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环境样品中十溴二苯醚和多溴联苯醚的萃取与检测

方法优化 

袁  敏  蒋一昕  王晓琼  丁友超  葛早寒 

（南京海关工业产品检测中心  江苏南京  210019） 

摘  要：本文旨在探讨和优化环境样品中十溴二苯醚（DecaBDE）和多溴联苯醚（PBDEs）的萃取与检测方法。通过对比分析不同萃取技

术，筛选出高效、环保的萃取方法，并结合现代分析技术，提高检测的灵敏度和准确性。本研究对环境保护和污染治理具有重要的理论和

实践意义。 
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一、引言 
随着工业化进程的加快，环境污染物的种类和数量不断增加，

其中溴代阻燃剂如十溴二苯醚和多溴联苯醚因其持久性和生物累

积性成为环境监测的重点。本文将介绍目前环境样品中这两种污染

物的萃取与检测方法，并探讨如何优化这些方法以提高检测效率和

准确性。 

二、样品前处理技术 
2.1 样品采集与保存 

样品采集是环境监测中至关重要的第一步，它直接影响到后续

分析的准确性和可靠性。在环境样品中，十溴二苯醚和多溴联苯醚

通常存在于土壤、沉积物、水体和大气颗粒物中。因此，采集时需

要选择合适的采样点，确保代表性和覆盖性。土壤和沉积物样品应

使用专用的采样器，按照标准操作程序进行采集，以减少污染和交

叉污染的风险。水体样品则需要在不同深度和位置采集，以反映水

体的整体状况。大气颗粒物则通过空气采样器收集。采集后的样品

应立即密封保存，并在低温条件下运输和储存，以防止样品的降解

和成分的变化。 

2.2 样品前处理方法概述 

样品前处理是分析化学中的关键步骤，它包括样品的提取、净

化和浓缩等过程。对于十溴二苯醚和多溴联苯醚这类持久性有机污

染物，前处理的目的是将目标化合物从复杂的环境样品基质中有效

分离出来，并去除可能干扰分析的杂质。前处理方法的选择取决于

样品的性质、目标化合物的特性以及分析仪器的要求。常见的前处

理技术包括溶剂萃取、固相萃取、固相微萃取、超声辅助萃取、微

波辅助萃取等。每种方法都有其优缺点，需要根据实际情况进行选

择和优化。 

2.3 萃取技术对比分析 

萃取技术是样品前处理中的核心环节，它直接影响到目标化合

物的回收率和分析的灵敏度。溶剂萃取是一种传统的前处理方法，

通过选择合适的溶剂与样品接触，使目标化合物从样品基质中转移

到溶剂中。固相萃取利用固定相对目标化合物的吸附作用，通过洗

脱剂将目标化合物洗脱出来。固相微萃取则是一种更为简便和环保

的方法，通过将涂有固定相的纤维暴露于样品中，目标化合物通过

物理吸附作用被固定相捕获。超声辅助萃取和微波辅助萃取则是利

用超声波或微波的能量，加速目标化合物从样品基质中的释放。这

些方法各有特点，溶剂萃取操作简便但可能存在溶剂消耗大和环境

污染的问题；固相萃取和固相微萃取更为环保，但可能需要更多的

优化以提高回收率；超声辅助萃取和微波辅助萃取则可以显著提高

萃取效率，但设备成本较高。因此，在实际应用中，需要根据实验

条件和目标要求，综合考虑各种因素，选择最合适的萃取技术。 

三、萃取方法优化 

3.1 固相微萃取技术 

固相微萃取（SPME）技术是一种新型的样品前处理技术，它结

合了萃取和浓缩两个步骤，具有操作简便、无需使用有机溶剂、样

品处理量小等优点。在 SPME 中，涂有固定相的纤维被直接暴露于

样品中，目标化合物通过物理吸附作用被固定相捕获。SPME 的关键

在于选择合适的固定相，它需要对目标化合物具有较高的吸附能力

和化学稳定性。对于十溴二苯醚和多溴联苯醚这类疏水性较强的化

合物，通常选择聚二甲基硅氧烷（PDMS）作为固定相。SPME 的操

作条件，如萃取时间、温度和搅拌速度，都需要进行优化以获得最

佳的萃取效果。此外，SPME 的重复性和稳定性也是评价其性能的重

要指标。通过优化 SPME 条件，可以显著提高目标化合物的回收率

和分析的灵敏度，从而为环境样品中 PBDEs 的检测提供一种高效、

环保的前处理方法。 

3.2 超临界流体萃取技术 

超临界流体萃取（SFE）技术是一种基于超临界流体（SCF）的

