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ΗΠΛΧ法测定纺织品中 ΑΠ和 ΑΠΕΟ

张伟亚 李丽霞 王成云 刘彩明 樊秀荣 唐莉纯
深圳出入境检验检疫局 广东 深圳  

摘  要  为了打破欧盟的技术壁垒 保障我国纺织品的顺利出口 建立了一个可同时测定纺织品中残留烷基酚和

烷基酚聚氧乙烯醚的高效液相色谱测定方法 ∀该方法以甲醇为提取溶剂 采用索氏抽提法提取纺织品中残留的辛

基酚 !壬基酚 !辛基酚聚氧乙烯醚和壬基酚聚氧乙烯醚 采用高效液相色谱法进行测定 并对色谱条件和前处理条

件进行了优化 ∀该方法的检测限 ΣΠΝ  分别为1 Π° !1 Π°  °∞和1 Π°∞ 回

收率为 1  ∗ 1  精密度实验的相对标准偏差为 1  ∗ 1  ∀结果表明 采用该方法对部分出口欧

盟的纺织品进行检验 可满足检测工作的需要 ∀
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  烷基酚聚氧乙烯醚°∞的生物降解缓慢 其

降解产物为含有较少乙氧基∞的 °∞和烷基酚

° 这些降解产物的毒性远远高于其母系化合

物 尤其是壬基酚°可以和雌性激素受体结合 

扰乱生物内分泌系统 是一种内分泌干扰物 ∀ °∞

广泛应用于纺织工业中 而其中大部分又通过各种

途径进入水环境中 ∀因此 一些著名的成衣连锁店

将辛基酚聚氧乙烯醚°∞及壬基酚聚氧乙烯醚

°∞等 °∞类物质列入强制性禁用范围 一些

国家也纷纷制定法规限制 °∞ 的生产和使用≈


欧盟第 ΠΠ∞≤ 号指令规定纺织品中 ° 和

°∞含量均不能高于 1  ∀这些措施的实施 严

格限制了我国纺织品向欧盟的出口 ∀为了有效地打

破欧盟的技术壁垒和环保壁垒 建立一套准确 !快

速 !简便地测定纺织品中 °∞和 °残留量的方法

具有十分重要的意义 ∀



目前普遍采用 °≤ 法 !≤Π≥法和 ≤Π≥法

来测定 °∞ 及其代谢产物≈  
国内外对环保领

域 !污水 !生物组织 !日用洗涤剂中 °及 °∞的检

测方法进行了研究 但对纺织品中残留的 ° 及

°∞的检测方法的研究却少有报道 ∀本文采用

°≤法测定了纺织品中残留的 °和 °∞ 确定

了方法的线性范围 !检测限 !回收率和精密度 并对

部分出口欧盟的纺织品进行了检测 ∀

1  实验部分

111  仪器与试剂

≥∏≤2√高效液相色谱仪岛津公

司 配 ≤2⁄√四元泵 ! ƒ2÷荧光检测器 !

