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摘要:采用加速溶剂萃取建立了气相色谱质谱法(ＧＣ－ＭＳ)测定印染污泥中 １１ 种偶氮染料残留量ꎮ 结果表明ꎬ１１ 种偶氮染

料在 １􀆰 ０~１００􀆰 ０ ｍｇ / Ｌ 范围内具有良好的线性关系ꎬ相关系数(Ｒ２)均大于 ０􀆰 ９９９ꎻ加标回收率在 ７９􀆰 ８％ ~ １０４􀆰 ２％之间ꎬＲＳＤ 在
０􀆰 ９％~３􀆰 ４％之间ꎬ检出限在 ０􀆰 ２~０􀆰 ５ ｍｇ / ｋｇ 之间ꎮ 该法操作简单快速、准确度高、灵敏度高、检出限低ꎬ可为印染污泥焚烧及污
染防治工作提供检测技术支持ꎮ
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　 　 印染污泥是纺织行业印染污水处理过程中产生

的副产物ꎬ其成分复杂ꎬ包括寄生虫、病原菌、重金属

和偶氮染料ꎬ其中部分偶氮染料属于禁用物质ꎬ而这

些受禁偶氮染料物质中含有可能导致癌症的芳香胺

结构ꎬ可通过活化作用改变人体的 ＤＮＡ 结构ꎬ引起

病变和诱发癌[１－３]ꎮ 若不经监控和处理而直接排

放ꎬ可对环境造成较大的污染ꎮ 目前ꎬ对于偶氮染料

的检测方法有气相色谱法 ( ＧＣ) [４]、液相色谱法

( ＬＣ ) [５－７]、 液 相 色 谱 串 联 质 谱 法 ( ＬＣ － ＭＳ /
ＭＳ) [８－１０]、气相色谱质谱法(ＧＣ－ＭＳ) [１１－１３]ꎬ研究对

象主要为水体[１]、食品[８]、皮革[１０]、纺织品[１１ꎬ１３]ꎬ但
对印染污泥中偶氮染料的检测报道较少ꎮ

加速溶剂萃取或加压液体萃取 ( Ａｃｃｅｌｅｒａｔｅｄ
Ｓｏｌｖｅｎｔ Ｅｘｔｒａｃｔｉｏｎꎬ简写 ＡＳＥ)是在较高的温度(５０ ~
２００℃)和压力(１０􀆰 ３~ ２０􀆰 ６ ＭＰａ)下ꎬ用溶剂萃取固

体或半固体样品的前处理方法[１４]ꎬ具有有机溶剂用

量少ꎬ快速ꎬ基体影响小ꎬ萃取效率高ꎬ选择性好ꎬ自
动化程度高等特点ꎮ 笔者采用加速溶剂萃取印染污

泥中 １１ 种偶氮染料ꎬ利用气相色谱质谱法(ＧＣ －

ＭＳ)测定偶氮染料残留量ꎮ

１　 试验部分

１􀆰 １　 仪器与试剂

Ａｇｉｌｅｎｔ ７８９０Ｎ－５９７７Ａ 型气相色谱质谱仪ꎬ美国

Ａｇｉｌｅｎｔ 公司生产ꎻＡＳＥ３５０ 型加速溶剂萃取仪ꎬ美国

Ｄｉｏｎｅｘ 公司生产ꎻＲ－２１０ / ２１５ 型旋转蒸发仪ꎬ瑞士

ＢＵＣＨＩ 公司生产ꎻＧＷＡ－ＲＯ１－１０ 型超纯水器ꎬ北京

普析通用仪器有限责任公司生产ꎮ
邻甲苯胺、２ꎬ４－二甲基苯胺、４－氯邻甲苯胺、２－

萘胺、５－硝基－邻甲苯胺、４－氨基联苯、３ꎬ３′－二氯联

苯胺、酸性橙Ⅰ、酸性橙Ⅱ、酸性橙Ⅳ、酸性橙 Ｇ 等

１１ 种偶氮染料标准物质ꎬ纯度均≥９９􀆰 ０％ꎬ购自上

海安谱实验科技股份有限公司ꎬ具体信息如表 １ 所

示ꎻ甲基叔丁基醚、乙酸乙酯、丙酮、环己烷、二氯甲

烷ꎬ色谱纯ꎻ其余试剂均为分析纯ꎬ试验用水为超

纯水ꎮ
偶氮染料标准储备溶液:分别准确称取适量的

偶氮染料标准品ꎬ用正己烷配制成质量浓度为 １００

􀅰５０２􀅰
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μｇ / ｍＬ 标准储备溶液ꎬ４℃保存ꎮ
偶氮染料混合标准工作液:用正己烷将标准储

