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含铁二氧化硅涂层固相微萃取－ＧＣ / ＭＳ 法
测定水中的有机磷阻燃剂

赵佳平１ꎬ王俊霞１ꎬ刘婷婷１ꎬ张占恩１ꎬ２∗

(１.苏州科技大学环境科学与工程学院ꎬ江苏 苏州 ２１５００９ꎻ
２.苏州科技大学水处理技术与材料协同创新中心ꎬ江苏 苏州 ２１５００９)

摘要:制备了含铁的二氧化硅材料ꎬ并以涂敷式自制了固相微萃取纤维ꎬ建立了顶空固相微萃取－气质联用技术测定环境

水样中 ５ 种典型有机磷阻燃剂的检测方法ꎮ 对材料进行了 ＳＥＭ－ＥＤＳ、ＸＲＤ、氮气吸附脱附以及热重分析表征ꎬ结果表明ꎬ材料

热稳定性好ꎬ有丰富的孔道结构ꎮ 考察了萃取温度、时间、ｐＨ、盐质量分数的影响ꎬ最佳分析条件为:萃取温度为 ８０℃ꎬ萃取时间

为 ３０ ｍｉｎꎬｐＨ 为 ３ꎬ盐质量分数为 ３０％ꎻ在最佳条件下ꎬ５ 种有机磷阻燃剂的检出限为 ２􀆰 １~３２􀆰 ６ ｎｇ / Ｌꎮ 应用于太湖水和某污水

处理厂出水中磷酸酯阻燃剂的检测ꎬ获得了较高的加标回收率(６９􀆰 ４％~１１３􀆰 ７％)和精密度(５􀆰 ３％~１０􀆰 ７％)ꎮ
关键词:固相微萃取ꎻ二氧化硅ꎻ有机磷阻燃剂ꎻ气相色谱质谱
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　 　 目前有机磷阻燃剂作为溴系阻燃剂的替代品ꎬ
已经广泛运用于各种商品和建筑材料中ꎬ并对环境

