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摘要:以间苯三酚和对苯二甲醛为反应单体ꎬ通过高效的微波合成技术制备了一种带有羟基的多孔有机聚合物(ＰＯＰ)作

为固相微萃取(ＳＰＭＥ)涂层材料ꎬ结合高效液相色谱法ꎬ建立了一种环境水样中 ３ 种氟喹诺酮类抗生素(恩诺沙星、司帕沙星与

左氧氟沙星)的分析方法ꎮ 在最佳萃取 / 解吸条件下ꎬ该方法在 ０􀆰 ５~２００ μｇ / Ｌ 浓度范围内线性关系良好(Ｒ２>０􀆰 ９９８ ８)ꎬ检出限

(Ｓ / Ｎ＝ ３)为 ０􀆰 ２２~０􀆰 ５０ μｇ / Ｌꎬ加标回收率为 ９１􀆰 ４％~９７􀆰 ８％ꎬ相对标准偏差(ＲＳＤ)为 ２􀆰 ７％ ~ ４􀆰 ６％ꎮ 研究表明ꎬ该方法回收率

高、重复性好、操作简便ꎬ适用于环境水样中氟喹诺酮类抗生素的快速检测ꎮ
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污染物去除及检测技术ꎬ通讯联系人ꎬｓｃｉｔｏｕｇａｏ２０２１＠ １２６.ｃｏｍꎮ

　 　 近年来ꎬ氟喹诺酮类抗生素(ＦＱｓ)作为具有杀

菌或抑菌功能的广谱性药物ꎬ被广泛用于人类医疗、
预防动物疾病和促进动物生长[１]ꎮ 然而ꎬＦＱｓ 因分

子质量较大ꎬ经人体和动物摄入后仅少量被代谢或

吸收ꎬ９０％以上的抗生素母体或代谢产物随粪尿排

出体外进入水环境[２]ꎮ 据文献报道ꎬＦＱｓ 不但会破

坏水环境中微生物群落ꎬ引起耐药细菌以及超级细

菌的产生ꎬ还能被水生生物吸收ꎬ通过食物链富集到

人体内[３]ꎮ 因此ꎬ建立水环境中 ＦＱｓ 的有效测定方

法具有重要意义ꎮ
目前ꎬＦＱｓ 最常用的分析方法是色谱技术[４]ꎬ但

环境水中的 ＦＱｓ 含量较低ꎬ且伴随着大量基质干

扰ꎬ因此合适的样品前处理技术对环境中 ＦＱｓ 的检

测起着重要作用ꎮ 通常用于 ＦＱｓ 检测的前处理技

术包 括 固 相 萃 取 ( ＳＰＥ ) [５]、 磁 性 固 相 萃 取

(ＭＳＰＥ) [６] 以及固相微萃取( ＳＰＭＥ) [７] 等ꎮ 其中ꎬ
ＳＰＭＥ 技术是一种集取样、净化、分离及富集于一体

的萃取技术ꎬ具有操作简单、有机溶剂使用量少、灵
敏高效的特点ꎬ在环境分析领域中应用广泛[８]ꎮ 纤

维涂层是 ＳＰＭＥ 技术的核心ꎬ决定了该技术的萃取

时间、灵敏度以及使用寿命ꎮ 然而ꎬ商品化涂层如聚

二甲基硅氧烷(ＰＤＭＳ)、聚丙烯酸酯(ＰＡ)、碳分子

􀅰９３２􀅰
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筛(ＣＷ)、二乙烯基苯(ＤＶＢ)及其复合涂层价格昂