备溶液逐级稀释至质量浓度分别为 １􀆰 ０、５􀆰 ０、１０􀆰 ０、
５０􀆰 ０、１００􀆰 ０ μｇ / ｍＬ 的混合标准工作溶液ꎬ现用

现配ꎮ
１􀆰 ２　 ＧＣ－ＭＳ 条件

色谱柱:ＨＰ－５ＭＳ 型毛细管柱ꎬ３０ ｍ×０􀆰 ２５ ｍｍ×
０􀆰 ２５ μｍꎻ 进样口温度: ２５０℃ꎻ 柱温: 初 始 温 度

５０􀆰 ０℃ꎬ保持 １ ｍｉｎꎬ以 ２０℃ / ｍｉｎ 的速度升温至

２００℃ꎬ保持 １ ｍｉｎꎬ 以 １０℃ / ｍｉｎ 的速度升温至

２６０℃ꎬ保持 ２ ｍｉｎꎻ溶剂延迟时间:３ ｍｉｎꎻ离子源温

度:２３０℃ꎻ 四极杆温度: １５０℃ꎻ 质谱接口温度:
２８０℃ꎻ质量扫描范围:５０ ~ ５００ ａｍｕꎻ进样方式:分流

进样ꎬ 分 流 比 为 ５０ ∶ １ꎻ 载 气: 高 纯 氦 ( 纯 度

≥９９􀆰 ９９％)ꎬ流量:１􀆰 ０ ｍＬ / ｍｉｎꎻ进样量:１ μＬꎻ电离

方式:正离子模式 ＥＩꎻ电离能量:８５ ｅＶꎻ监测方式:
选择离子监测(ＳＩＭ)ꎬ具体特征离子如表 １ 所示ꎮ

表 １　 １１ 种偶氮染料标准物质信息表

名称 ＣＡＳ 号
保留
时间 /
ｍｉｎ

定量
离子
ｍ/ ｚ

特征离子 ｍ/ ｚ
(丰度比)

邻甲苯胺 ９５－５３－４ ２􀆰 ０５ １０７􀆰 ２ １０７􀆰 ２ ∶７７􀆰 １ ∶５６􀆰 ４ ∶４８􀆰 ６
(１００ ∶２１􀆰 ３ ∶１８􀆰 ７ ∶１１􀆰 ９)

２ꎬ４－二甲基
　 苯胺

９５－６８－１ ３􀆰 ２１ １２１􀆰 ３ １２１􀆰 ３ ∶１０６􀆰 ３ ∶８６􀆰 ４ ∶４３􀆰 ７
(１００ ∶２４􀆰 ４ ∶１７􀆰 ３ ∶６􀆰 ５)

４－氯邻甲苯胺 ９５－６９－２ ５􀆰 ２３ １４１􀆰 １ １４１􀆰 ２ ∶１０６􀆰 ２ ∶７７􀆰 ４ ∶４８􀆰 ７
(１００ ∶２３􀆰 ４ ∶１９􀆰 ２ ∶８􀆰 ３)

２－萘胺 ９１－５９－８ ５􀆰 ４７ １４３􀆰 ２ １４３􀆰 ２ ∶１１５􀆰 １ ∶７１􀆰 ２ ∶４６􀆰 ３
(１００ ∶３２􀆰 ３ ∶２６􀆰 ７ ∶１１􀆰 ４)

５－硝基－邻甲
　 苯胺

１６６４８－５２－５ ５􀆰 ６９ １５２􀆰 １ １５２􀆰 １ ∶１０６􀆰 ３ ∶７７􀆰 ４ ∶５６􀆰 ３
(１００ ∶３７􀆰 ４ ∶２１􀆰 ６ ∶８􀆰 ７)