造成了影响和危害[１－２]ꎮ 有机磷阻燃剂的污染形势

严峻ꎬ主要体现在 ２ 个方面:①污染范围广ꎮ 在珠江

三角洲的鱼类中检测到了 １２ 种有机磷阻燃剂[３]ꎻ在
北极水域发现 ７ 种不同的有机磷阻燃剂ꎬ浓度最高

达到了 ３３５ ｎｇ / Ｌ[４]ꎮ ②污染危害大ꎮ 磷酸三苯酯

(ＴＰｈＰ)不但会引起接触性皮炎ꎬ还是一种雄性激素

抑制剂ꎮ 多种有机磷阻燃剂具有致癌性和基因毒

性[５]ꎬ且会对水生生物的健康产生影响[６]ꎮ 因此建

立可靠的有机磷阻燃剂检测方法很有必要ꎮ
目前水样中有机磷检测的前处理方法主要包括

液液萃取、固相萃取等ꎮ 与这些方法相比ꎬ固相微萃

取具有操作简单方便、富集与前处理一体、不使用额

外溶剂不造成二次污染等优点ꎬ已经被广泛应用于

环境、生物、食品等方面的样品分析中ꎬ其原理是依

􀅰５３２􀅰
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靠固相微萃取纤维涂层对目标物的吸附和解

吸[７－９]ꎮ 此外利用顶空固相微萃取的方法ꎬ样品不

直接与萃取材料接触ꎬ可以避免样品对纤维涂层的

污染ꎬ增加萃取纤维的使用寿命ꎮ 目前已有的商业

化固相微萃取材料ꎬ如聚丙烯酸酯(Ｐｏｌｙａｃｒｙｌａｔｅ)、聚
二甲基硅氧烷(ＰＤＭＳ)等ꎬ价格高昂且需要聚合反

应合成ꎬ步骤相对复杂ꎮ
二氧化硅材料具有较好的孔道结构ꎬ常被改性

以满足各种吸附需求[１０－１１]ꎮ 稳定的化学性质使其

可以承受气相色谱进样口的高温ꎮ 已有研究表明ꎬ
铁氧化物对于有机磷具有吸附性[１２]ꎬ还有报道在活

性炭中引入铁以吸附水中的磷[１３〗ꎮ 由此ꎬ本研究制

备了含铁的二氧化硅材料ꎬ并以涂敷式将其制作成

固相微萃取纤维头ꎮ 以顶空模式建立顶空固相微萃

取－气相色谱质谱检测水中有机磷阻燃剂的方法ꎬ
不同于传统商用的有机聚合物涂层材料ꎬ合成途径

复杂且条件难控ꎬ该介孔二氧化硅材料的制备方法

简单且成本低廉ꎮ 目前有机磷阻燃剂分别有烷烃

基、芳烃基、含氯烷烃基 ３ 大类ꎬ选取了磷酸三丙酯

(ＴＰｒＰ )、磷酸三异丁酯 ( ＴｉＢＰ )、磷酸三正丁酯

(ＴｎＢＰ)、磷酸三苯酯(ＴＰｈＰ)和磷酸三(１－氯－２－丙
基)酯(ＴＣＰＰ)作为代表污染物ꎬ使用顶空固相微萃

取－气相色谱质谱的方法ꎬ优化了萃取温度、萃取时

间、ｐＨ、盐质量分数ꎬ并应用于苏州市某污水厂出水

和太湖某水源地的实际水样中有机磷阻燃剂的

检测ꎮ

１　 仪器和试剂

７８９０Ａ－ＧＣ－５９７３Ｎ－ＭＳ(ＡｇｉｌｅｎｔꎬＵＳＡ)ꎻＭＰＳ 多

功能自动进样器(德国 Ｇｅｒｓｔｅｌ 公司制造)ꎻＡＬ２０４ 电

子分析天平(梅特勒－托利多仪器上海有限公司)ꎻ
Ｔｈｅｒｍｏ ｓｃｉｅｎｔｉｆｉｃ 马弗炉ꎮ

纳米级二氧化硅、氯化钠、三氯化铁、四丙基溴

化铵、氢氧化钠、硫酸铝均为分析纯ꎬ购自国药沪试ꎬ
磷酸三异丁酯(ＴｉＢＰ)购自 ＦｌｕｏｒｏＣｈｅｍꎬ磷酸三正丁

酯(ＴｎＢＰ)与磷酸三丙酯(ＴＰｒＰ)购自阿拉丁ꎬ磷酸

三苯酯(ＴＰｈＰ)与磷酸三(１－氯－２－丙基)酯(ＴＣＰＰ)
购自 Ａｄａｍａｓꎬ１００ μｍ ＰＤＭＳ、６５ μｍ ＰＤＭＳ / ＤＶＢ、
８５ μｍ ＰＡ 固相萃取纤维来自 ＳＵＰＥＬＣＯ 公司ꎮ