≥2×自动进样器和 ≤≥∏工作站软件 ∀

22辛基酚纯度   由 公司提供 辛

基酚聚氧乙烯醚商品名 ×
ο
÷2 特级纯由

≥∏公司提供 2壬基酚 纯度 由

⁄∞公司提供 壬基酚聚氧乙烯醚商品

名 2Π 纯度不小于 1  由 ƒ∏公司

提供 ∀

乙腈和甲醇均为色谱纯 分别由 公司和

×∞⁄公司提供 实验用水为经过 2± 纯

水系统过滤的二次水 ∀

112  分析条件

色谱分析在 ≥∏≤2√高效液相色谱

仪上进行 采用 ⁄
×

≤色谱柱   ≅

1  ≅  Λ⁄公司 柱箱温度为 ε 流

速为1 Π进样体积为 Λ流动相 ς水Β

ς甲醇Βς乙腈  ΒΒ 荧光检测激发波长为

  发射波长为 ∀

113  标准溶液的配制

用色谱纯甲醇分别配制质量浓度均为1 Π的

° !° !°∞ !°∞ 储备液 使用时再用甲醇稀释

至所需浓度 ∀

114  样品处理

取  ∗  纺织品样品 将其剪成约  ≅

 大小 混合均匀后称取1 样品 置于虹吸管

中 ∀在 圆底烧瓶中加入 甲醇作萃取溶

剂 样品经 索氏提取后 蒸馏浓缩 最后用甲醇定

容至 溶液经1 Λ有机过滤膜过滤后进样 ∀

如溶液中待测组分浓度过高 则适当稀释后再进样

分析 ∀

2  结果与讨论

211  色谱条件的确定
以 ° !°∞ !° !°∞的混合标准溶液°的

质量浓度为1 Π其它均为1 Π 采用不

同的流动相和分析条件进行测定 结果表明 当流动

相为纯甲醇时 只出现 组色谱峰 第 组色谱峰是

°和 °∞ 产生的 第 组色谱峰则对应于 °和

°∞ 且这 组色谱峰也未能完全分离 ∀当流动相

ς水Βς甲醇  Β时 分离效果有所改善 °

与 °∞之间基本能完全分离 但 °与 °∞之间

未能完全分离 ∀当流动相 ς水Βς甲醇  Β

时 各色谱峰能完全分离 但 °∞的色谱峰峰形较

差 ∀在流动相中加入一定量的乙腈可以进一步改善

分离效果 分别选用 ς水Β ς甲醇Β ς乙腈 

ΒΒ !ΒΒ !ΒΒ !ΒΒ !ΒΒ !

ΒΒ的溶液作为流动相 研究其分离效果 ∀结

果表明 当流动相 ς水Β ς甲醇Β ς乙腈 

ΒΒ时 各色谱峰峰形尖锐 分离效果也比较好 

如图  所示 ∀因此 确定流动相为 ς水Β ς甲

醇Βς乙腈  ΒΒ ∀

图   标样的液相色谱图

ƒ  °≤  

212  前处理条件的优化

212 .1  提取方式的选择

用于提取固体中待测成分的方法主要有 超声

萃取法 !索氏抽提法 !微波辅助萃取法 ∀本文采用这

种提取方法分别对蚕丝中的 °∞进行提取 并比

较其提取效果 ∀

超声萃取时 先用  甲醇超声波处理

 吸取上层清液后 接着用 甲醇超声波
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再处理 吸取上层清液后 再用 甲醇超

声波处理 合并上层清液 ∀结果测得蚕丝中

°∞ 的 含 量 分 别 为  1 !  1 !

 1 Π∀

为了确定合适的索氏抽提时间 以甲醇为提取

溶剂分别提取蚕丝中的 °∞  ! ! ! 观察其萃

取效果 ∀测得蚕丝中 °∞的含量分别为 1 !

 1 ! 1 ! 1 Π∀结果表明 当索

氏抽提时间为 时 萃取效果就已达到最佳 ∀

微波辅助萃取法的萃取效率主要取决于所使用

的萃取溶剂 以甲醇为萃取溶剂 萃取温度设定为比

溶剂沸点温度高 ε 微波萃取时间选择为 

此时测得蚕丝中 °∞的含量为 1 Π∀

由此可知 采用甲醇为溶剂时 萃取效果以索氏

抽提法最佳 微波辅助萃取法稍差 超声萃取法最

差 ∀因此 本文选择索氏抽提法来进行萃取 ∀

212 .2  提取溶剂的选择

为了比较不同萃取溶剂的萃取效果 分别以叔

丁基甲醚 !二氯甲烷 !石油醚Π三氯甲烷混合液体积

比 Β !正己烷 !异丙醇 !甲醇 种溶剂作为萃取溶

剂 对蚕丝 !棉 !涤纶 !羊毛 !羊毛Π锦纶Π棉的经编混

纺布这 种常见纺织品中的 °和 °∞进行萃取 

实验结果见表  ∀可以看出 除羊毛中检出 °外 

其余 种纺织品均检出不同含量的 °∞ ∀表 的

结果表明 对于这 种常见的纺织品 甲醇的提取效

果均最好 因此 本文选定甲醇为提取溶剂 ∀

表 1  不同溶剂萃取实验结果

Ταβ .1  Εξτραχτιον εφφεχτ οφ διφφερεντ σολϖεντσ  Π

溶剂
蚕丝

°∞

棉

°∞

涤纶

°∞

羊毛

°

羊毛Π锦
纶Π棉

°∞

叔丁基甲醚 1 1 1 1 1

正己烷 1 1 1 1 1

石油醚Π三氯甲烷 1 1 1 1 1

二氯甲烷 1 1 1 1 1

异丙醇  1 1 1 1 1

甲醇  1 1 1 1 1

  为了比较不同醇类的提取效率 分别选择甲醇 !