贵、种类有限[９]ꎬ萃取容量或选择性难以满足不同

性质样品的分析要求ꎮ 因此ꎬ开发萃取效率高、低成

本及选择性好的新型涂层已经成为 ＳＰＭＥ 技术研究

的一个热点ꎮ
多孔有机聚合物材料(ＰＯＰｓ)是一种主要由 Ｃ、

Ｏ、Ｈ、Ｎ 等较轻的元素通过化学键组成的新型多孔

材料[１０]ꎬ具有高比表面积、丰富多孔、可修饰的表

面ꎬ以及优异的化学稳定性和热稳定性的特点[１１]ꎬ
在催化、储氢和环境检测领域具有巨大的研究潜

力[１２－１３]ꎮ 其中ꎬ作为 ＳＰＭＥ 涂层来说ꎬ具有特殊基

团的 ＰＯＰ 材料对污染物的吸附性能要优于普通吸

附剂ꎮ 如王兴益等[１４] 以结构中含有氟官能团的

ＰＯＰ 材料制备了新型 ＳＰＭＥ 涂层ꎬ利用氟原子与酚

羟基之间形成氢键作用ꎬ实现了水产中丁香酚类麻

醉剂的特异性吸附ꎮ Ｗａｎｇ 等[１５]通过苯二甲醇自聚

得到含有羟基的 ＰＯＰ 材料ꎬ并利用物理黏合法制备

了 ＰＯＰ－ＳＰＭＥ 涂层ꎬ结果发现该涂层对水中有机氯

农药呈现很好的富集效果ꎮ 然而ꎬ目前大部分 ＰＯＰ
材料制备采用溶剂热法ꎬ耗时较长且能耗较高ꎬ在实

际应用中具有一定局限性ꎮ 本文中通过绿色、高效

的微波合成技术制备了羟基－ＰＯＰ 材料ꎬ并采用物

理黏合法在不锈钢丝表面制备 ＰＯＰ－ＳＰＭＥ 涂层ꎬ结
合高效液相色谱－紫外检测器(ＨＰＬＣ－ＵＶ)用于提

取和测定环境水样中 ３ 种 ＦＱｓꎮ 研究表明ꎬ该方法

具有回收率高、重复性好、操作简便及有机溶剂使用

量少等优点ꎬ对检测实际水样中 ＦＱｓ 残留水平具有

很好的研究前景ꎮ

１　 实验部分

１􀆰 １　 仪器与试剂

傅里叶红外光谱仪(日本ꎬ岛津公司)ꎻＤ８ Ａｄｖａｎｃｅ
Ｘ 射线衍射仪(德国ꎬＢｒｕｋｅｒ 公司)ꎻＱｕａｎｔａ ６００ＦＥＧ
扫描电镜(日本ꎬＦＥＩ 公司)ꎻＬＣ２０３０ 高效液相色谱

