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性、洗脱溶剂的强度等。 穿透体积是与方法检出

限直接相关的关键指标,也应为质控考察的重点

之一。 目前存在着 2 个方面的制约因素:一方面

是产品供应方提供的 SPE 柱性能特征参数不够

全面,不能准确反映某些目标物萃取结果差异原

因,即无法为 SPE 柱选择提供更加精准的信息;
另一方面是标准方法规范中关于 SPE 柱的质控

要求参数不明确。 标准方法或规范方法会被不同

实验室、不同人员在不同时间和实验条件下使用,
SPE 柱选择的准确性和性能的稳定性可能会对萃

取结果准确度产生较大影响。 建议 SPE 柱供应

方能够提供适用性更精准的特征参数,如对于 C18

柱和 HLB 柱,增加其所适用的不同种类目标物中

代表化合物的洗脱溶剂、加标回收率、穿透体积及

洗脱体积等数据;标准方法开发和制修订单位,应
充分考虑 SPE 柱性能的稳定性对结果的影响,增
加质控参数要求,如空白加标回收率正确度和精

密度范围、空白加标水样穿透体积最小值等指标,
从而避免由于 SPE 柱选择不当造成测定结果准

确度差异。

图 5　 不同品牌 C18 柱穿透体积

Fig. 5　 Breakthrough
 

volume
 

of
 

C18 -1
 

and
 

C18 -3
 

cartridge

3　 结论

　 　 本研究通过对 C18 和 HLB
 

2 种类型不同品

牌、不同批号、不同处理技术的 SPE 柱萃取结果

进行对比分析和条件优化,建立了测定水中 11 种

ADEs 类塑化剂的 SPE-GC-MS 分析方法。 结果表

明:C18 和 HLB
 

2 种类型的 SPE 柱均可用于水中

ADEs 的萃取,不可使用 HEX 对萃取后的 SPE 柱

进行淋洗,通过洗脱曲线确定最佳配比的 D / H 混

合洗脱溶剂,未经封端处理的 C18 柱不适于 ADEs
萃取,洗脱溶剂体积为 5 mL,穿透体积至少应为

200
 

mL;SPE 性能稳定性是影响 ADEs 测定结果

准确性的关键因素,但目前仍缺乏能够有效预测

等效 SPE 柱的评价机制。 建议 SPE 柱供应方在

现有证书参数的基础上,增加对 SPE 柱性能稳定

性预测评价指标及适用性更精准的特征参数,如

对于 C18 柱和 HLB 柱,增加其所适用的不同种类

目标物中代表化合物的洗脱溶剂、加标回收率、穿
透体积及洗脱体积等数据;标准(规范) 管理部门

在起草和执行标准(规范)方法时,增加对 SPE 柱

性能稳定性和一致性的考察要求,细化 SPE 柱的

标准适用性质控参数,如空白加标回收率、正确度

和精密度控制范围及空白加标水样穿透体积最小

值等指标,从而指导 SPE 柱的合理选择,减少因

SPE 柱选择差异导致的结果不准确等风险。
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