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固相萃取⁃气相色谱⁃串联质谱法同时测定武汉市
普通人群血清中 ３５ 种有机氯农药与多氯联苯

李　 想１，　 王丽梅１，　 宋璐璐２，　 万政策３，　 寇　 婧１，　 张明烨１，　
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摘要：有机氯农药（ＯＣＰｓ）和多氯联苯（ＰＣＢｓ）是两类重要的持久性有机污染物，可在环境介质中长期存在，并通过

多种途径进入人体，导致人体的高暴露风险。 ＯＣＰｓ 和 ＰＣＢｓ 对人体存在诸多健康危害，精准定量人体内 ＯＣＰｓ 和

ＰＣＢｓ 的暴露水平是健康效应评价的关键。 该研究基于固相萃取⁃气相色谱⁃串联质谱联用技术（ＳＰＥ⁃ＧＣ⁃ＭＳ ／ ＭＳ）
建立了同时检测 １００ μＬ 血清中 ３５ 种 ＯＣＰｓ 和 ＰＣＢｓ 的分析方法。 血清样品经尿素沉淀蛋白后，采用 Ｏａｓｉｓ® ＨＬＢ
小柱净化，正己烷⁃二氯甲烷混合溶液（１ ∶１， ｖ ／ ｖ）洗脱，氮吹近干，正己烷定容，多反应监测（ＭＲＭ）模式检测，内标

