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血清中二噁英测定方法的优化∗
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摘　 要　 以国内外文献及标准方法为基础,优化了血清中 17 种 2、3、7、8 位取代的 PCDD / Fs 的测定方法,建
立了同位素内标稀释-索式萃取一段法层析柱净化-高分辨气质联用分析方法. 实验结果表明,17 种 2、3、7、8
位取代的 PCDD / Fs 的方法检出限范围为 3. 72—14. 74 pg. 基质加标实验中目标化合物回收率为 94． 61%—
117. 14% ,标准参考物质 SRM1958 中 PCDD / Fs 的多数单体测定结果也在参考值范围内. 实际样品同位素内标

回收率为 66. 2%—95. 2% ,RSD 是 4. 0%—9. 0% . 该分析方法准确可靠、灵敏、操作简便,适用于血清中二噁

英的测定.
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二噁英(dioxins)是多氯代二苯并二噁英(polychlorinated dibenzo-p-dioxins,PCDDs)和多氯代二苯并

呋喃(polychlorinated dibenzofuran,PCDFs)的总称,由于分子中氯原子的不同取代位置和数目不同,共有

210 种异构体. 其中 17 种 2、3、7、8 位有氯取代的四氯—八氯代二噁英与呋喃的毒性最强(以下简称为

PCDD / Fs) [1] . 二噁英具有高毒性、生物富集效应、远距离迁移等特性,对人体健康有一定的危害,特别是

在神经系统、内分泌系统和生殖系统等方面的不良作用明显[2] .
血液样品是了解人体对于 PCDD / Fs 暴露的最直接、最重要的途径,因此对人体血液样品中的

PCDD / Fs 进行检测并开展健康影响评估研究是非常必要的[3] . 国内外学者对血液中 PCDD / Fs 的检测方

法开展过大量研究,但是由于血液样品极难获得且样品中 PCDD / Fs 的含量极低,一般每克脂肪中的含

量为几到几十 pg[4],并且基质中存在多种脂肪、蛋白质等干扰物质,基质效应不易去除,故检测难度很

大[5] . 目前血液中 PCDD / Fs 的萃取技术有液液萃取法、固相萃取法和索式抽提法. 其中应用较广泛的萃

取方法为液液萃取法,该法以正己烷和甲基叔丁基醚的混合溶液(1 ∶ 1,V / V)为萃取液[6-8] . 由于该法在

萃取过程中容易乳化,需要加入极性相对较强的溶剂如异丙醇进行破乳,极性溶剂的加入不仅增加了有

机相的量,且由于其挥发性差,不易浓缩,给脂肪含量测定带来不便[9] . 固相萃取法是近年来新兴的对血

清中 PCDD / Fs 和多溴联苯醚(PBDEs)等持久性污染物进行富集和净化的方法[10-15],方法虽有一定优

势,但其前处理过程比较复杂,限制了该方法的广泛应用.
为优化血清中 17 种 2、3、7、8 位有氯取代的 PCDD / Fs 的测定方法,本研究对比了液液萃取与索式

抽提的萃取效果,并筛选出较适宜的萃取技术;另外,还研究了实验室干扰,通过方法检出限、初始精密

度与回收率实验及标准参考物质的测定来评价方法的性能并对方法进行验证.

1　 材料与方法

1. 1　 仪器、试剂及材料

(1)本实验所用标准溶液均购自美国 Cambridge Isotope Laboratory,Austin,Texas,USA. US EPA 1613
标准曲线溶液、17 种二噁英类化合物的 PAR 混标(简写为 PCDD / Fs)、15 种13C12同位素标记的二噁英类

化合物回收率内标和两种13C12标记的二噁英类化合物进样内标(简写为13C-PCDD / Fs). 标准参考物质
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SRM1958 购自美国 NIST(美国国家标准技术研究所).
(2)有机溶剂　 丙酮、异丙醇和甲基叔丁基醚(MTBE)为农残级(德国 Fluka 公司);甲醇、二氯甲

烷、正己烷为农残级试剂(美国 Honeywell 公司);甲苯农残级(美国,天地公司);
(3)净化材料　 弗罗里硅酸镁(美国,Fluka),硅藻土(0. 02—0. 1mm,德国 Merck 公司)HCl(37% );

硅胶(0. 24—0． 098 mm 粒径,63—200 目,德国 Merck 公司);碱性氧化铝(瑞士,Sigma);
(4)其它材料　 KOH、无水 Na2SO4和 KCl(分析纯,广东西陇化工厂),硫酸为优级纯(广州化学试剂