仪(日本ꎬ岛津公司)ꎮ 甲醇、乙腈(色谱纯ꎬＤｉｋｍａ
公司)ꎻ甲酸(色谱纯ꎬ天津市欧博凯化工产品有限

公司)ꎻ间苯三酚、对苯二甲醛以及无水三氯化铁

(分析纯ꎬ天津市欧博凯化工产品有限公司)ꎻ恩诺

沙星(ＥＮＲ)、司帕沙星(ＳＰＡ)与左氧氟沙星(ＬＶＸ)
(质量分数>９９％ꎬ上海迪柏化学品技术有限公司)ꎮ
１􀆰 ２　 标准储备液的配制

分别准确称取 ２０ ｍｇ 的恩诺沙星、司帕沙星与

左氧氟沙星ꎬ分别用甲醇溶解并定容至 １０ ｍＬꎬ配制

成质量浓度为 ２００ μｇ / ｍＬ 的标准储备液ꎮ 移取混

合标准储备液ꎬ用甲醇逐级稀释至适当浓度ꎬ并保存

于 ４℃冰箱内备用ꎮ
１􀆰 ３　 实验方法

１􀆰 ３􀆰 １　 ＰＯＰ 的制备

参照文献[１２]报道的方法制备 ＰＯＰꎮ 准确称

取 ０􀆰 ５ ｇ 间苯三酚和 ０􀆰 ４ ｇ 对苯二甲醛ꎬ 放入

１００ ｍＬ 三颈烧瓶ꎬ随后加入 １ꎬ４－二氧六环(５ ｍＬ)
以及质量分数为 ３７％盐酸(２ ｍＬ)ꎮ 混匀后ꎬ微波反

应 ２ ｈ(功率为 ２５０ Ｗꎬ温度为 ２２０℃)ꎮ 反应结束后

得到褐色固体产物ꎬ依次用四氢呋喃、甲醇以及超纯

水交替洗涤ꎬ洗涤后放入真空干燥箱ꎬ１２０℃条件下

干燥 １０ ｈꎬ即得到 ＰＯＰ 材料ꎮ
１􀆰 ３􀆰 ２　 ＰＯＰ－ＳＰＭＥ 涂层制备

将不锈钢丝的一端(１􀆰 ０ ｃｍ)插入王水中反应

３０ ｍｉｎꎬ使其表面变得粗糙ꎮ 用超纯水洗涤不锈钢

丝 ３~５ 次ꎬ放入烘箱内烘干备用(６０℃)ꎮ 取出不锈

钢丝并在表面均匀涂上 １ 层环氧树脂胶ꎬ然后插入

装有 ＰＯＰ 粉末的小瓶中ꎬ旋转 １ ｍｉｎꎮ 接着将不锈

钢丝取出ꎬ用刀片划掉超过 １􀆰 ０ ｃｍ 部分的环氧树脂

胶ꎮ 将该钢丝放入真空干燥箱(１２０℃)ꎬ老化 １２ ｈꎮ
涂覆过程重复 ２ 次ꎮ 最后将 ＰＯＰ－ＳＰＭＥ 涂层钢丝

插入到微型注射器中(１２０℃)待用ꎮ
１􀆰 ３􀆰 ３　 ＰＯＰ－ＳＰＭＥ 萃取过程

将制备的 ＰＯＰ － ＳＰＭＥ 纤维涂层插入装有

５􀆰 ０ ｍＬ 样品溶液的样品瓶中ꎬ７０℃下搅拌 ２０ ｍｉｎꎬ
搅拌速率为 ７００ ｒ / ｍｉｎꎮ 待吸附达到平衡后ꎬ将涂层

立即放入装有 ０􀆰 ５ ｍＬ 乙腈的小瓶中ꎬ解吸 １５ ｍｉｎꎮ
最后ꎬ解吸液经 ０􀆰 ２２ μｍ 滤膜过滤后进行液相色谱

分析ꎮ
１􀆰 ４　 色谱条件

岛津 ＬＣ２０３０－紫外检测器ꎻ色谱柱:ｓｈｉｍ－ｐａｃｋ
ＧＩＳＴ Ｃ１８ 柱(４􀆰 ６ ｍｍ×２５０ ｍｍꎬ５ μｍ)ꎻ流动相:乙
腈(Ａ)－０􀆰 １％甲酸(Ｂ)ꎻ洗脱条件:０ ~ １５ ｍｉｎꎬ０ ~
６ ｍｉｎꎬ流动相由 ８０％ Ｂ 线性梯度至 ６５％ Ａꎻ６~８ ｍｉｎꎬ
流动相由 ６５％ Ｂ 线性梯度至 ６０％ Ｂꎻ８~９ ｍｉｎꎬ流动

相由 ６０％ Ｂ 线性梯度至 ５０％ Ｂꎻ平衡 １ ｍｉｎ 后又回

到 ８０％ Ｂꎬ平衡 ５ ｍｉｎꎻ流速: ０􀆰 ８ ｍＬ / ｍｉｎꎻ柱温:
４０℃ꎻ检测波长:２７０ ｎｍꎻ进样量:１０􀆰 ０ μＬꎮ

２　 结果与讨论

２􀆰 １　 ＰＯＰ 的形貌及结构表征

图 １(ａ)为 ＰＯＰ 材料的 ＦＴ－ＩＲ 图谱ꎮ 图中在
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３ ４２３ ｃｍ－１处出现了明显的特征峰ꎬ这属于羟基的特