４－氨基联苯 ９２－６７－１ ７􀆰 １４ １６９􀆰 ２ １６９􀆰 ２ ∶１１５􀆰 ４ ∶１４１􀆰 ３ ∶８９􀆰 ４
(１００ ∶２７􀆰 ６ ∶１１􀆰 ７ ∶９􀆰 ４)

３ꎬ３′－二氯联
　 苯胺

９１－９４－１ ７􀆰 ９８ ２５２􀆰 ４ ２５２􀆰 ４ ∶２１８􀆰 ９ ∶１２７􀆰 ６ ∶９４􀆰 ５
(１００ ∶２１􀆰 ３ ∶１８􀆰 ７ ∶８􀆰 ９)

酸性橙 Ｇ １９３６－１５－８ ９􀆰 １４ ３０１􀆰 ９ ３０１􀆰 ９ ∶３２７􀆰 １ ∶２６９􀆰 ４ ∶１１８􀆰 ２
(１００ ∶２１􀆰 ３ ∶１８􀆰 ７ ∶８􀆰 ９)

酸性橙Ⅰ ５２３－４４－４ １２􀆰 １７ １７０􀆰 ９ １７０􀆰 ９ ∶２４７􀆰 ０ ∶１５４􀆰 ３ ∶８７􀆰 ４
(１００ ∶２７􀆰 ４ ∶１９􀆰 １ ∶８􀆰 １)

酸性橙Ⅱ ６３３－９６－５ １２􀆰 ６７ １７１􀆰 ０ １７１􀆰 ０ ∶１５５􀆰 ９ ∶１２７􀆰 ４ ∶８９􀆰 ２
(１００ ∶４６􀆰 １ ∶３４􀆰 ２ ∶９􀆰 ７)

酸性橙Ⅳ ５５４－７３－４ １３􀆰 ３３ ８０􀆰 ０ ８０􀆰 ０ ∶２８８􀆰 ０ ∶１２８􀆰 ４ ∶１１７􀆰 ６
(１００ ∶２７􀆰 ８ ∶２１􀆰 ２ ∶７􀆰 ６)

１􀆰 ３　 样品前处理

针对纺织印染厂浓缩压滤后污泥ꎬ根据国家城

镇建设行业标准 ＣＪ / Ｔ ２２１２００５«城市污水处理厂污

泥检验方法»进行采样ꎬ并准确称取印染污泥 １０ ｇ
(精度至 ０􀆰 １ ｍｇ)ꎬ将其放入加速溶剂萃取池中ꎬ加
入 ２０ ｍＬ 甲基叔丁基醚ꎬ在 １０ ＭＰａ 压力和 １２５℃的

条件下ꎬ加热 １０ ｍｉｎꎬ静态萃取 １０ ｍｉｎꎬ循环 ３ 次ꎬ然
后用 １０ ｍＬ 甲基叔丁基醚冲洗萃取池ꎬ并用氮气吹

扫 １ ｍｉｎꎬ收集全部萃取液ꎬ４５℃ 旋转蒸发近干ꎬ用
１ ｍＬ 甲基叔丁基醚溶解ꎬ经 ０􀆰 ２２ μｍ 有机过滤头过

滤ꎬ滤液供 ＧＣ－ＭＳ 分析ꎮ
１􀆰 ４　 标准曲线绘制

分别取 １􀆰 ０、５􀆰 ０、１０􀆰 ０、５０􀆰 ０、１００􀆰 ０ μｇ / ｍＬ 偶氮

染料混合标准工作液ꎬ采用外标法定量ꎬ以各偶氮染

料物质的标准溶液质量为横坐标ꎬ峰面积为纵坐标ꎬ
绘制标准工作曲线ꎬ建立线性回归方程ꎮ

２　 结果与讨论

２􀆰 １　 分析柱的选择

考察了 ＤＢ－ＷＡＸ、ＤＢ－２２５、ＨＰ－５ＭＳ 等不同极

性毛细管柱对 １１ 种偶氮染料的分离效果ꎬ结果如

图 １ 所示ꎮ 从图 １ 中可以看出ꎬＨＰ－５ＭＳ 色谱柱得

到的色谱图中ꎬ１１ 种偶氮染料分离效果较好ꎬ且峰

形尖锐对称ꎬ故采用 ＨＰ－５ＭＳ 作为分析柱ꎮ

１—邻甲苯胺ꎻ２—２ꎬ４－二甲基苯胺ꎻ３—４－氯邻甲苯胺ꎻ
４—２－萘胺ꎻ５—５－硝基－邻甲苯胺ꎻ６—４－氨基联苯ꎻ
７—３ꎬ３′－二氯联苯胺ꎻ８—酸性橙 Ｇꎻ９—酸性橙Ⅰꎻ