２　 实验部分

２􀆰 １　 材料的制备

０􀆰 ０５ ｍｏｌ 二氧化硅均匀分散至 １８ ｍＬ 水中ꎬ
２ ｍｍｏｌ 三氯化铁、０􀆰 ５ ｍｍｏｌ 硫酸铝、６ ｍｍｏｌ 四丙基

溴化铵、８􀆰 ７５ ｍｍｏｌ 氢氧化钠溶解至 ５􀆰 ４ ｍＬ 水中ꎬ
再缓慢将二氧化硅倒入另一溶液中ꎬ室温下搅拌

２ ｈꎬ１８０℃反应 ２０ ｈꎬ离心、多次洗涤至中性后烘干ꎬ
再转入马弗炉中 ５５０℃下煅烧 ５ ｈꎬ命名为 ＦＳꎮ 为证

明加入铁源对萃取性能的影响ꎬ以同样方法制备了

一批不加铁源的材料(ＮＦＳ)ꎮ
２􀆰 ２　 固相萃取纤维的制作

将不锈钢细丝用甲醇洗净、干燥后ꎬ浸入硅酮胶

并快速取出ꎬ使一层较薄的硅酮胶均匀粘在细丝表

面ꎮ 合成的材料充分研磨后放入离心管中ꎬ将粘有

硅酮胶的细丝垂直插入并旋转ꎬ使材料均匀覆盖在

细丝表面ꎬ再装入自动进样器中ꎮ 在空气中干燥

２４ ｈ 后ꎬ将固相萃取纤维在气相色谱进样口 ２７５℃
老化 ３０ ｍｉｎꎮ
２􀆰 ３　 实际样品固相微萃取过程

水样经过滤膜过滤后ꎬ用稀盐酸将 ｐＨ 调至 ３ꎬ
取 １０ ｍＬ 加入容量为 ２０ ｍＬ 的顶空进样瓶中ꎬ再加

入 ３ ｇ 氯化钠ꎮ 在自动进样器中ꎬ样品恒温 ８０℃并

以 ５００ ｒ / ｍｉｎ 匀速震荡ꎬ经过 ３０ ｍｉｎ 的顶空固相微

萃取后送入气相色谱进样口解吸 １０ ｍｉｎꎮ
２􀆰 ４　 气相色谱质谱条件

ＤＢ－ ５ＭＳ 毛细管色谱柱 ( ３０ ｍ × ０􀆰 ２５ ｍｍ ×
０􀆰 ３２ μｍꎬＡｇｉｌｅｎｔ)ꎬ载气为高纯氦气ꎬ１􀆰 ０ ｍＬ / ｍｉｎꎮ
程序升温:先 ６０℃ 保持 １ ｍｉｎꎬ以 ２５℃ / ｍｉｎ 升至

１６０℃ꎬ保持 ２ ｍｉｎꎬ再以 ５℃ / ｍｉｎ 升至 ２８０℃ꎬ保持

２ ｍｉｎꎮ 进样口和质谱接口温度分别为 ２７５、２８０℃ꎻ
不分流进样ꎮ 电子轰击(ＥＩ)离子源ꎬ能量 ７０ ｅＶꎬ离
子源和四级杆温度分别为 ２３０、１５０℃ꎻ选择离子扫

描模式(ＳＩＭ)ꎮ 各化合物的定量离子与出峰时间见

表 １ꎮ
表 １　 各化合物定量离子与出峰时间

分析物 分子式 定量离子(ｍ / ｚ) 保留时间 / ｍｉｎ

ＴＰｒＰ Ｃ９Ｈ２１０４Ｐ ９９ꎬ１４４ ６􀆰 ６７

ＴｉＢＰ Ｃ１２Ｈ２７Ｏ４Ｐ ９９ꎬ１５５ꎬ２１１ ８􀆰 ２７

ＴｎＢＰ Ｃ１２Ｈ２７Ｏ４Ｐ ９９ꎬ１５５ꎬ２１１ １０􀆰 ４０

ＴＣＰＰ Ｃ９Ｈ１８Ｃ１３０４Ｐ １２５􀆰 １ꎬ１５７ꎬ２７７􀆰 １ １２􀆰 ６７

ＴＰｈＰ Ｃ１８Ｈ１５Ｏ４Ｐ ７７􀆰 １ꎬ１７０􀆰 １ꎬ３２６􀆰 １ ２２􀆰 ９２

３　 结果与讨论

３􀆰 １　 材料的表征

３􀆰 １􀆰 １　 热稳定性

固相微萃取后需要在气相色谱进样口进行解

吸ꎬ解析温度通常 ２７０~３００℃ꎬ因此材料需要具有较

好的热稳定性ꎮ 如图 １ 所示ꎬ在 １００ ~ １５０℃的升温

􀅰６３２􀅰
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下ꎬＦＳ 材料有约 ０􀆰 ７％的质量损失ꎬ这是其中水分的