法定量分析。 结果表明，ＯＣＰｓ 和 ＰＣＢｓ 在 ０ ０５～ ５０ ０ ｎｇ ／ ｍＬ 范围内线性关系良好，检出限在 １ ２ ～ ７１ ４ ｎｇ ／ Ｌ 之

间。 ３５ 种目标分析物的加标回收率在 ７２ ６％ ～１４２％ 之间，相对标准偏差小于 ２５％。 利用所建立的方法检测了武汉

市普通人群血清样本中 ＯＣＰｓ 和 ＰＣＢｓ 的浓度水平，结果表明武汉市普通人群广泛暴露于 ＯＣＰｓ 和 ＰＣＢｓ，且以

ＯＣＰｓ 为主。 有 ８ 种 ＯＣＰｓ 和 ７ 种 ＰＣＢｓ 检出率高于 ５０％，其中ｐ，ｐ′⁃滴滴伊、ｐ，ｐ′⁃滴滴滴和甲氧滴滴涕检出率达

１００％，非类二噁英 ＰＣＢｓ 是 ＰＣＢｓ 的主要成分。 血清中 ＯＣＰｓ 浓度随年龄增长呈升高趋势，在 ６０ 岁以上存在性别

差异；不同性别、年龄人群血清中 ＰＣＢｓ 浓度无统计学差异。 该方法样本用量少，操作简便，具有较高的准确度和精

密度，适用于环境健康研究中大量人群血清样本中痕量 ＯＣＰｓ 和 ＰＣＢｓ 的生物监测。
关键词：气相色谱⁃串联质谱；多氯联苯；有机氯农药；血清样本；浓度分布特征
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Ｐｒｏｇｒａｍｍｅ （ＵＮＥＰ） ． Ａｓ ｔｙｐｉｃａｌ ＰＯＰｓ， ｏｒｇａｎｏｃｈｌｏｒｉｎｅ ｐｅｓｔｉｃｉｄｅｓ （ＯＣＰｓ） ａｎｄ ｐｏｌｙｃｈｌｏｒｉｎａｔｅｄ
ｂｉｐｈｅｎｙｌｓ （ＰＣＢｓ） ｃａｎ ｐｅｒｓｉｓｔ ｉｎ ｔｈｅ ｅｎｖｉｒｏｎｍｅｎｔ ｆｏｒ ｌｏｎｇ ｐｅｒｉｏｄｓ． Ｔｈｅｙ ｃａｎ ｅｎｔｅｒ ｈｕｍａｎ ｂｏｄｉｅｓ
ｔｈｒｏｕｇｈ ｍａｎｙ ｐａｔｈｗａｙｓ ａｎｄ ｐｏｓｅ ａ ｈｉｇｈ ｅｘｐｏｓｕｒｅ ｒｉｓｋ ｔｏ ｈｕｍａｎｓ． ＯＣＰｓ ａｎｄ ＰＣＢｓ ｃａｎ ｌｅａｄ ｔｏ
ｅｎｄｏｃｒｉｎｅ ｄｉｓｒｕｐｔｉｏｎ， ｎｅｕｒｏｔｏｘｉｃｉｔｙ， ｉｍｍｕｎｏｔｏｘｉｃｉｔｙ， ｒｅｐｒｏｄｕｃｔｉｖｅ ｔｏｘｉｃｉｔｙ， ａｎｄ ｃａｎｃｅｒ ｉｎ
ｈｕｍａｎ ｂｅｉｎｇｓ． Ａｃｃｕｒａｔｅ ｑｕａｎｔｉｆｉｃａｔｉｏｎ ｏｆ ｐｏｌｌｕｔａｎｔ ｌｏａｄ ｌｅｖｅｌｓ ｉｎ ｖｉｖｏ ｉｓ ｃｒｕｃｉａｌ ｆｏｒ ｔｈｅ ｅｖａｌｕａ⁃
ｔｉｏｎ ｏｆ ｈｅａｌｔｈ ｅｆｆｅｃｔｓ．
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通人群血清中 ３５ 种有机氯农药与多氯联苯． 色谱，２０２２，４０（５）：４６１－４６８．
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ｕｌｔａｎｅｏｕｓ ｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎ ｏｆ ３５ ｏｒｇａｎｏｃｈｌｏｒｉｎｅ ｐｅｓｔｉｃｉｄｅｓ ａｎｄ ｐｏｌｙｃｈｌｏｒｉｎａｔｅｄ ｂｉｐｈｅｎｙｌｓ ｉｎ ｔｈｅ ｓｅｒｕｍ ｏｆ ｔｈｅ ｇｅｎｅｒａｌ ｐｏｐｕｌａｔｉｏｎ ｉｎ
Ｗｕｈａｎ ｂｙ ｓｏｌｉｄ ｐｈａｓｅ ｅｘｔｒａｃｔｉｏｎ⁃ｇａｓ ｃｈｒｏｍａｔｏｇｒａｐｈｙ⁃ｔａｎｄｅｍ ｍａｓｓ ｓｐｅｃｔｒｏｍｅｔｒｙ． Ｃｈｉｎｅｓｅ Ｊｏｕｒｎａｌ ｏｆ Ｃｈｒｏｍａｔｏｇｒａｐｈｙ，２０２２，４０
（５）：４６１－４６８．