１０—酸性橙Ⅱꎻ１１—酸性橙Ⅳ

图 １　 ＨＰ－５ＭＳ 色谱柱中 １１ 种偶氮染料的

总离子流图

２􀆰 ２　 质谱条件的选择

利用全扫描(ＳＣＡＮ)可实现对目标物的准确定

性ꎬ并结合选择离子扫描(ＳＩＭ)可有效降低基体杂

质干扰等特性ꎬ所以选择以 ＳＣＡＮ 作为检测结果的

定性依据ꎬＳＩＭ 作为检测结果定量的依据ꎬ从而实现

印染污泥中 １１ 种偶氮染料的有效分离和准确定性ꎬ
具体 １１ 种偶氮染料的特征离子如表 １ 所示ꎬ总离子

流图如图 １ 所示ꎮ
２􀆰 ３　 萃取溶剂的选择

根据相似相容原理ꎬ考察了甲基叔丁基醚、乙酸

􀅰６０２􀅰
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乙酯、丙酮、环己烷、二氯甲烷等不同溶剂对偶氮染

料提取效率的影响ꎬ结果如表 ２ 所示ꎮ 从表 ２ 中可

以看出ꎬ甲基叔丁基醚、乙酸乙酯、丙酮、环己烷、二
氯甲烷 ５ 种有机溶剂均可用于偶氮染料的提取ꎬ但
是其萃取效率存在差异ꎬ按偶氮染料平均提取率大

小排序依次为:甲基叔丁基醚(８９􀆰 ６％) >乙酸乙酯

(８５􀆰 ３％)>环己烷(７８􀆰 ４％)>二氯甲烷(７５􀆰 ８％)>丙
酮(７２􀆰 ７％)ꎬ其中甲基叔丁基醚对 １１ 种偶氮染料萃

取效果较好ꎬ提取率在 ７６􀆰 ４％ ~ １０１􀆰 ８％之间ꎬ平均

提取率为 ８９􀆰 ６％ꎮ 故选择甲基叔丁基醚作为 ＡＳＥ
萃取溶剂ꎮ

表 ２　 不同溶剂对偶氮染料提取率的影响 ％

　 萃取溶剂
甲基叔丁

基醚

乙酸

乙酯
丙酮 环己烷

二氯

甲烷

邻甲苯胺 ８４􀆰 １ ８１􀆰 ４ ５１􀆰 ７ ７１􀆰 ３ ６８􀆰 ５
二甲基苯胺 ７５􀆰 ２ ７３􀆰 ４ ６１􀆰 ４ ６８􀆰 ６ ６３􀆰 ４
氯邻甲苯胺 ８７􀆰 １ ８２􀆰 １ ６７􀆰 ３ ７６􀆰 ３ ７６􀆰 ４
２－萘胺 ９６􀆰 ２ ９０􀆰 ６ ８３􀆰 ３ ７９􀆰 ２ ７８􀆰 ６
硝基邻甲苯胺 ８６􀆰 １ ８３􀆰 ５ ７３􀆰 ４ ７４􀆰 ８ ７６􀆰 ２
氨基联苯 ８６􀆰 ５ ８３􀆰 ２ ６８􀆰 ４ ７３􀆰 ８ ７５􀆰 ４
二氯联苯胺 ９４􀆰 ５ ８７􀆰 ２ ７８􀆰 ４ ８７􀆰 ４ ８４􀆰 ８
酸性橙Ⅰ ９７􀆰 ４ ９２􀆰 ３ ８２􀆰 ４ ７５􀆰 ６ ８３􀆰 ７
酸性橙Ⅱ ９１􀆰 ５ ８９􀆰 １ ７７􀆰 ８ ８４􀆰 ９ ７８􀆰 ４
酸性橙Ⅳ ９７􀆰 ４ ９０􀆰 ２ ７８􀆰 ２ ８５􀆰 ８ ８０􀆰 ７
酸性橙 Ｇ ８７􀆰 ２ ８５􀆰 ３ ７７􀆰 ４ ８４􀆰 ７ ６７􀆰 ７
平均值 ８９􀆰 ６ ８５􀆰 ３ ７２􀆰 ７ ７８􀆰 ４ ７５􀆰 ８