损失ꎮ １５０~３５０℃的升温下ꎬ质量无明显损失ꎬ表明

材料的热稳定性符合实际需求ꎬ能够在气相色谱进

样口稳定工作ꎮ

图 １　 ＦＳ 材料的热重分析图

３􀆰 １􀆰 ２　 形貌与元素分析

图 ２(ａ、ｂ)为 ＮＦＳ 扫描电镜图ꎬ可以看出其呈现

为表面粗糙、粒径小于 １０ μｍ 的球状ꎮ 图 ２(ｃ、ｄ、ｅ)
为 ＦＳ 的不同放大倍数扫描电镜图ꎬ材料呈现由 ２０~
５０ ｎｍ 纳米颗粒团聚形成的表面粗糙的不规则块状

形貌ꎮ 将 ＦＳ 材料粘于不锈钢丝后ꎬ纳米颗粒能够较

为均匀地在钢丝表面形成一层材料涂层ꎬ见图 ２
(ｆ)ꎮ 在同样的方法和条件下合成后ꎬ ＥＤＳ 测试

(图 ３)表明了 ＦＳ 中含有硅、氧、铁元素ꎬＮＦＳ 中不含

铁元素ꎮ 从图 ４ 可以看出 ＦＳ 在 ３３􀆰 １５°、３５􀆰 ６１°、
４９􀆰 ４８°、５４􀆰 ０９°等出现了新的峰ꎬＮＦＳ 则不存在这些

　 　 　 　 　 　 　

(ａ)ＮＦＳ (ｂ)ＮＦＳ

(ｃ)ＦＳ (ｄ)ＦＳ

(ｅ)ＦＳ (ｆ)纤维涂层

图 ２　 ＮＦＳ、ＦＳ 和制备的纤维涂层的扫描电镜图

(ａ)ＦＳ (ｂ)ＮＦＳ
图 ３　 元素分析图

(ａ)ＮＦＳ

(ｂ)ＦＳ

图 ４　 材料 ＸＲＤ 图

峰ꎮ 这些峰与标准卡片 ３３－０６６４ 相符ꎬ证明铁元素

被成功引入 ＦＳ 材料中ꎬ并主要以氧化铁的形式存

在ꎮ ＦＳ 材料在 ２２°出现的宽峰证明了二氧化硅以非

晶无定形的形式存在[１４]ꎮ
３􀆰 １􀆰 ３　 氮气吸附脱附表征

如图 ５ 所示ꎬ实测得 ＦＳ 材料 ＢＥＴ 比表面积为

１０５􀆰 ９ ｍ２ / ｇꎬ平均孔径 ４９􀆰 ６ ｎｍꎬ孔体积 ０􀆰 ８２３ ｃｍ３ / ｇꎬ
材料具有丰富的孔道结构ꎬ这有利于后续对有机磷

阻燃剂的吸附ꎮ

１—吸附ꎻ２—脱附

图 ５　 ＦＳ 材料的氮气吸附脱附等温线与

孔径分布

􀅰７３２􀅰
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３􀆰 ２　 固相微萃取条件优化

影响固相微萃取效果的因素包括萃取材料、萃
取时间、萃取温度、ｐＨ 等ꎮ 本研究使用 ＴＰｒＰ、ＴｎＢＰ、
ＴｉＢＰ 为 ０􀆰 ５ μｇ / ＬꎬＴＰｈＰ、ＴＣＰＰ 为 ５ μｇ / Ｌ 的混标溶