　 Ｉｎ ｔｈｉｓ ｓｔｕｄｙ， ａ ｒａｐｉｄ ａｎｄ ｓｅｎｓｉｔｉｖｅ ｍｅｔｈｏｄ ｂａｓｅｄ ｏｎ ｓｏｌｉｄ ｐｈａｓｅ ｅｘｔｒａｃｔｉｏｎ⁃ｇａｓ ｃｈｒｏｍａｔｏｇｒａ⁃
ｐｈｙ⁃ｔａｎｄｅｍ ｍａｓｓ ｓｐｅｃｔｒｏｍｅｔｒｙ （ ＳＰＥ⁃ＧＣ⁃ＭＳ ／ ＭＳ ） ｗａｓ ｄｅｖｅｌｏｐｅｄ ｆｏｒ ｔｈｅ ｓｉｍｕｌｔａｎｅｏｕｓ
ｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎ ｏｆ ３５ ＯＣＰｓ ａｎｄ ＰＣＢｓ ｉｎ ｓｅｒｕｍ． Ａｃｃｏｒｄｉｎｇｌｙ， １００ μＬ ｏｆ ｔｈｅ ｓｅｒｕｍ ｓａｍｐｌｅ ｗａｓ
ｇｅｎｔｌｙ ｍｉｘｅｄ ｗｉｔｈ ｔｈｅ ｉｓｏｔｏｐｅ⁃ｌａｂｅｌｅｄ ｉｎｔｅｒｎａｌ ｓｔａｎｄａｒｄ ｓｏｌｕｔｉｏｎ （１０ μＬ） ｔｏ ｏｂｔａｉｎ ａ ｆｉｎａｌ ｍａｓｓ
ｃｏｎｃｅｎｔｒａｔｉｏｎ ｏｆ １０ ｎｇ ／ ｍＬ ｆｏｒ ｅａｃｈ ｉｎｔｅｒｎａｌ ｓｔａｎｄａｒｄ． Ａｆｔｅｒ ｉｎｃｕｂａｔｉｏｎ ｏｖｅｒｎｉｇｈｔ， ｔｈｅ ｓａｍｐｌｅｓ
ｗｅｒｅ ｍｉｘｅｄ ｗｉｔｈ １００ μＬ ｐｕｒｉｆｉｅｄ ｗａｔｅｒ ｆｏｒ ｄｉｌｕｔｉｏｎ． Ａｆｔｅｒ ｐｒｏｔｅｉｎ ｐｒｅｃｉｐｉｔａｔｉｏｎ ｗｉｔｈ １００ ｍｇ
ｕｒｅａ， ｔｈｅ ｓｅｒｕｍ ｓａｍｐｌｅｓ ｗｅｒｅ ｐａｓｓｅｄ ｔｈｒｏｕｇｈ ｐｒｅｃｏｎｄｉｔｉｏｎｅｄ Ｏａｓｉｓ® ＨＬＢ ｃａｒｔｒｉｄｇｅｓ， ｗａｓｈｅｄ
ｗｉｔｈ ６ ｍＬ ｐｕｒｉｆｉｅｄ ｗａｔｅｒ， ａｎｄ ｅｌｕｔｅｄ ｗｉｔｈ ５ ｍＬ ｈｅｘａｎｅ⁃ｄｉｃｈｌｏｒｏｍｅｔｈａｎｅ （１ ∶１， ｖ ／ ｖ） ． Ｔｈｅ ＳＰＥ
ｅｌｕａｎｔ ｗａｓ ｃｏｌｌｅｃｔｅｄ， ｅｖａｐｏｒａｔｅｄ ｔｏ ｎｅａｒ ｄｒｙｎｅｓｓ ｕｎｄｅｒ ａ ｇｅｎｔｌｅ ｎｉｔｒｏｇｅｎ ｓｔｒｅａｍ， ａｎｄ ｄｉｓｓｏｌｖｅｄ
ｉｎ １００ μＬ ｎ⁃ｈｅｘａｎｅ． Ｔｈｅ ｒｅｃｏｎｓｔｉｔｕｔｉｏｎ ｉｎ ｔｈｅ ｖｉａｌ ｉｎｓｅｒｔ ｗａｓ ｉｎｊｅｃｔｅｄ ｉｎｔｏ ｔｈｅ ＧＣ⁃ＭＳ ／ ＭＳ