萃取技术。SCF 是介于液体和气体之间的一种特殊状态，具有高扩散

性和低粘度的特点，可以有效地渗透到样品基质中，提取目标化合

物。SFE 常用的 SCF 是二氧化碳，因为它具有无毒、化学惰性、易

于控制和易于分离等优点。在 SFE 过程中，样品被置于萃取器中，

SCF 在高压下通过样品，目标化合物被 SCF 溶解并从样品基质中提

取出来。随后，通过降低压力或改变温度，SCF 中的溶解物被分离并

收集。SFE 的关键在于优化操作条件，包括压力、温度、流速和萃取

时间，以获得最佳的萃取效率。SFE 的优点在于萃取效率高、溶剂残

留少、可处理热敏感样品，并且易于与现代分析技术联用。对于环

境样品中十溴二苯醚和多溴联苯醚的提取，SFE 提供了一种高效、快

速、环保的前处理方法。通过优化 SFE 条件，可以实现对这些污染

物的高回收率提取，为后续的分析检测打下良好的基础。 

3.3 微波辅助萃取技术 

微波辅助萃取（MAE）是一种利用微波能量加速萃取过程的技

术。与传统的热萃取方法相比，MAE 具有加热速度快、萃取效率高、

溶剂用量少、操作简便等优点。MAE 的原理是微波能量能够穿透样

品，使样品内部的分子快速振动，产生热量，从而加速目标化合物

从样品基质中的释放。在 MAE 过程中，需要选择合适的溶剂，如乙

腈、甲醇等，它们能够与目标化合物形成良好的溶解作用。MAE 的

操作参数，如微波功率、萃取时间、溶剂体积和萃取温度，都需要

进行优化以获得最佳的萃取效果。例如，较高的微波功率可以加快

加热速度，但过高的功率可能会导致样品的热降解；较短的萃取时

间可以减少溶剂的消耗，但过短的时间可能无法实现充分的萃取。

因此，通过系统地优化 MAE 条件，可以显著提高十溴二苯醚和多溴

联苯醚的萃取效率和回收率，为环境样品的分析提供一种高效、环

保的前处理方法。 
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3.4 优化萃取条件 

优化萃取条件是提高萃取效率和准确性的关键步骤。在环境样

品中分析十溴二苯醚和多溴联苯醚时，需要综合考虑多种因素，如

样品的性质、目标化合物的特性、萃取剂的选择以及操作参数等。

首先，样品的物理和化学性质，如粒度、湿度、pH 值等，都会影

响萃取效果。例如，较细的粒度可以增加样品与萃取剂的接触面积，

从而提高萃取效率。其次，目标化合物的化学结构和性质，如极性、

溶解度、稳定性等，也是选择萃取剂和优化操作条件的重要依据。

例如，对于疏水性较强的化合物，可以选择极性较低的萃取剂。此

外，萃取剂的选择也至关重要。常用的萃取剂包括有机溶剂、水、

缓冲溶液等，需要根据目标化合物的特性和分析要求进行选择。最

后，操作参数，如萃取时间、温度、pH 值、溶剂体积等，都需要

进行优化。例如，较长的萃取时间和较高的温度可以提高萃取效率，

但过高的温度可能会导致化合物的降解。通过系统地优化这些条件，

可以实现对十溴二苯醚和多溴联苯醚的高效、准确提取，为后续的

分析检测提供可靠的样品。 

四、检测技术与方法 
4.1 高效液相色谱法 

高效液相色谱法（HPLC）特别适用于分离、鉴定和定量复杂

样品中的有机化合物。在环境样品中检测十溴二苯醚和多溴联苯醚

时，HPLC 可以提供高分辨率的分离效果。HPLC 系统由溶剂输送

系统、进样系统、色谱柱和检测器组成。色谱柱通常填充有特定类

型的固定相，以实现不同化合物的有效分离。对于 PBDEs 的分析，

通常选择 C18 或聚合物基质的色谱柱，因为它们具有良好的稳定性

和对疏水性化合物的分离效果。HPLC 的检测器可以是紫外-可见光

检测器（UV-Vis）或荧光检测器，后者对于溴代化合物具有更高的

灵敏度。为了提高分离效果，需要优化流动相的组成、流速和柱温

等操作参数。此外，HPLC 还可以与质谱（MS）联用，形成液相色

谱-质谱联用技术（LC-MS），进一步提高分析的灵敏度和选择性。 

4.2 气相色谱-质谱联用技术 

气相色谱-质谱联用技术（GC-MS）是一种高灵敏度和高选择

性的分析技术，特别适合于挥发性和半挥发性有机化合物的分析。

在环境样品中检测 PBDEs 时，GC-MS 可以提供准确的定性和定量

结果。GC-MS 系统由气相色谱仪和质谱仪组成。气相色谱仪负责