厂). 实验用血清由新鲜鸡血经离心所得.
(5)关键仪器设备 　 高分辨气相色谱-高分辨质谱联用(HRGC-HRMS, Agilent 6890N GC / Waters

AutoSpec Premier);旋转蒸发仪(瑞士 BUCHI R-215);氮吹仪,(日本,EYELA MG-2200;冷冻离心机

(Sigma 4K-15);真空干燥器(瑞士 SalvisLAB,Vacucenter VC50).
1. 2　 填料的准备

硅胶置于马弗炉中 550 ℃活化 12. 0 h 后,加入浓硫酸摇匀配制成 40. 0% (浓硫酸质量分数)酸性硅

胶;加入 NaOH(1. 0 mol·L - 1)溶液配制成 33% (NaOH 溶液质量分数)碱性硅胶;碱性氧化铝经 500 ℃焙

烧冷却后加入 3%超纯水去活;弗罗里硅酸镁经 550 ℃焙烧 12. 0 h 活化;玻璃棉和无水硫酸钠在450 ℃
焙烧 4. 0 h 后置于干燥器备用;硅藻土经二氯甲烷索式抽提后真空干燥备用.
1. 3　 层析柱制备

将制备好的填料装入净化柱(内径 2. 0 cm,高 40. 0 cm),从下到上依次为玻璃棉,1. 0 cm 石英砂,
1． 0 g 弗罗里硅酸镁,3. 0 g 碱性氧化铝,3. 0 g 中性硅胶,4. 0 g 碱性硅胶,3. 0 g 中性硅胶,40. 0 g 酸性硅

胶,1． 0 cm 无水硫酸钠,填料平实后用 80. 0 mL 正己烷淋洗待用.
1. 4　 样品萃取

索式抽提:量取 5. 0 mL 血清样品,加 EPA1613 提取内标,静置 3. 0 h 待用. 称取约 15. 0 g 硅藻土加

入滤筒中,将血清样用滴管转移到硅藻土中后,用 160. 0 mL 二氯甲烷和正己烷混合溶剂(1 ∶ 1,V / V)索
式抽提 48. 0 h.

液液萃取:量取 5. 0 mL 血清样品并转移到 50. 0 mL 分液漏斗,加入 2. 0 mL(6 mol·L - 1)HCl 溶液,
振荡器振荡 10. 0 min 后,快速加入 12. 0 mL 异丙醇,剧烈振荡 10. 0 min,再加入 10. 0 mL 正己烷和甲基

叔丁基醚混合溶液(1 ∶ 1,V / V),振荡 15 min,从分液漏斗顶部分离出上层有机相,用 5. 0 mL KCl 溶液

(1% )洗涤,弃 KCl 溶液,收集有机相用无水硫酸钠脱水干燥[16],如此反复 3 次,合并有机相.
以上两种方法得到的提取液均在旋转蒸发仪上浓缩至 1—2 mL,经氮气吹至恒重得到脂肪重量;称

重后,脂肪再用正己烷溶解后过层析柱净化.
1. 5　 层析柱净化

用正己烷将提取液转移至净化柱(1. 3),用 120. 0 mL 正己烷和 30. 0 mL 95 ∶ 5(正己烷 ∶ 二氯甲烷,
V / V)依次洗脱,并收集以上两部分的洗脱液(该部分含有大部分的多氯联苯),最后加 100. 0 mL 二氯甲

烷洗脱,收集洗脱液(该部分含有绝大部分的二噁英组分),浓缩后添加进样内标进行仪器分析.
所有用到的玻璃器皿使用之前都经甲醇、丙酮、二氯甲烷、甲苯和正己烷 5 种溶剂依次淋洗净化.

1. 6　 空白干扰去除实验

(1)硅藻土的空白干扰研究

比较硅藻土层析柱淋洗去除干扰和萃取去除干扰效果的差异. 具体步骤如下:取硅藻土约 15 g 装于层

析柱,用 160 mL 二氯甲烷淋洗后将硅藻土真空干燥,索式提取已净化的硅藻土,收集萃取液按“1. 5 节”净
化获得的结果为(a);将硅藻土包裹在预抽提过的滤纸中用 160 mL 二氯甲烷索式抽提 4 h 后真空干燥,接
着索式提取已净化的硅藻土,收集萃取液按“1. 5 节”净化获得的结果为(b). 每种方式平行分析 2 次.