ｉｎｓｔｒｕｍｅｎｔ ｆｏｒ ａｎａｌｙｓｉｓ． Ｔｈｅ ａｎａｌｙｔｅｓ ｗｅｒｅ ｓｅｐａｒａｔｅｄ ｏｎ ａｎ Ａｇｉｌｅｎｔ Ｊ＆Ｗ ＤＢ⁃５ＭＳ ｃａｐｉｌｌａｒｙ ｃｏｌ⁃
ｕｍｎ （３０ ｍ×０ ２５ ｍｍ×０ ２５ μｍ） ｗｉｔｈ ｔｅｍｐｅｒａｔｕｒｅ ｐｒｏｇｒａｍｍｉｎｇ． Ｔｈｅ ｍａｓｓ ｓｐｅｃｔｒｏｍｅｔｅｒ ｗａｓ
ｏｐｅｒａｔｅｄ ｉｎ ｔｈｅ ｅｌｅｃｔｒｏｎ ｉｏｎｉｚａｔｉｏｎ （ＥＩ） ｍｏｄｅ． Ｔｈｅ ｏｐｔｉｍａｌ ｍａｓｓ ｓｐｅｃｔｒｏｍｅｔｒｙ ｃｏｎｄｉｔｉｏｎｓ ｗｅｒｅ
ｒｅａｌｉｚｅｄ ｂｙ ｏｐｔｉｍｉｚｉｎｇ ｔｈｅ ｉｎｓｔｒｕｍｅｎｔ ｐａｒａｍｅｔｅｒｓ ｓｕｃｈ ａｓ ｉｏｎ ｐａｉｒｓ ａｎｄ ｃｏｌｌｉｓｉｏｎ ｅｎｅｒｇｉｅｓ． Ｔｈｅ
ａｎａｌｙｔｅｓ ｗｅｒｅ ｄｅｔｅｃｔｅｄ ｉｎ ｔｈｅ ｍｕｌｔｉｐｌｅ ｒｅａｃｔｉｏｎ ｍｏｎｉｔｏｒｉｎｇ （ＭＲＭ） ｍｏｄｅ， ａｎｄ ｔｈｅ ｉｎｔｅｒｎａｌ
ｓｔａｎｄａｒｄ ｍｅｔｈｏｄ ｗａｓ ｕｓｅｄ ｆｏｒ ｑｕａｎｔｉｔａｔｉｖｅ ａｎａｌｙｓｉｓ． Ｔｈｅ ＯＣＰｓ ａｎｄ ＰＣＢｓ ｈａｄ ｇｏｏｄ ｌｉｎｅａｒｉｔｉｅｓ ｉｎ
ｔｈｅ ｒａｎｇｅ ｏｆ ０ ０５－５０ ０ ｎｇ ／ ｍＬ． Ｔｈｅ ｌｉｍｉｔｓ ｏｆ ｄｅｔｅｃｔｉｏｎ （ＬＯＤｓ， Ｓ ／ Ｎ ＝ ３） ｒａｎｇｅｄ ｆｒｏｍ １ ２ ｔｏ
７１ ４ ｎｇ ／ Ｌ． Ｔｈｅ ｒｅｃｏｖｅｒｉｅｓ ｏｆ ｔｈｅ ３５ ｃｏｍｐｏｕｎｄｓ ｗｅｒｅ ７２ ６％ －１４２％ ｗｉｔｈ ｒｅｌａｔｉｖｅ ｓｔａｎｄａｒｄ ｄｅｖｉａ⁃
ｔｉｏｎｓ （ＲＳＤｓ） ｏｆ ｌｅｓｓ ｔｈａｎ ２５％ ａｔ ｔｈｅ ｔｈｒｅｅ ｓｐｉｋｅｄ ｌｅｖｅｌｓ． Ｔｈｅ ｄｅｖｅｌｏｐｅｄ ＳＰＥ⁃ＧＣ⁃ＭＳ ／ ＭＳ
ｍｅｔｈｏｄ ｗａｓ ｓｕｃｃｅｓｓｆｕｌｌｙ ａｐｐｌｉｅｄ ｔｏ ｔｈｅ ｓｉｍｕｌｔａｎｅｏｕｓ ａｎａｌｙｓｉｓ ｏｆ ＯＣＰｓ ａｎｄ ＰＣＢｓ ｉｎ ｓｅｒｕｍ ｓａｍ⁃