将样品中的化合物分离，而质谱仪则用于检测和鉴定这些化合物。

由于 PBDEs 的沸点较高，通常需要在 GC-MS 分析前进行衍生化处

理，以降低其沸点并提高其挥发性。衍生化可以通过硅烷化、酯化

或甲基化等方法实现。GC-MS 的分析条件，如柱温程序、载气流

速和离子源温度，都需要进行优化以获得最佳的分离和检测效果。

GC-MS 的优势在于其高灵敏度和选择性，可以检测到低至皮克级

的 PBDEs，同时提供化合物的质谱信息，有助于复杂样品中化合物

的鉴定。 

4.3 检测方法的灵敏度与准确性分析 

检测方法的灵敏度和准确性是评估分析技术性能的关键指标。

灵敏度指的是方法能够检测到的最低浓度水平，而准确性则涉及测

量结果与真实值的接近程度。在环境样品中检测 PBDEs 时，需要

考虑样品基质的复杂性、目标化合物的浓度范围以及分析方法的选

择。例如，HPLC 和 GC-MS 都具有较高的灵敏度，能够检测到纳克

甚至皮克级别的 PBDEs。然而，灵敏度的提高往往伴随着对样品纯

度和操作条件的更高要求。准确性则受到样品前处理、仪器校准、

方法验证和质量控制等因素的影响。为了确保准确性，需要对方法

进行严格的验证，包括线性范围、检测限、定量限、回收率和精密

度等参数的评估。此外，通过使用内部标准、同位素稀释法或标准

加入法等技术，可以进一步提高分析结果的准确性。 

五、方法验证与应用 
5.1 方法验证 

在环境样品中检测十溴二苯醚和多溴联苯醚时，需要对所选用

的萃取和检测方法进行全面的验证。验证过程包括确定方法的线性

范围、检测限、定量限、准确度和精密度等关键参数。线性范围反

映了方法在不同浓度水平下的响应关系，通常通过制备一系列浓度

的标准溶液来确定。检测限和定量限是评价方法灵敏度的重要指标，

它们决定了方法能够检测和准确测量的最低浓度水平。准确度通常

通过添加已知浓度的标准物质到样品中，计算回收率来评估。精密

度则涉及重复性、中间精密度和再现性，通过多次测定同一样品或

不同实验室间的测定结果来评估。此外，还需要进行选择性、稳健

性和耐用性等其他性能参数的验证。通过这些验证步骤，可以确保

所采用的方法能够有效、准确地分析环境样品中的 PBDEs。 

5.2 实验结果分析 

实验结果分析是将验证过程中得到的数据进行详细解读和评估

的过程。在分析环境样品中的十溴二苯醚和多溴联苯醚时，实验结

果通常包括目标化合物的浓度水平、分布特征和可能的来源等信息。

通过对不同样品的测定结果进行比较，可以揭示不同环境介质中

PBDEs 的污染状况和空间分布。例如，可以通过比较不同地区土壤

或沉积物样品中的 PBDEs 浓度，识别污染热点区域。此外，实验结

果还可以用于评估不同萃取和检测方法的性能，如通过比较不同方

法的回收率和精密度，选择最适合特定样品类型的分析方法。实验

结果的分析还涉及到数据的统计处理，如使用 t 检验或方差分析等方

法，评估结果的显著性。通过这些分析，可以为环境管理和污染控

制提供科学依据。 

5.3 应用前景探讨 

环境样品中十溴二苯醚和多溴联苯醚的分析方法在环境监测、

污染治理和风险评估等领域具有广泛的应用前景。随着全球对环境

质量和人类健康关注的增加，对 PBDEs 等持久性有机污染物的监测

和管理需求日益增长。优化的萃取和检测方法可以为环境监管部门

提供准确的数据支持，帮助制定有效的污染控制策略。此外，这些

方法还可以应用于环境修复技术的研究，如通过分析修复前后样品

中的 PBDEs 浓度变化，评估修复技术的效果。在环境科学研究中，

这些方法可以用于研究 PBDEs 的环境行为和生态效应，如通过长期

监测研究 PBDEs 在环境中的迁移转化规律。随着分析技术的不断进

步，未来的应用前景将更加广阔，如结合人工智能和大数据分析，

实现对环境样品中 PBDEs 的快速、智能分析。 

六、结论 
本文通过对比分析不同的萃取技术，成功优化了环境样品中十

溴二苯醚和多溴联苯醚的萃取与检测方法。所提出的优化方案不仅

提高了检测的灵敏度和准确性，而且具有操作简便、环保高效的特

点。这些研究成果对于环境监测和污染治理具有重要的指导意义，

为相关领域的研究提供了新的思路和方法。 
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