征吸收峰ꎮ 在 １ ６２１ ｃｍ－１处有明显的苯环上 Ｃ􀪅􀪅Ｃ
伸缩振动吸收峰ꎬ说明该制备的材料中存在大量的

苯环以及羟基ꎮ 此外ꎬＰＯＰ 材料的红外光谱图中并

未在 １ ７００ ｃｍ－１处出现 Ｃ􀪅􀪅Ｏ 的伸缩振动峰ꎬ说明反

应过程中ꎬ前驱体对苯二甲醛结构的羰基被间苯三

酚结构中富有电子的苯环攻击ꎬ消除水分子ꎬ从而发

生链接生成 ＰＯＰ 材料ꎮ 这些特征吸收峰与文献

[１２]报道的 ＰＯＰ 红外谱图一致ꎬ表明成功地合成了

ＰＯＰ 材料ꎮ 图 １(ｂ)为材料 ＰＯＰ 的 ＸＲＤ 图ꎮ 从图

中发现没有明显的衍射峰ꎬ说明制备的 ＰＯＰ 材料不

具备晶型结构ꎬ为无定形结构ꎮ
通过 ＳＥＭ 对 ＰＯＰ 表面形貌进行了表征ꎬ如图 １

(ｃ)所示ꎮ ＰＯＰ 材料的表面由多孔三维网状结构组

成ꎬ且孔径分布比较均匀ꎬ这样的多孔结构使得

ＰＯＰ 具有良好的吸附性能及可提供较多的吸附位

点ꎬ同时也符合 ＸＲＤ 图中得到的无定形特征ꎮ 图 １
(ｄ)为 ＰＯＰ 涂层的 ＳＥＭ 图ꎬ表面形貌表明了 ＰＯＰ
材料已经成功地覆盖在不锈钢丝上ꎬ有利于 ＦＱｓ 的

吸附和传质ꎮ

(ａ)ＰＯＰ 的 ＦＴ－ＩＲ 图

(ｂ)ＰＯＰ 的 ＸＲＤ 图

(ｃ)ＰＯＰ 的 ＳＥＭ 图 (ｄ)ＰＯＰ－ＳＰＭＥ 涂层 ＳＥＭ 图

图 １　 ＰＯＰ 材料的形貌及结构表征图

２􀆰 ２　 萃取条件优化

２􀆰 ２􀆰 １　 萃取时间

ＳＰＭＥ 是一个平衡吸附过程ꎬ萃取量与萃取时

间密切相关ꎮ 因此ꎬ本实验考察了不同萃取时间

(５~２５ ｍｉｎ)对 ＦＱｓ 萃取量的影响ꎮ 从图 ２( ａ)可

知ꎬ萃取时间在 ５ ~ ２０ ｍｉｎ 时ꎬＦＱｓ 萃取量随着萃取

时间增加而增加ꎬ并且当萃取时间为 ２０ ｍｉｎ 时ꎬＦＱｓ
萃取量达到最大ꎮ 随着萃取时间的进一步延长ꎬ
ＦＱｓ 萃取量没有明显增加ꎮ 因此ꎬ选择 ２０ ｍｉｎ 作为

萃取时间ꎮ
２􀆰 ２􀆰 ２　 萃取温度

考察了萃取温度(４０~８０℃)对 ＦＱｓ 萃取量的影

响ꎮ 如图 ２( ｂ)所示ꎬ萃取温度在 ４０ ~ ７０℃ 时ꎬＦＱｓ
萃取量随着萃取温度升高而增加ꎬ并且在萃取温度

增加到 ７０℃时ꎬＦＱｓ 萃取量达到最大ꎬ当萃取温度

高于 ７０℃时ꎬＦＱｓ 萃取量有所降低ꎮ 这是因为温度

升高可以增加分子运动速度ꎬ从而缩短萃取时间ꎬ提
高萃取量[１４]ꎮ 然而 ＳＰＭＥ 涂层的吸附是放热过程ꎬ
温度过高导致分析物的分配系数降低ꎮ 因此ꎬ最佳

萃取温度为 ７０℃ꎮ

(ａ)萃取时间

(ｂ)萃取温度
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图 ２　 萃取时间和萃取温度对 ＦＱｓ 萃取量影响