乙醇 !正丙醇 !异丙醇作为提取溶剂 采用索氏抽提

法提取蚕丝中的 °∞ 测得蚕丝中 °∞的含量分

别为 1 ! 1 ! 1 ! 1 Π∀很

显然 甲醇的提取效率稍高于乙醇和正丙醇 而远远

高于异丙醇 ∀

综上所述 甲醇的萃取效果最佳 且索氏抽提法

比微波萃取法和超声萃取法的效果更好 因此确定

萃取方式为以甲醇为溶剂 索氏抽提 ∀

213  线性关系和检测限
在本文确定的实验条件下 °和 °∞ !°和

°∞分别在 1 ∗ 1 Π及 1 ∗ 1 Π范

围内与响应值有很好的线性关系 各化合物的线性

范围 !线性方程及其相关系数见表  ∀采用标准溶

液检测限ΣΠΝ 作为方法的检测限 结果也列于

表 中 ∀

表 2  方法的线性关系和检测限

Ταβ .2  Λινεαριτψ ανδ δετεχτ λιµιτ

组分 线性范围Π# 线性方程 相关系数 检测限Π#

° 1 ∗ 1 ψ  1 ξ   1  1  1

°∞ 1 ∗ 1 ψ  1 ξ   1  1  1

° 1 ∗ 1 ψ  1 ξ   1  1  1

°∞ 1 ∗ 1 ψ  1 ξ   1  1  1

214  精密度实验

采用添加法对样品中 °和 °∞ 进行重复性

测定 在不同的添加水平条件下测定方法的精密度 

结果如表 所示 ∀实验结果表明 方法的精密度较

好 其 ΡΣ∆值为 1  ∗ 1  均不超过   ∀

215  回收率实验

采用添加法在待测样品中添加 个不同质量浓

度水平的 ° !°∞ !°和 °∞ 进行回收率测定 ∀

每个水平单独测定  次 ∀结果表明 其回收率为

1  ∗ 1  ∀

216  实际样品的测试

采用本文确定的实验方法对出口欧盟的纺织品

样品进行了测试 测试结果见表  ∀从表 可以看

出 出口纺织品中主要使用 °∞ 大部分样品中均

可检出浓度不等的 °∞ 仅有 个样品中检出 °

而 °和 °∞则均未检出 ∀图 为蚕丝织物甲醇

萃取溶液的 °≤ 图 可以看出 该样品中残留有

°∞ ∀
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表 3  精密度实验

Ταβ .3  Πρεχισιον εξπεριµεντ

组分 加入值ΠΛ
测定值ΠΛ

第 次 第 次 第 次 第 次 第 次 第 次 第 次
Ρν     ΡΣ∆Π

1  1  1  1  1  1  1  1  1  1

° 1  1  1  1  1  1  1  1  1  1

1  1  1  1  1  1  1  1  1  1

1  1  1  1  1  1  1  1  1  1

°∞ 1  1  1  1  1  1  1  1  1  1

1  1  1  1  1  1  1  1  1  1

1  1  1  1  1  1  1  1  1  1

° 1  1  1  1  1  1  1  1  1  1

1  1  1  1  1  1  1  1  1  1

1  1  1  1  1  1  1  1  1  1

°∞ 1  1  1  1  1  1  1  1  1  1

1  1  1  1  1  1  1  1  1  1

表 4  样品测定结果

Ταβ14  Ρεσυλτσ οφ ρεαλσαµ πλεσ Π

样品 ° °∞

白色蚕丝织物    

绿色蚕丝织物   

涤棉织物 1

红色涤纶织物   

亚麻Π棉混纺织物    

印花棉织物   

羊毛Π锦纶Π棉混纺织物   

羊毛织物 1

棉Π氨纶织物 1

图   蚕丝织物的 °≤图

ƒ  °≤  

3  结  语

本文采用 °≤ 法测定纺织品中残留的辛基

     

酚 !壬基酚 !辛基酚聚氧乙烯醚 !壬基酚聚氧乙烯醚 

该方法简便 !准确 灵敏度高 可满足纺织品中残留

°和 °∞的检验要求 对保障我国纺织品顺利出

口欧盟具有重要意义 ∀ ƒ÷
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