２􀆰 ４　 ＡＳＥ 正交试验

选取萃取温度(Ａ)、萃取压力(Ｂ)、萃取时间

(Ｃ)、循环次数(Ｄ)４ 个因素ꎬ每个因素 ４ 个水平ꎬ设
计正交试验ꎬ如表 ３ 所示ꎬ采用 Ｌ１６(４４)正交设计进

行 ＡＳＥ 萃取条件优化ꎬ如表 ４ 所示ꎮ 从表 ４ 中可以

　 　 　 　 　 　 　表 ３　 正交试验因素水平

因素 萃取温度 / ℃ 萃取压力 / ＭＰａ 萃取时间 / ｍｉｎ 循环次数

水平 　 　 　 　
　 １ １００ ２０ ５ ４
　 ２ １２５ １５ １０ ３
　 ３ １５０ １０ ２０ ２
　 ４ １７５ ５ ３０ １

表 ４　 Ｌ１６(４４)正交试验分析

因素 Ａ Ｂ Ｃ Ｄ 实验组合
平均回

收率 / ％

１ １ １ １ １ Ａ１Ｂ１Ｃ１Ｄ１ ７７􀆰 ２
２ １ ２ ２ ２ Ａ１Ｂ２Ｃ２Ｄ２ ８８􀆰 ７
３ １ ３ ３ ３ Ａ１Ｂ３Ｃ３Ｄ３ ８３􀆰 １
４ １ ４ ４ ４ Ａ１Ｂ４Ｃ４Ｄ４ ７６􀆰 ３
５ ２ １ ２ ３ Ａ２Ｂ１Ｃ２Ｄ３ ７８􀆰 ３

６ ２ ２ １ １ Ａ２Ｂ２Ｃ１Ｄ１ ８８􀆰 ７
７ ２ ３ ３ ２ Ａ２Ｂ３Ｃ３Ｄ２ ９４􀆰 ５
８ ２ ４ ４ ４ Ａ２Ｂ４Ｃ４Ｄ４ ８７􀆰 ９
９ ３ １ ３ ４ Ａ３Ｂ１Ｃ３Ｄ４ ８０􀆰 ６
１０ ３ ２ １ １ Ａ３Ｂ２Ｃ１Ｄ１ ７０􀆰 ５
１１ ３ ３ ２ ２ Ａ３Ｂ３Ｃ２Ｄ２ ８７􀆰 ４
１２ ３ ４ ４ ３ Ａ３Ｂ４Ｃ４Ｄ３ ８４􀆰 ７
１３ ４ １ ４ ２ Ａ４Ｂ１Ｃ４Ｄ２ ８３􀆰 ４
１４ ４ ２ １ １ Ａ４Ｂ２Ｃ１Ｄ１ ８４􀆰 １
１５ ４ ３ ２ ３ Ａ４Ｂ３Ｃ２Ｄ３ ８１􀆰 ４
１６ ４ ４ ３ ４ Ａ４Ｂ４Ｃ３Ｄ４ ８１􀆰 ９
ｋ１ ０􀆰 ８１３ ０􀆰 ７９９ ０􀆰 ８３８ ０􀆰 ８５１ 　 　
ｋ２ ０􀆰 ８７４ ０􀆰 ８３０ ０􀆰 ８３３ ０􀆰 ８６９ 　 　
ｋ３ ０􀆰 ８０８ ０􀆰 ８６６ ０􀆰 ８３９ ０􀆰 ７８５ 　 　
ｋ４ ０􀆰 ８２７ ０􀆰 ８２７ ０􀆰 ８１２ ０􀆰 ８１８ 　 　
Ｒ ０􀆰 ０４７ ０􀆰 ００３ ０􀆰 ０２６ ０􀆰 ０８４ 　 　