２􀆰 ２􀆰 ３　 搅拌速度

搅拌可以加速目标分子的运动ꎬ使得目标分子

快速从样品溶液向涂层扩散ꎬ从而达到吸附平衡ꎬ缩
短吸附平衡时间[１５]ꎮ 实验中考察了不同搅拌速度

下 ３ 种 ＦＱｓ 的萃取量ꎬ结果如图 ３(ａ)所示ꎮ 实验发
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现ꎬ当搅拌速度达到 ７００ ｒ / ｍｉｎ 时ꎬＦＱｓ 萃取量达到

最大ꎮ 此外ꎬ继续提高搅拌速度ꎬＦＱｓ 萃取量没有明

显变化ꎬ已经逐渐趋于平缓ꎮ 因此ꎬ７００ ｒ / ｍｉｎ 为

ＳＰＭＥ 最佳搅拌速度ꎮ
２􀆰 ２􀆰 ４　 离子强度

如图 ３(ｂ)所示ꎬ在 ０ ~ ５％(ｗ / ｖ)ＮａＣｌ 范围内ꎬ
ＦＱｓ 萃取量随 ＮａＣｌ 加入量增加而增加ꎬ这可能是因

为盐析效应可以使样品溶液达到饱和ꎬ促进目标分

析物被涂层吸附ꎻ在 ５％~２５％(ｗ / ｖ)范围内ꎬＦＱｓ 萃

取量随 ＮａＣｌ 加入量增加而降低ꎬ这可能是离子强度

过大会使样品溶液的黏度增加ꎬ增大了 ＦＱｓ 传质阻

力ꎬ降低了分析物的扩散速率[７]ꎮ 因此ꎬ选择 ＮａＣｌ
最佳添加量为 ５％ꎮ

(ａ)搅拌速度

(ｂ)离子强度
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图 ３　 搅拌速度和离子强度对 ＦＱｓ 萃取量影响

２􀆰 ２􀆰 ５　 解吸条件

考察了 ３ 种解吸剂(乙腈、甲醇、丙酮)对 ＦＱｓ
萃取量的影响ꎮ 实验发现ꎬ在相同的萃取和洗脱条

件下ꎬ乙腈对目标物的解吸效果更好ꎮ 此外ꎬ研究了

乙腈体积为 ０􀆰 ３ ~ ０􀆰 ８ ｍＬ 时对 ＦＱｓ 萃取量的影响ꎬ
结果如图 ４( ａ)所示ꎮ 当使用 ０􀆰 ５ ｍＬ 乙腈时ꎬＦＱｓ
萃取量最高ꎬ而解吸剂体积较小时ꎬ涂层中 ＦＱｓ 不

能完全被解吸ꎮ 因此ꎬ０􀆰 ５ ｍＬ 乙腈为最佳解吸剂

体积ꎮ
最后ꎬ考察了解吸时间对 ＦＱｓ 萃取量的影响ꎬ

结果如图 ４(ｂ)所示ꎮ 当解吸时间在 ５ ~ １５ ｍｉｎ 时ꎬ
ＦＱｓ 萃取量急剧增加并且当 １５ ｍｉｎ 时达到最大ꎬ而

当解吸时间从 １５ ｍｉｎ 增加到 ２５ ｍｉｎ 时ꎬＦＱｓ 萃取量

却有所下降ꎬ这可能归因于这样一个事实:解吸时间

太短导致 ＦＱｓ 解吸不充分ꎬ而解吸时间过长会使已

经解吸的 ＦＱｓ 再次被涂层所吸附ꎬ同时还会缩短

ＳＰＭＥ 涂层的使用寿命ꎮ 因此ꎬ１５ ｍｉｎ 为 ＳＰＭＥ 最

佳解吸时间ꎮ

(ａ)解吸剂用量

(ｂ)解吸时间
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图 ４　 解吸剂用量和解吸时间对 ＦＱｓ 萃取量影响