(2)研究多次抽提对索式萃取系统空白干扰的去除效果. 具体步骤如下:选取已抽提过高浓度二噁

英样品的抽提器(简称旧抽提系统)和新购买的抽提器(简称新抽提系统)各 2 套,经淋洗后以二氯甲烷

为溶剂进行抽提,抽提次数为 3 次,收集萃取液并分别测定 PCDD / Fs. 每一次抽提前均对所有的整套玻

璃抽提系统进行淋洗净化.
1. 7　 仪器条件

色谱条件:色谱柱 DB-5MS,60 m ×0. 25 mm ×0. 25 μm 毛细管柱,进样口温度:280 ℃,不分流进样,
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进样量 1. 0 μL;升温程序:90 ℃保持 2 min,以 8. 00 ℃·min - 1的速率上升至 220 ℃,再以 1. 40 ℃·min - 1

的速率升至 310 ℃,保持 5 min.
质谱条件:电离方式 EI;选择离子检测( SIM);离子源温度 300 ℃;加速电压 7900 V;电子能量

35 eV;以全氟煤油(PFK)m / z 为 292. 98241 调谐仪器分辨率高于 10000.

2　 结果与讨论

2. 1　 不同提取方法的对比

采用相同的血清样品,分别考察了液液萃取和索式抽提对血液样品中 PCDD / Fs 的提取效率和脂肪

含量测定的影响,每次进行 3 个平行实验.
回收率试验结果如图 1 所示,由图 1 可见,采用索式抽提进行预处理,15 种二噁英单体的同位素内

标回收率在 64. 1%—97. 1% 之间,相对标准偏差在 0. 04%—0. 11% 之间,液液萃取的回收率在

47． 7%—98. 2%之间,相对标准偏差在 0. 13%—0. 42%之间. 相对于液液萃取,索式抽提具有更好的回

收率和稳定性. 但是索式抽提方法个别单体(1,2,3,4,6,7,8-HpCDF、1,2,3,4,7,8,9-HpCDF、1,2,3,4,
6,7,8-HpCDD 和 OCDD)的回收率略低于液液萃取.

图 1　 两种预处理方式回收率及相对标准偏差

Fig. 1　 Recoveries and relative standard deviations of two different pretreatment methods

脂肪含量测定结果表明,经索式抽提处理后样品脂肪含量的测定值范围为 0. 115%—0. 345% ,液
液萃取后测得样品的脂肪含量为 0. 638%—0. 834% ,相关文献报道,血清中脂肪含量范围为 0. 100%—
0. 550% [17],可见,采用液液萃取后获得的样品的脂肪含量相对偏高,而索式抽提法获得的脂肪含量与

文献报道值较为一致. 所以以后的方法性能评价实验均采用索式萃取法.
2. 2　 空白干扰

硅藻土空白干扰实验的结果表明,经(a)、(b)两种方法处理后 17 种单体测定值分别为 0—8. 25 pg
和 0—4. 81 pg,(b)处理方式空白干扰结果相对较低,故后续实验采用二氯甲烷索氏抽提对硅藻土进行

预处理.
索式抽提对空白干扰去除的实验结果表明,旧抽提系统 3 次萃取液中 PCDD / Fs 总浓度分别为

1048 pg、839 pg 和 37. 9 pg;新抽提系统 3 次萃取液中 PCDD / Fs 总浓度分别 182 pg、16. 0 pg 和 12. 2 pg,
由于第 3 次抽提 PCDD / Fs 的测定结果与样品的空白差不多,所以假设经 3 次索式抽提能将抽提系统中

的大部分干扰去除. 对于旧抽提系统,第 1 次抽提后,PCDD / Fs 的浓度虽有大幅下降,但残留的 PCDD /
Fs 总体还是偏高,第 2 次索式萃取后 PCDD / Fs 总浓度较第一次又降低了 43. 6% ,前两次合计去除了

98. 0%的干扰物. 所以,对于 PCDD / Fs 含量较低的血液样品,不适宜用抽提过高浓度样品的抽提器,如
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要使用应对抽提系统进行 2—3 次预抽提方可有效去除干扰.
对于新抽提器,经 1 次抽提后,干扰明显被去除,去除率高达 86. 6% ,第 2 次抽提的去除率为