因素主次 Ｄ>Ａ>Ｃ>Ｂ
最佳组合 Ａ２Ｂ３Ｃ３Ｄ２

看出ꎬＡＳＥ 萃取效率因素大小顺序为 Ｄ>Ａ>Ｃ>Ｂꎬ
ＡＳＥ 萃取最优条件为 Ａ２Ｂ３Ｃ３Ｄ２ꎬ即萃取温度为

１２５℃ꎬ萃取压力为 １０ ＭＰａꎬ萃取时间为 ２０ ｍｉｎꎬ循
环次数为 ３ 次ꎮ
２􀆰 ５　 线性范围、相关系数、检出限

在空白基质样品中添加一系列 １１ 种偶氮染料

混合标准工作溶液ꎬ按上述优化条件进行测定ꎬ并
以标准溶液质量浓度(ｘ)为横坐标ꎬ特征离子峰面

积(ｙ)为纵坐标ꎬ外标法定量ꎬ绘制标准曲线ꎬ计算

线性回归方程及相关系数ꎬ结果如表 ５ 所示ꎮ 由

表 ５ 可以看出ꎬ１１ 种偶氮染料在 １􀆰 ０ ~ １００ ｍｇ / Ｌ
范围内具有良好的线性关系ꎬ相关系数(Ｒ２)均大

于 ０􀆰 ９９９ꎮ 以信噪比( Ｓ / Ｎ ＝ ３)计算方法检出限ꎬ
１１ 种偶氮染料的方法检出限在 ０􀆰 ２ ~ ０􀆰 ５ ｍｇ / ｋｇ
之间ꎮ

表 ５　 线性范围、回归方程、相关系数和检出限 (ｎ＝ ６)

名称
线性范围 /

(ｍｇ􀅰Ｌ－１)
回归方程

相关系

数 Ｒ２

检出限 /

(ｍｇ􀅰Ｌ－１)