液ꎬ使用由 ＦＳ 材料制成的固相微萃取纤维ꎬ分别对

萃取温度、萃取时间、ｐＨ、盐质量分数 ４ 个条件进行

了优化ꎬ并以峰面积作为衡量标准ꎬ优化结果如图 ６
所示ꎮ

(ａ)萃取温度

(ｂ)萃取时间

(ｃ)ｐＨ

(ｄ)盐质量分数

１—ＴＰｒＰꎻ２—ＴｉＢＰꎻ３—ＴｎＢＰꎻ４—ＴＣＰＰꎻ５—ＴＰｈＰ

图 ６　 条件优化

３􀆰 ２􀆰 １　 萃取温度的优化

在氯化钠质量分数为 ３０％ꎬ萃取时间为 ３０ ｍｉｎꎬ

ｐＨ＝ ３ 时对萃取温度进行优化ꎮ 从图 ６( ａ)中可以

看出ꎬ随着温度的升高峰面积不断增高并在 ８０℃时

达到最高ꎬ再升高温度峰面积变化不大ꎬ因此最佳萃

取温度为 ８０℃ꎮ 体系温度对整个萃取过程的热力

学和动力学产生影响ꎬ随着温度的升高ꎬ便于目标物

挥发ꎬ有利于萃取纤维的吸附ꎬ使响应增加[１５]ꎮ
３􀆰 ２􀆰 ２　 萃取时间的优化

在氯化钠质量分数为 ３０％ꎬ萃取温度为 ８０℃ꎬ
ｐＨ＝ ３ 时对萃取时间进行优化ꎮ 如图 ６(ｂ)所示ꎬ当
时间为 ２５~３０ ｍｉｎ 时峰面积最大ꎬ再延长时间峰面

积略有下降ꎮ 固相微萃取的过程是分析物在样品、
气相、萃取纤维三相的平衡过程ꎬ当萃取时间不足

时ꎬ未达到平衡ꎬ目标物吸附不充分ꎻ若萃取时间过

长会导致已经被萃取纤维吸附的目标物解吸[１６]ꎮ
在本研究中选择 ３０ ｍｉｎ 为最佳萃取时间ꎮ
３􀆰 ２􀆰 ３　 ｐＨ 的优化

在氯化钠质量分数为 ３０％ꎬ萃取温度为 ８０℃ꎬ
萃取时间为 ３０ ｍｉｎ 时对 ｐＨ 进行优化ꎮ 图 ６(ｃ)中
可以看出ꎬ在 ｐＨ 为 ３ 时峰面积最大ꎬ将其选为最

佳 ｐＨꎮ
３􀆰 ２􀆰 ４　 盐质量分数的优化

当样品中加入盐后会通过降低目标物的溶解度

来使目标物分子更多地挥发出来ꎬ提高方法的灵敏

性[１７]ꎮ 在萃取时间为 ３０ ｍｉｎꎬ萃取温度为 ８０℃ꎬ
ｐＨ＝３ 的条件下加入 ０~ ３５％氯化钠ꎮ 从图 ６(ｄ)中
可以看出ꎬ加入氯化钠后峰面积有了明显的增加ꎬ当
氯化钠质量分数为 ３０％时峰面积到达顶峰ꎬ此后再

提高质量分数峰面积变化不大甚至下降ꎬ因此选择

３０％作为最佳质量分数ꎮ
３􀆰 ３　 方法的检测性能

为验证方法的检测性能ꎬ在最佳条件下考察了

检出限、线性范围等指标ꎬ结果如表 ２ 所示ꎮ 可以看

出方法的线性关系好ꎬ检出限低ꎬ适合用于有机磷阻

燃剂的分析ꎮ
表 ２　 方法的分析参数

分析物 Ｒ２ 线性范围 / (μｇ􀅰Ｌ－１) 检出限 / (ｎｇ􀅰Ｌ－１)

ＴＰｒＰ ０􀆰 ９９８ ０􀆰 ０１４~１０ ４􀆰 ５

ＴｉＢＰ ０􀆰 ９９５ ０􀆰 ００９~１０ ３􀆰 ０

ＴｎＢＰ ０􀆰 ９９６ ０􀆰 ００７~１０ ２􀆰 １

ＴＰｈＰ ０􀆰 ９９３ ０􀆰 ０４９~１０ １６􀆰 １

ＴＣＰＰ ０􀆰 ９９１ ０􀆰 ０９９~１０ ３２􀆰 ６
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３􀆰 ４　 与商品化材料的比较