２􀆰 ３　 萃取机理

根据 ＰＯＰ 材料的表面形貌可知ꎬ其具有多孔结

构ꎬ可为目标分析物提供多个吸附位点ꎮ 经吸附实

验验证ꎬＰＯＰ 材料对恩诺沙星、司帕沙星与左氧氟

沙星具有较强的吸附能力ꎬ吸附量最高可达到

１６􀆰 ４ ｍｇ / ｇꎮ 此外ꎬ该材料具有富苯环和羟基结构ꎬ
可吸附含有苯环以及极性基团的有机污染物ꎮ 通过

文献可知ꎬ恩诺沙星、司帕沙星与左氧氟沙星的辛

醇－水分配系数 ( ｌｏｇ Ｋｏｗ ) 值分别为 ４􀆰 ４５、 ６􀆰 ６１、
５􀆰 ７５ꎬ说明 ３ 种 ＦＱｓ 具有较强的亲脂性ꎬ因此 ＦＱｓ 与
ＰＯＰ 之间具有疏水作用ꎮ 考虑到 ＰＯＰ 的苯环骨架ꎬ
π－π 堆积作用在吸附过程中也起着重要作用ꎮ 另

外ꎬＰＯＰ 结构中的羟基可与 ＦＱｓ 化合物结构中的

氟、羧基氧官能团之间形成氢键ꎬ可进一步提高对目

标分析物的吸附能力ꎬＰＯＰ 的这些特性能使其成为

良好的 ＳＰＭＥ 涂层介质ꎮ
２􀆰 ４　 方法性能验证

在上述优化的条件下ꎬ考察了该方法的分析性

能 ꎬ性能参数如表１所示 ꎮ结果表明 ꎬ３种 ＦＱｓ在
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表 １　 方法性能评价

分析物
线性范围 /

(μｇ􀅰Ｌ－１)
相关系数

检出限 /

(μｇ􀅰Ｌ－１)

定量限 /

(μｇ􀅰Ｌ－１)

