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二氯甲烷液液萃取一超高压液相色谱法测定阿特拉津 

含量 
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摘要：采用二氯甲烷液液萃取一超高压液相色谱法测定阿特拉津的含量，确定的色谱条件是以甲醇一水溶液 

(60：40)为 流动相 ，检 测 波 长 225nm，流 速 为 0．300 ml／min，柱 温 28℃ ，进 样 量 5td。方 法 的检 出 限 为 

0．05~g／L，相对标准偏差为 1．173 ～1．874 ，加标回收率在 86．0 ～100 ，能够满足环境监测的测定要 

求，可以用于饮用水和水源水中阿特拉津的测定。 
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Abstract：Atrazine in water was extracted by diehioromethane and determined by Ultra high 

pressure liquid chromatography．The mobile phase was methanol_water (60 ：40) with 

225nm detection wavelength and 0．300 ml／min flow rate，and the column temperature was 

28℃．The results showed that the detection limit was 0．05ug／L．The relative standard de— 

viation was 1．173 ～ l_874 ．Recoveries were between 86．0％ to 100 ，This method ful— 

filled the requirement of environmental monitoring and could be used for the trace detection 

of Atrazine in water environment． 

Key words：Atrazine，drinking water，dichloromethane，Ultra high pressure liquid chromatog— 

raphy 

阿特拉津，又名莠去津，难溶于水，微溶于多数 

有机溶剂 ，主要用作农用除草剂，曾被认为是生态安 

全的除草剂。由于阿特拉津使用量大、残留期长，农 

田施用后随着地表径流、淋溶、沉降等多种途径进 

入地表水和地下水，对环境造成了污染 ，在世界许多 

国家和地区的地表水和地下水中已有检出l_1]。阿特 

拉津被世界野生动物基金会 (WWF)列为环境荷尔 

蒙 (内分泌干扰剂 )的可疑物质，有扰乱内分泌的 

作用[2]。目前，欧美等一些发达国家都禁止使用该 

农药。我国新《生活饮用水卫生标准》(GB 5749一 
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2006)和《地表水环境质量标准》(GB 3838— 2002) 

分别对生活饮用水及地表水中阿特拉津规定的限值 

为 0．002 mg／L和 0．003 mg／L。本文建立液液萃 

取一超高压液相色谱法测定阿特拉津。该方法简便 

快速，能够减少有机溶剂 的使用量 。 

1 实验部分 

1．1 主要试剂和仪器 

二氯甲烷(色谱纯，经检测对阿特拉津测定无干 

扰)。阿特拉津标标准样品(购买国家有证标准样 

品)：浓度为 lOO mg／L。氯化钠 、无水硫酸钠(分析 

纯，450℃烘 2h以上)。甲醇(色谱纯，默克公司出 

品)。超纯水 (经过 Millipore Q 水处理 系统处理 ， 

18．2MQ ·cm) 
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高效液相色谱仪：LC一20ADXR型，附带紫外检 