7． 61% ,新抽提系统经第 3 次抽提后相比第 2 次抽提干扰物略有去除,但去除效果不明显,这一现象与

旧抽提系统干扰物的去除有差异,这可能是因为新玻璃器皿对污染物吸附程度与使用过多次的玻璃器

皿对污染物的吸附程度不同造成的,关于此现象还有待进一步研究.
2. 3　 回收率与方法检出限

采用以上确定的实验方案对 14 个血清样品中 PCDD / Fs 进行了回收率内标测定,结果表明,样品
13C-同位素标记化合物的回收率范围为 66. 2%—95. 2% (RSD 范围是 4. 0%—9. 0% ),与文献报道的回

收率 59. 5%—89. 7%相当[18] .
为了进一步评价方法的性能,进行了 0. 02—0. 2 ng、0. 04—0. 4 ng 和 0. 4—4 ng 3 种浓度梯度的基

质加标实验,结果详见表 1. 由表 1 可见,13C-同位素标记化合物的回收率范围为 45. 40%—93. 96% ,添
加的 17 种12C-PCDD / Fs 回收率为 94. 61%—117. 14% ,结果达到 EPA1613 方法性能的要求.

表 1　 基质加标目标化合物回收率(n = 4)
Table 1　 Recovery rate of PCDD / Fs standards spiked in matrix(n = 4)

13C-PCDD / Fs
回收率 / %

0. 02—0. 2 ng
回收率 / %

0. 04—0. 4 ng
回收率 / %
0. 4—4 ng

12C-PCDD / Fs
回收率 / %

0. 02—0. 2 ng
回收率 / %

0. 04—0. 4 ng
回收率 / %
0. 4—4 ng

13C-2,3,7,8-TCDF 54. 51 ± 1. 46 72. 79 ± 1. 83 64. 40 ± 2. 65 2,3,7,8-TCDF 96. 50 ± 0. 41 92. 53 ± 2. 46 94. 61 ± 1. 21
13C-1,2,3,7,8-PeCDF 45. 40 ± 2. 53 49. 23 ± 2. 41 54. 13 ± 3. 27 1,2,3,7,8-PeCDF 107. 79 ± 0. 74 102. 02 ± 2. 67 103. 36 ± 1. 21
13C-2,3,4,7,8-PeCDF 47. 87 ± 2. 73 71. 98 ± 3. 33 54. 40 ± 3. 12 2,3,4,7,8-PeCDF 107. 82 ± 1. 20 102. 36 ± 1. 09 102. 83 ± 1. 88
13C-1,2,3,4,7,8-HxCDF 56. 13 ± 3. 39 58. 05 ± 3. 21 61. 92 ± 1. 78 1,2,3,4,7,8-HxCDF 107. 35 ± 2. 15 104. 75 ± 1. 78 103. 80 ± 0. 32
13C-1,2,3,6,7,8-HxCDF 52. 91 ± 2. 52 66. 82 ± 4. 23 53. 76 ± 3. 02 1,2,3,6,7,8-HxCDF 109. 37 ± 3. 00 107. 76 ± 2. 34 106. 80 ± 3. 21
13C-2,3,4,6,7,8-HxCDF 61. 23 ± 0. 79 65. 13 ± 2. 18 62. 24 ± 2. 36 2,3,4,6,7,8-HxCDF 106. 11 ± 2. 60 104. 84 ± 3. 65 102. 35 ± 1. 87
13C-1,2,3,7,8,9-HxCDF 79. 81 ± 1. 32 78. 72 ± 1. 78 74. 22 ± 0. 91 1,2,3,7,8,9-HxCDF 110. 69 ± 0. 15 109. 73 ± 3. 10 104. 95 ± 0. 23
13C-1,2,3,4,6,7,8-HpCDF 54. 76 ± 1. 65 76. 56 ± 1. 13 93. 96 ± 0. 25 1,2,3,4,6,7,8-HpCDF 111. 04 ± 4. 70 107. 58 ± 4. 78 107. 89 ± 3. 79
13C-1,2,3,4,7,8,9-HpCDF 67. 63 ± 1. 33 73. 51 ± 1. 66 80. 71 ± 1. 96 1,2,3,4,7,8,9-HpCDF 113. 21 ± 2. 66 108. 50 ± 3. 25 108. 27 ± 1. 68