邻甲苯胺 １􀆰 ０~１００ ｙ＝５􀆰 １８×１０３ｘ＋１６８􀆰 ７ ０􀆰 ９９９８ ０􀆰 ５

２ꎬ４－二甲基苯胺 １􀆰 ０~１００ ｙ＝４􀆰 ３６×１０３ｘ＋１８７􀆰 ４ ０􀆰 ９９９７ ０􀆰 ２

４－氯邻甲苯胺 １􀆰 ０~１００ ｙ＝３􀆰 ８１×１０３ｘ＋２１８􀆰 ４ ０􀆰 ９９９７ ０􀆰 ２

２－萘胺 １􀆰 ０~１００ ｙ＝２􀆰 ５４×１０３ｘ＋２１８􀆰 ６ ０􀆰 ９９９８ ０􀆰 ３

５－硝基－邻甲苯胺 １􀆰 ０~１００ ｙ＝２􀆰 １５×１０３ｘ＋２７６􀆰 ３ ０􀆰 ９９９６ ０􀆰 ５

４－氨基联苯 １􀆰 ０~１００ ｙ＝５􀆰 ７１×１０３ｘ＋１５４􀆰 ６ ０􀆰 ９９９８ ０􀆰 ２

３ꎬ３′－二氯联苯胺 １􀆰 ０~１００ ｙ＝１􀆰 ４２×１０４ｘ＋１７１􀆰 ３ ０􀆰 ９９９８ ０􀆰 ３

酸性橙Ⅰ １􀆰 ０~１００ ｙ＝１􀆰 ７４×１０４ｘ＋１０８􀆰 ２ ０􀆰 ９９９８ ０􀆰 ５

酸性橙Ⅱ １􀆰 ０~１００ ｙ＝２􀆰 １４×１０４ｘ＋１１２􀆰 ８ ０􀆰 ９９９９ ０􀆰 ３

酸性橙Ⅳ １􀆰 ０~１００ ｙ＝２􀆰 ７８×１０４ｘ＋２１６􀆰 ７ ０􀆰 ９９９８ ０􀆰 ２

酸性橙 Ｇ １􀆰 ０~１００ ｙ＝２􀆰 ４６×１０４ｘ＋３１５􀆰 ２ ０􀆰 ９９９７ ０􀆰 ３

􀅰７０２􀅰



现代化工 第 ３７ 卷第 １０ 期

２􀆰 ６　 加标回收率与精密度

以空白基质的 ３ 种印染污泥分别做高、中、低 ３
个质量浓度水平的加标回收实验ꎬ按上述优化条件

进行测定ꎬ结果如表 ６ 所示ꎮ 由表 ６ 可以看出ꎬ加标

回收率为 ７９􀆰 ８％~１０４􀆰 ２％ꎬＲＳＤ 为 ０􀆰 ９％~３􀆰 ４％ꎮ
表 ６　 加标回收率与精密度 (ｎ＝ ６)

名称

加标量 /
(ｍｇ􀅰

ｋｇ－１)