测器(SPD一20A)，日本岛津公司出品，色谱柱为岛津 

公 司 生 产 的 Shim—pack XR—ODS 11(75mm × 

2．0mm ×2tLm)。 

1．2 实验方法 

水样品预处理 ：取 10ml水样于 lOml具塞试管 

中，加入 0．5g氯化钠 ，混匀 ，加入 lml二氯 甲烷振 

荡萃取 5min，静置分层，取下层有机相进行分析。 

校准曲线：取有证标准阿特拉津储备液(100mg／L)， 

以甲醇为溶剂 ，分别配制成 0．01mg／L、0．03mg／L、 

0．05mg／L、0．1mg／L、0．5mg／L、1．0mg／L的系列 

浓度点以及 0．002mg／L、0．004mg／L、0．008mg／L、 

0．016mg／L、0．024mg／L系列浓度点 的 2条 曲线 。 

检出限的测试 ：因难以找到能检出有阿特拉津的水 

样品，取有证标准阿特拉津储备液(1OOmg／L)，以甲 

醇为溶剂 ，配制成 0．0025mg／L的浓度点 ，重复进样 

l1次，按照中华人民共和国环境保护行业标准《环 

境监测分 析方 法标准 制订技术 导则 》(HJ／168— 

2010)进行测定计算。精密度和准确度试验：分别配 

制 0．015mg／L、0．2 mg／L、0．8 mg／L(该浓度按最 

终萃取出定容的体积计算)3个不同浓度的样品，按 

水样品预处理步骤处理样品，重复进样 10次，进行 

精密度的测试计算 ；在浓度水平为 0．05mg／L、0．1 

mg／L、0．2 mg／L浓 度水平 的模 拟水 样 品 中加标 

0．1 mg／L，进样 l0次，进 行加标 回收率计算 ，以确 

定实验的准确度 。 

色谱条件：流动相：甲醇／水一60／4o(V／V)；流 

速 o．300ml／min；柱温 28℃；检测波长 225nm；进样 

量 5 1。 

2 结果与分析 

2．1 色谱条件的选择 

通过对流动相甲醇／水的不同配比、流速、柱温 

等参数试验，最终确定的色谱条件为 ：流动相 ：甲醇／ 

水 一 60／40(v／ )；流 速 一 0．300ml／min；柱 温 

28℃；检测波长 ：225nm；进样量 5td。由图 1可知， 

阿特拉津的保留时间为 2．75rain，能与溶剂峰分开， 

干扰少。因此利用超高压液相色谱分析测定阿特拉 

津，有进样量少、使用流动相少、出峰时间快的优点。 

2．2 校准曲线的绘制 

按照上述实验方法中的校准曲线方法绘制低浓 

度(A)和高(B)浓度 2条曲线(图 2)。2条曲线的回 

归方程 A：y=99768x一126，相关系数 R一0．9998； 

B：y：95856x+21，相关系数R一0．9999。两曲线 

的线性范围分别为 0．002～0．024mg／L和 0．01～ 

1．0mg／L，相关系数均很好，可以分别用于方法检出 

限及精密度、准确度的计算。 
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图 1 阿特拉津的色谱曲线 
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图 2 阿特拉津 的校准 曲线 

A：低浓度，B：高浓度。 

2．3 方法的检出限 

按照上 述实验 方法 中检 出限 的计算 方法 ，取 

lOml水样品分析 ，阿特拉津浓度 (ttg／L)为 2．84， 

2．95，2．71，3．11，2．88，2．61，3．07，2．75，2．83， 

2．70；标准偏差S一0．00016，T(91。．g9)值 一2．821，方 

法的检出限为 0．05ug／L，满足了环境监测分析的 

要求。 

2．4 精密度及准确度结果 

按照上述实验方法中精密度和准确度的计算方 

法 ，对低 、中、高 3个不 同浓度水平的水样品，分别重 

复进 样 10次，计 算 相 对标 准 偏 差 (RSD)为 

1．173 ～1．874 (表 1)；对低、中、高 3个不同浓 

度水平的模拟水样中加标 0．1 mg／L，进样 1O次，加 

标回收率为 86．0 ～100％(表 2)。表 1和表 2结 

果显示，精密度和加标回收率都能够满足环境监测 

的测定要求 。 
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表 1 标准不确定度 

以 ，一11，置信度为 P=0．95，查 t分布表[】] 

得 k一2．2O。则扩展不确定度U—k· 一2．2O X 

0．003— 0．007 ml。 

2．4 检定结果 

根据 JJG196—2006((常用玻璃量器检定规 程》 

及测量不确定度评定 的表示方 法，编号为 40-A 的 

15．00 ml单标线吸量管的检定结果表示为：V 。一 

(14．997_---／-0．007)ml， ，： 11，P 一 0．95。 

3 结束语 

通过对 15．00ml单标线吸量管检定不确定度 

的分析表明，检定结果的不确定性主要来源于重复 

性检定引起的不确定度及操作者视觉误差引入的不 

确定，而用天平称量纯水质量时引入的不确定度、温 

度计本身的测量允许误差引入的不确定度、水温与 

室温之差引入的不确定度对检定结果的不确定度贡 

献相对较小 ，并为从事该项计量检定工作提供 了可 

靠的依据。在实际检定工作中，应对影响重复性测 

量过程中的各种因素严格控制，尽量减少结果的不 

确定度。 
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