OCDF 98. 72 ± 6. 19 92. 01 ± 4. 67 95. 57 ± 5. 69
13C-2,3,7,8-TCDD 71. 36 ± 6. 30 78. 64 ± 3. 32 81. 71 ± 3. 21 2,3,7,8-TCDD 107. 15 ± 4. 02 97. 84 ± 2. 78 98. 02 ± 2. 64
13C-1,2,3,7,8-PeCDD 46. 82 ± 2. 75 49. 13 ± 4. 29 44. 60 ± 1. 97 1,2,3,7,8-PeCDD 105. 13 ± 1. 50 104. 56 ± 1. 04 103. 95 ± 1. 62
13C-1,2,3,4,7,8-HxCDD 56. 15 ± 0. 28 71. 11 ± 2. 77 64. 27 ± 1. 11 1,2,3,4,7,8-HxCDD 106. 99 ± 3. 54 102. 33 ± 1. 45 104. 90 ± 1. 01
13C-1,2,3,6,7,8-HxCDD 55. 55 ± 2. 82 69. 91 ± 3. 28 54. 27 ± 4. 26 1,2,3,6,7,8-HxCDD 110. 23 ± 2. 56 109. 22 ± 2. 05 108. 27 ± 0. 65

1,2,3,7,8,9-HxCDD 117. 14 ± 2. 09 112. 59 ± 1. 56 112. 69 ± 2. 64
13C-1,2,3,4,6,7,8-HpCDD 57. 96 ± 4. 48 65. 61 ± 2. 16 51. 94 ± 1. 67 1,2,3,4,6,7,8-HpCDD 112. 91 ± 1. 08 103. 68 ± 2. 98 106. 92 ± 3. 09
13C-OCDD 53. 56 ± 7. 00 61. 83 ± 6. 38 73. 36 ± 8. 36 OCDD 106. 03 ± 7. 66 91. 65 ± 4. 56 95. 38 ± 6. 44

方法检出限(MDL)通过添加法实测而得,根据相关文献[19-20],结合血清中二噁英实际含量,向
5. 0 mL血清中添加了 0. 02—0. 2 ng 的二噁英[21-22],重复 4 次平行,计算 4 次平行测定的标准偏差,按公

式 MDL = t(n - 1,0. 99) × S 计算方法检出限为 3. 72—14. 74 pg,当血清的取样量为 5 mL,最后定容体积

为 20 μL,进样量为 1 μL 时,本方法的样品检测限为 0. 74—2. 95 pg·mL - 1血清.
2. 4　 标准样品验证

将建立的分析方法应用于标准参考物质 SRM1958 中二噁英的测定,以验证方法的重现性. 测定结

果列于表 2. 与参考值比较,17 种单体的重现性在 70. 8%—111% 之间,PCDD / Fs 总浓度的重现性为

85． 8% ,其中 1,2,3,7,8-PeCDF、1,2,3,7,8,9-HxCDF、OCDF、OCDD 4 种单体的重现性略超出了参考值

范围,但其回收情况也在 70%—130% . 从毒性当量上看,17 种单体实测值与标准值相差不大,重现性在

74. 4%—111% ,总 TEQ 重现性为 93. 7% ,说明本方法存在一定基质效应,但可应用于血清中 PCDD / Fs
的分析测定.
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表 2　 标准参考物质实测值与标准值对比(pg·kg - 1重组血清 n = 4)
Table 2　 Comparison between the measured and standard value of the standard

reference material (pg·kg - 1 reconsitituted serum)

PCDD / Fs
实测浓度 /
(pg·kg - 1)

标准浓度 /
%

重现性 /
(pg·kg - 1)

实测 TEQ /
(pg·kg - 1)

标准 TEQ /
(pg·kg - 1)

重现性 /
%

2,3,7,8-TCDF 97. 6 ± 1. 45 97. 3 ± 3. 90 100 9. 76 ± 0. 15 9. 73 ± 0. 39 100

1,2,3,7,8-PeCDF 84. 8 ± 3. 21 114 ± 4. 00 74. 3 4. 24 ± 0. 16 5. 70 ± 0. 20 74. 4

2,3,4,7,8-PeCDF 201 ± 8. 40 221 ± 2. 00 91. 0 100 ± 4. 20 110 ± 1. 00 91. 0

1,2,3,4,7,8-HxCDF 106 ± 3. 61 102 ± 4. 00 104 10. 6 ± 0. 36 10. 2 ± 0. 40 104

1,2,3,6,7,8-HxCDF 123 ± 5. 78 110 ± 4. 00 111 12. 3 ± 0. 58 11. 0 ± 0. 40 111

2,3,4,6,7,8-HxCDF 920 ± 12. 5 958 ± 62. 0 96. 0 92. 0 ± 1. 26 95. 8 ± 6. 20 96. 0