印染污泥 １ 印染污泥 ２ 印染污泥 ３

回收

率 / ％
ＲＳＤ /
％

回收

率 / ％
ＲＳＤ /
％

回收

率 / ％
ＲＳＤ /
％

邻甲苯胺 　 １􀆰 ０
５０􀆰 ０

１００􀆰 ０

８６􀆰 ２
９０􀆰 ２
７９􀆰 ８

３􀆰 １
３􀆰 ４
２􀆰 ７

８２􀆰 ４
８６􀆰 ２
９７􀆰 ８

２􀆰 ６
２􀆰 ９
３􀆰 １

８１􀆰 ７
１０１􀆰 ４
９５􀆰 ３

２􀆰 ６
２􀆰 ６
２􀆰 ８

２ꎬ４－二甲基苯胺 　 １􀆰 ０
５０􀆰 ０

１００􀆰 ０

９３􀆰 ４
８９􀆰 ７
９４􀆰 １

１􀆰 ８
２􀆰 ３
１􀆰 ２

９３􀆰 ５
９５􀆰 ７
９５􀆰 ３

２􀆰 ３
２􀆰 １
２􀆰 ３

９５􀆰 ８
９１􀆰 ０
９０􀆰 ５

２􀆰 ５
２􀆰 ４
１􀆰 ９

４－氯邻甲苯胺 　 １􀆰 ０
５０􀆰 ０

１００􀆰 ０

９５􀆰 ３
９１􀆰 ８
９５􀆰 ７

１􀆰 ５
２􀆰 ５
２􀆰 ３

９３􀆰 ５
９５􀆰 ３
８６􀆰 ３

１􀆰 １
１􀆰 ７
２􀆰 ３

９１􀆰 ７
９８􀆰 ３
８６􀆰 ４

２􀆰 １
２􀆰 ４
１􀆰 ２

２－萘胺 　 １􀆰 ０
５０􀆰 ０

１００􀆰 ０

９１􀆰 ２
８９􀆰 ４
９２􀆰 ３

２􀆰 １
１􀆰 ８
１􀆰 ７

９４􀆰 ７
９２􀆰 ５
９３􀆰 ５

２􀆰 ２
１􀆰 ８
１􀆰 ７

９０􀆰 ７
１０４􀆰 ２
９３􀆰 ７

２􀆰 ３
３􀆰 ４
１􀆰 ７

５－硝基－邻甲苯胺 　 １􀆰 ０
５０􀆰 ０

１００􀆰 ０

８９􀆰 ４
９３􀆰 ６
８７􀆰 ４

２􀆰 ３
１􀆰 ８
１􀆰 ２

９５􀆰 ０
９９􀆰 ５
９４􀆰 ７

２􀆰 ０
２􀆰 ３
１􀆰 ８

９０􀆰 ２
９６􀆰 ８
９５􀆰 ２

２􀆰 ８
３􀆰 １
０􀆰 ９

４－氨基联苯 　 １􀆰 ０
５０􀆰 ０

１００􀆰 ０

９２􀆰 ５
９１􀆰 ６
９４􀆰 ７

２􀆰 ６
３􀆰 １
２􀆰 ２

９５􀆰 ２
９４􀆰 １
９２􀆰 ６

１􀆰 ６
１􀆰 ９
２􀆰 １

９４􀆰 ５
９８􀆰 ７
９８􀆰 １

１􀆰 ８
２􀆰 ３
２􀆰 １

３ꎬ３′－二氯联苯胺 　 １􀆰 ０
５０􀆰 ０

１００􀆰 ０

８９􀆰 ２
９１􀆰 ７
９３􀆰 ２

２􀆰 ６
２􀆰 ４
１􀆰 ８

９１􀆰 ３
９２􀆰 ６
９４􀆰 ８

１􀆰 ４
２􀆰 ６
２􀆰 ７

９９􀆰 ４
９１􀆰 ８
９５􀆰 ３

２􀆰 ３
１􀆰 １
１􀆰 ７

酸性橙Ⅰ 　 １􀆰 ０
５０􀆰 ０

１００􀆰 ０

９０􀆰 ４
９１􀆰 ４
９３􀆰 ５

１􀆰 ９
１􀆰 ６
２􀆰 ４

９１􀆰 ６
９２􀆰 ８
９３􀆰 ４

２􀆰 ４
１􀆰 ８
１􀆰 ９

９２􀆰 ６
１０１􀆰 ２
９４􀆰 ８

１􀆰 ８
２􀆰 ３
１􀆰 ２

酸性橙Ⅱ 　 １􀆰 ０
５０􀆰 ０

１００􀆰 ０

９２􀆰 ４
９０􀆰 ７
９１􀆰 ６

２􀆰 ０
１􀆰 ８
２􀆰 ３

９４􀆰 ７
９６􀆰 ４
９５􀆰 ８

２􀆰 ９
２􀆰 ０
３􀆰 １

９５􀆰 １
９４􀆰 ５
９９􀆰 ４

１􀆰 ５
２􀆰 １
２􀆰 ３

酸性橙Ⅳ 　 １􀆰 ０
５０􀆰 ０

１００􀆰 ０

８９􀆰 ４
８８􀆰 ７
９２􀆰 ６

１􀆰 ５
２􀆰 ６
３􀆰 １

８９􀆰 ２
９２􀆰 １
９１􀆰 ６

１􀆰 ４
２􀆰 ６
１􀆰 ９

９２􀆰 ７
９１􀆰 ６
９４􀆰 ３

２􀆰 １
１􀆰 ８
１􀆰 ６

酸性橙 Ｇ 　 １􀆰 ０
５０􀆰 ０

１００􀆰 ０

８４􀆰 ２
９３􀆰 ３
９４􀆰 ７

２􀆰 ２
２􀆰 ６
２􀆰 １

９５􀆰 ３
８９􀆰 ７
９５􀆰 ７

２􀆰 ８
２􀆰 ４
２􀆰 ３

９５􀆰 ６
８６􀆰 ２
９４􀆰 ８

２􀆰 １
１􀆰 ７
２􀆰 ３

２􀆰 ７　 实际样品的检测

随机选取 １０ 种不同来源的印染污泥样品ꎬ按上

述优化条件进行测定ꎮ 结果显示ꎬ１０ 份样品中ꎬ
９０％的样品中检出含有偶氮染料ꎬ其中禁用偶氮染

料 ２ꎬ４－二甲基苯胺检出量高达 ４３５􀆰 ２ ｍｇ / ｋｇꎬ３ꎬ３′－
二氯联苯胺检出频率均 １００％ꎬ表明目前印染污泥

中存在一定的偶氮染料ꎬ环境保护行政监督部门应

对印染污泥焚烧及污染防治工作加强行政管理ꎮ

３　 结论

采用加速溶剂萃取建立了气相色谱质谱法

(ＧＣ－ＭＳ)测定印染污泥中 １１ 种偶氮染料残留量ꎮ
结果表明ꎬ加标回收率在 ７９􀆰 ８％~１０４􀆰 ２％之间ꎬＲＳＤ
在 ０􀆰 ９％~ ３􀆰 ４％之间ꎬ检出限在 ０􀆰 ２ ~ ０􀆰 ５ ｍｇ / ｋｇ 之

间ꎮ 该方法操作简单快速、准确度高、灵敏度高、检
出限低ꎬ可为印染污泥焚烧及污染防治工作提供检

测技术支持ꎮ
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