富集

倍数

回收率 / ％ ＲＳＤ(ｎ＝ ５) / ％

１􀆰 ０ μｇ / Ｌ １０ μｇ / Ｌ １􀆰 ０ μｇ / Ｌ １０ μｇ / Ｌ

左氧氟沙星 ０􀆰 ５~２００ ０􀆰 ９９８８ ０􀆰 ５０ １􀆰 ７４ １０８ ９１􀆰 ４ ９２􀆰 ４ ３􀆰 ２ ２􀆰 ７

恩诺沙星　 ０􀆰 ５~２００ ０􀆰 ９９９２ ０􀆰 ２２ ０􀆰 ７６ １１５ ９６􀆰 ５ ９７􀆰 ８ ２􀆰 ９ ３􀆰 ５

司帕沙星　 ０􀆰 ５~２００ ０􀆰 ９９９５ ０􀆰 ２５ ０􀆰 ８２ １５２ ９６􀆰 ７ ９４􀆰 ６ ４􀆰 ６ ３􀆰 ８

０􀆰 ５~２００ μｇ / Ｌ 范围内线性关系良好ꎬ线性相关系数

大于 ０􀆰 ９９８ ８ꎮ 以 ３ 倍信噪比(Ｓ / Ｎ＝ ３)和 １０ 倍信噪

比(Ｓ / Ｎ＝ １０)得出 ３ 种 ＦＱｓ 的检出限和定量限分别

为 ０􀆰 ２２~０􀆰 ５０ μｇ / Ｌ 和 ０􀆰 ７６ ~ １􀆰 ７４ μｇ / Ｌꎬ富集因子

为 １０８~１５２ 倍ꎮ 此外ꎬ为了分析方法的回收率和精

密度ꎬ实验分别对 １􀆰 ０ μｇ / Ｌ 和 １０ μｇ / Ｌ 的加标河流

水样进行测定ꎬ在最优实验条件下平行测定 ５ 次ꎮ
结果表明ꎬ３ 种 ＦＱｓ 的回收率为 ９１􀆰 ４％ ~ ９７􀆰 ８％ꎬ相
对标准偏差(ＲＳＤ)小于 ４􀆰 ６％ꎮ 加标液相色谱图如

图 ５ 所示ꎮ 最后ꎬ将本方法与文献报道中 ＦＱｓ 的检

测方法进行对比(见表 ２)ꎮ 结果表明ꎬ本研究建立

的方法与文献方法对比具有可竞争、甚至更好的回

收率或较低的检出限ꎬ可满足环境水样中恩诺沙星、
司帕沙星与左氧氟沙星 ３ 种 ＦＱｓ 残留的同时检测ꎮ
　 　 　 　 　 　 　

峰 １—左氧氟沙星ꎻ峰 ２—恩诺沙星ꎻ峰 ３—司帕沙星

图 ５　 污水加标样中的高效液相色谱图

表 ２　 不同检测方法的性能参数比较

分析物
前处理

技术

分析

方法

线性范围 /

(μｇ􀅰Ｌ－１)

检出限 /

(μｇ􀅰Ｌ－１)

回收率 /

％

恩诺沙星[１６] ＳＰＥ ＨＰＬＣ－ＵＶ ５~１２０ ２􀆰 ０ ９６

恩诺沙星[１７] ＭＳＰＥ ＨＰＬＣ－ＵＶ ５０~１０００ ９􀆰 ２ ９０􀆰 ７

司帕沙星[１８] ＬＬＥａ ＨＰＴＬＣｂ — ５０ ９４􀆰 ９

司帕沙星[１９] ＳＰＥ ＨＰＬＣ－ＵＶ ０􀆰 ２~５００ ０􀆰 １ ７５

左氧氟沙星[２０] ＳＰＥ ＨＰＬＣ－ＵＶ ０􀆰 ５~１０ ０􀆰 ０５ ９０􀆰 ８

恩诺沙星、司帕

　 沙星、左氧氟

　 沙星(本研究)

ＰＯＰ－

ＳＰＥ

ＨＰＬＣ－ＵＶ ０􀆰 ５~２００ ０􀆰 ２２~０􀆰 ５０ ９１􀆰 ４~

９７􀆰 ８

　 　 注:液液萃取(ＬＬＥ)ꎬ液相薄层色谱(ＨＰＴＬＣ)ꎮ

此外ꎬ考察了制备的 ＰＯＰ－ＳＰＭＥ 使用寿命ꎬ结果如

图 ６ 所示ꎮ 经过 ５０ 次 ＳＰＭＥ 循环后ꎬＰＯＰ－ＳＰＭＥ 涂

层对分析物的萃取量没有明显的降低ꎬ表明该制备

的 ＰＯＰ－ＳＰＭＥ 涂层使用寿命较好且重现性良好ꎮ
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图 ６　 ＰＯＰ－ＳＰＭＥ 涂层的使用寿命

３　 结论

采用微波合成技术制备了具有羟基基团的

ＰＯＰ 材料ꎬ作为 ＳＰＭＥ 涂层吸附剂ꎬ结合 ＨＰＬＣ－ＵＶ
建立了富集和测定环境水样中 ３ 种 ＦＱｓ 的分析方

法ꎮ 结果表明ꎬ该方法操作简单、回收率好、灵敏度

高、成本低ꎬ适用于环境水样中 ＦＱｓ 残留的分析

测定ꎮ
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