1,2,3,7,8,9-HxCDF 70. 5 ± 5. 43 99. 6 ± 6. 70 70. 8 7. 05 ± 0. 54 9. 96 ± 0. 67 70. 8

1,2,3,4,6,7,8-HpCDF 280 ± 6. 76 310 ± 17. 0 90. 3 2. 80 ± 0. 07 3. 10 ± 0. 17 90. 3

1,2,3,4,7,8,9-HpCDF 66. 4 ± 4. 67 86. 2 ± 9. 50 77. 1 0. 66 ± 0. 047 0. 86 ± 0. 095 76. 7

OCDF 64. 8 ± 2. 98 88. 6 ± 7. 50 73. 1 0. 065 ± 0. 003 0. 09 ± 0. 01 72. 2

2,3,7,8-TCDD 91. 8 ± 8. 54 97. 3 ± 3. 09 94. 4 91. 8 ± 8. 54 97. 3 ± 3. 09 94. 4

1,2,3,7,8-PeCDD 98. 9 ± 3. 45 114 ± 4. 00 86. 8 51. 9 ± 1. 73 57. 0 ± 2. 00 91. 1

1,2,3,4,7,8-HxCDD 100 ± 4. 65 98. 5 ± 5. 50 102 10. 0 ± 0. 47 9. 85 ± 0. 55 102

1,2,3,6,7,8-HxCDD 360 ± 9. 87 363 ± 43. 0 99. 2 36. 0 ± 0. 99 36. 3 ± 4. 30 99. 2

1,2,3,7,8,9-HxCDD 83. 6 ± 4. 65 103 ± 3. 00 81. 1 8. 36 ± 0. 47 10. 3 ± 0. 30 81. 2

1,2,3,4,6,7,8-HpCDD 598 ± 4. 98 595 ± 65. 0 100 5. 98 ± 0. 050 5. 95 ± 0. 65 100

OCDD 2066 ± 13. 6 2750 ± 140 75. 1 2. 07 ± 0. 014 2. 75 ± 0. 14 75. 3

总和 5413 ± 105 6307 ± 384 85. 8 446 ± 19. 6 476 ± 20. 57 93. 7

3　 结论

本文对血清中二噁英的测定方法进行了优化,在萃取效率及脂肪含量测定方面,索式抽提优于传统

的液液萃取法,采用索式抽提对提取助剂硅藻土及抽提系统进行预处理,可有效降低了实验室空白值,
对于新抽提系统一次抽提可去除大部分干扰物,而对于旧抽提系统二次抽提可以去除 98. 0% 的干扰

物. 方法的检出限为 3. 72—14. 74 pg. 0. 02—0. 2 ng、0. 04—0. 4 ng 和 0. 4—4 ng 浓度梯度的基质加标实

验结果为13C-同位素标记化合物的回收率范围为 45. 40%—93. 96% ,添加的 17 种12C-PCDD / Fs回收率

为 94. 61%—117. 14% ,结果达到了 EPA1613 方法性能的要求. 标准参考物质 SRM1958 中 17 种单体的

重现性在 70. 8%—111% ,PCDD / Fs 总浓度的重现性为 85. 8% ,其重现性在 70%—130% , 1,2,3,7,8-
PeCDF、1,2,3,7,8,9-HxCDF、OCDF、OCDD 单体的重现性略超出了参考值范围,结果可疑. 该分析方法

能操作简便、准确可靠可有效地去除干扰,符合国际标准方法 US EPA1613 的质量控制标准.
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Development of GC-MS method for analysis of PCDD / Fs in serum
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ZHANG Manwen2 　 　 MA Feipan1
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ABSTRACT
Based on the domestic and international literatures and standard methods, this research developed a

method for detecting dioxins in serum by Soxhlet extraction chromatography column purification-isotope dilution
HRGC-HRMS analysis. The results showed that the limit detection of method was in the range of 3. 72—
14. 74 pg, and the recoveries of 12C—PCDD / Fs ranged from 94. 61%—117. 14% for matrix spiking samples.
The method was successfully employed for the determination of dioxin ins the standard reference material
SRM1958. The recovery and the relative standard deviation were in the range of 66. 2%—95. 2% and
4． 0%—9. 0% for real samples, respectively. It was proved that this method was accurate, sensitive,
operable, and suitable for the determination of dioxins in serum.

Keywords: serum,PCDD / Fs, method development.