ＰＤＭＳ、Ｐｏｌｙａｃｒｙｌａｔｅ、 ＰＤＭＳ / ＤＶＢ 是常用的商

品化固相微萃取材料ꎬ由这 ３ 种材料制成的固相

微萃取纤维常被用于检测有机磷[１８－２０] ꎬＰＤＭＳ 与

Ｐｏｌｙａｃｒｙｌａｔｅ 分别适用于非极性与极性半挥发性物

质的固相微萃取ꎬ而 ＰＤＭＳ / ＤＶＢ 均可适用ꎮ 在优化

的最佳条件下ꎬ使用 ＴＰｒＰ、ＴｉＢＰ、ＴｎＢＰ 为 ０􀆰 ５ μｇ / Ｌꎬ
ＴＣＰＰ、ＴＰｈＰ 为 ５ μｇ / Ｌ 的 ５ 种目标物混标溶液ꎬ将 ２
种自制材料与这 ３ 种材料制成的商品化萃取纤维进

行萃取效果的比较ꎬ并以峰面积作为衡量标准ꎮ 如

表 ３ 所示ꎬ在同样条件下使用 ＦＳ 材料进行检测ꎬ测
得峰面积远大于 ＮＦＳ 材料ꎬ证明铁的引入增强了对

目标物的吸附性能ꎮ 同时使用 ＦＳ 材料进行检测测

得的峰面积除了 ＴＰｒＰ、ＴｉＢＰ、ＴｎＢＰ 略小于 ＰＤＭＳ /
ＤＶＢ 材料之外ꎬ效果优于商品化的萃取纤维ꎮ 此

外ꎬ与商品化材料相比ꎬ自制材料还有材料合成方

法简单ꎬ无需聚合反应ꎻ原材料价格低廉ꎬ总体成

本低的优点ꎮ
表 ３　 自制材料与商品化材料的萃取效果比较

材料
峰面积

ＴＰｒＰ ＴｉＢＰ ＴｎＢＰ ＴＣＰＰ ＴＰｈＰ

ＦＳ ８１４４０ ５８０３１３ ４５４７４１ ５２３０９ ２２４００７

ＮＦＳ ６９５７ ３６７８４ ３８４８４ ５０７９ ６１３２

Ｐｏｌｙａｃｒｙｌａｔｅ ７８００８ ４１１９０２ ４０２８２８ ４３６６２ １０７２９７

ＰＤＭＳ / ＤＶＢ １６００１２ ６２９９５７ ６１００３２ ３４４３８ １５９３８０

ＰＤＭＳ ４５６７７ ４６２２６３ ３７２８３８ ４０２０８ １５９６１３

３􀆰 ５　 实际样品的测定

为进一步验证材料的可靠性ꎬ对来自太湖某水

源地以及某污水厂出水口的实际水样进行有机磷阻

燃剂的测定ꎬ并进行了 ０􀆰 ５、２、１０ μｇ / Ｌ 的加标回收

实验ꎬ图 ７ 为某污水厂出水口实际水样与 ０􀆰 ５ μｇ / Ｌ
加标样色谱图ꎮ 从表 ４ 中可以看出ꎬ加标回收率为

６９􀆰 ４％~ １１３􀆰 ７％ꎬ相对标准偏差为 ５􀆰 ３％ ~ １０􀆰 ７％ꎬ
可满足实际检测需求ꎮ

(ａ)实际水样

(ｂ)０􀆰 ５ μｇ / Ｌ 加标水样

图 ７　 实际水样与 ０􀆰 ５ μｇ / Ｌ 加标水样色谱图

表 ４　 实际样品的检测与加标回收实验

分析物

太湖某水源地 某污水厂出水口

加标

浓度 /
(μｇ􀅰

Ｌ－１)

检出值 /
(μｇ􀅰

Ｌ－１)

回收

率 / ％
ＲＳＤ /
％

加标

浓度 /
(μｇ􀅰

Ｌ－１)

检出值 /
(μｇ􀅰

Ｌ－１)

回收

率 / ％
ＲＳＤ /
％

ＴＰｒＰ ０ ＮＤ — — ０ ０􀆰 ０２ — ７􀆰 ９

　 ０􀆰 ５ ０􀆰 ４３ ８６􀆰 ０ ７􀆰 ３ ０􀆰 ５ ０􀆰 ４２ ８０􀆰 ８ ７􀆰 ６

　 ２ １􀆰 ８９ ９４􀆰 ５ ５􀆰 ５ ２ ２􀆰 ０８ １０３􀆰 ０ ６􀆰 ２

　 １０ １０􀆰 ６７ １０６􀆰 ７ ８􀆰 ２ １０ １０􀆰 ５１ １０４􀆰 ９ ７􀆰 １

ＴｉＢＰ ０ ＮＤ — — ０ ０􀆰 ０３ ８􀆰 ６

　 ０􀆰 ５ ０􀆰 ４１ ８２􀆰 ０ ８􀆰 ６ ０􀆰 ５ ０􀆰 ４９ ９２􀆰 ５ ７􀆰 ４

　 ２ １􀆰 ９１ ９５􀆰 ５ ５􀆰 ６ ２ １􀆰 ８７ ９２􀆰 １ ６􀆰 ３

　 １０ １１􀆰 ３７ １１３􀆰 ７ ７􀆰 ８ １０ １０􀆰 ８１ １０７􀆰 ８ ８􀆰 １

ＴｎＢＰ ０ ＮＤ — — ０ ０􀆰 ０４ — ８􀆰 ５

　 ０􀆰 ５ ０􀆰 ５１ １０２􀆰 ０ ５􀆰 ３ ０􀆰 ５ ０􀆰 ４３ ７９􀆰 ６ ８􀆰 ２

　 ２ １􀆰 ８７ ９３􀆰 ５ ６􀆰 １ ２ １􀆰 ８６ ９１􀆰 ２ ６􀆰 ４

　 １０ １０􀆰 ６５ １０６􀆰 ５ ６􀆰 ３ １０ １１􀆰 １３ １１０􀆰 ９ ８􀆰 ５

ＴＣＰＰ ０ ＮＤ — — Ｏ ０􀆰 １２ ８􀆰 ３

　 ０􀆰 ５ ０􀆰 ４３ ８６􀆰 Ｏ ７􀆰 ０ ０􀆰 ５ ０􀆰 ４３ ６９􀆰 ４ １０􀆰 ７

　 ２ １􀆰 ７８ ８９􀆰 ０ ７􀆰 １ ２ ２􀆰 ０１ ９４􀆰 ８ ８􀆰 ９

　 １０ ８􀆰 ７３ ８７􀆰 ３ ９􀆰 ８ １０ ９􀆰 １３ ９０􀆰 ２ ９􀆰 ７

ＴＰｈＰ ０ ＮＤ — — ０ ０􀆰 １８ ６􀆰 ２

　 ０􀆰 ５ ０􀆰 ４４ ８８􀆰 ０ ５􀆰 ６ ０􀆰 ５ ０􀆰 ４９ ７２􀆰 １ １０􀆰 ３

　 ２ １􀆰 ８１ ９０􀆰 ５ ６􀆰 ７ ２ １􀆰 ８８ ８６􀆰 ２ ７􀆰 ３

　 １０ １０􀆰 ３１ １０３􀆰 １ ９􀆰 ４ １０ １０􀆰 ８１ １０６􀆰 ２ ８􀆰 １

４　 结论

本研究制备的含铁二氧化硅材料具有良好的热

稳定性且有丰富的孔道结构ꎬ涂敷式自制固相微萃

取纤维头ꎬ与商品化的萃取材料相比ꎬ材料合成方法

简单ꎬ成本低廉且萃取效果好ꎮ 并成功应用于环境

􀅰９３２􀅰
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水样中有机磷阻燃剂的检测ꎬ具有检出限低、重现性

好的优势ꎬ满足实际的检测需求ꎬ具有良好的应用

前景ꎮ
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对整个反应过程的分析ꎬ加入的稳定性助剂由先前

的 ２ 种减少为 １ 种ꎬ且对反应中和液进行了循环回

收利用ꎮ
因时间条件所限未能进行优化工艺试验ꎬ希望

提出的理论可以为后来的研究工作者借鉴、参考ꎬ通
过工艺控制的优化调整ꎬ必将达到减少工艺过程ꎬ进
一步提高产品质量ꎬ降低生产成本ꎬ取得更大的市场

占有率的目的ꎮ
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