ｐｌｅｓ ｏｂｔａｉｎｅｄ ｆｒｏｍ ｔｈｅ ｇｅｎｅｒａｌ ｐｏｐｕｌａｔｉｏｎ ｉｎ Ｗｕｈａｎ． Ｔｈｅ ｒｅｓｕｌｔｓ ｓｈｏｗｅｄ ｔｈａｔ ｔｈｅ ｇｅｎｅｒａｌ ｐｏｐｕ⁃
ｌａｔｉｏｎ ｉｎ Ｗｕｈａｎ ｗａｓ ｗｉｄｅｌｙ ｅｘｐｏｓｅｄ ｔｏ ＯＣＰｓ ａｎｄ ＰＣＢｓ， ｅｓｐｅｃｉａｌｌｙ ｔｈｅ ｆｏｒｍｅｒ． Ｔｈｅ ｄｅｔｅｃｔｉｏｎ
ｆｒｅｑｕｅｎｃｉｅｓ ｏｆ ｅｉｇｈｔ ＯＣＰｓ ａｎｄ ｓｅｖｅｎ ＰＣＢｓ ｗｅｒｅ ｇｒｅａｔｅｒ ｔｈａｎ ５０％， ａｎｄ ｐ，ｐ′⁃ＤＤＥ， ｐ，ｐ′⁃ＤＤＤ，
ａｎｄ ｍｅｔｈｏｘｙｃｈｌｏｒ ｗｅｒｅ ｄｅｔｅｃｔｅｄ ｉｎ ａｌｌ ｓｅｒｕｍ ｓａｍｐｌｅ ｐｏｏｌｓ． Ｎｏｎ⁃ｄｉｏｘｉｎ⁃ｌｉｋｅ ＰＣＢｓ （ＮＤＬ⁃ＰＣＢｓ）
ｗｅｒｅ ｔｈｅ ｄｏｍｉｎａｎｔ ＰＣＢ ｃｏｎｇｅｎｅｒｓ， ｗｈｉｌｅ ＰＣＢ⁃２８， ＰＣＢ⁃１５３， ａｎｄ ＰＣＢ⁃５２ ｗｅｒｅ ｔｈｅ ｄｏｍｉｎａｎｔ
ＰＣＢｓ ｉｎ ｔｈｅ ｇｅｎｅｒａｌ ｐｏｐｕｌａｔｉｏｎ ｏｆ Ｗｕｈａｎ． Ｔｈｅ ｃｏｎｃｅｎｔｒａｔｉｏｎ ｏｆ ＯＣＰｓ ｉｎｃｒｅａｓｅｄ ｗｉｔｈ ａｇｅ． Ｍｏｒｅ⁃
ｏｖｅｒ， ｔｈｅ ｃｏｎｃｅｎｔｒａｔｉｏｎ ｏｆ ＯＣＰｓ ｉｎ ｉｎｄｉｖｉｄｕａｌｓ ｗｈｏ ｗｅｒｅ ｍｏｒｅ ｔｈａｎ ６６ ｙｅａｒｓ ｏｌｄ ｗａｓ ｓｉｇｎｉｆｉ⁃
ｃａｎｔｌｙ ｈｉｇｈｅｒ ａｓ ｃｏｍｐａｒｅｄ ｔｏ ｔｈａｔ ｉｎ ｙｏｕｎｇｅｒ ｉｎｄｉｖｉｄｕａｌｓ． Ｔｈｅ ｐｏｓｉｔｉｖｅ ａｓｓｏｃｉａｔｉｏｎ ｄｉｆｆｅｒｉｎｇ ｂｙ
ｇｅｎｄｅｒ ｗａｓ ｓｉｇｎｉｆｉｃａｎｔ ｉｎ ｉｎｄｉｖｉｄｕａｌｓ ｏｖｅｒ ６０ ｙｅａｒｓ ｏｆ ａｇｅ． Ｔｈｅｒｅ ｗｅｒｅ ｎｏ ｓｉｇｎｉｆｉｃａｎｔ ｄｉｆｆｅｒｅｎｃｅｓ
ｉｎ ＰＣＢ ｃｏｎｃｅｎｔｒａｔｉｏｎｓ ａｃｃｏｒｄｉｎｇ ｔｏ ｇｅｎｄｅｒ ｏｒ ａｇｅ． Ｔｈｅｒｅ ｗｅｒｅ ｎｏ ｓｅａｓｏｎａｌ ｄｉｆｆｅｒｅｎｃｅｓ ｉｎ ｔｈｅ
ｒｅｓｉｄｕｅ ｌｅｖｅｌｓ ｏｆ ＯＣＰｓ ａｎｄ ＰＣＢｓ ｉｎ ｔｈｅ ｇｅｎｅｒａｌ ｐｏｐｕｌａｔｉｏｎ ｏｆ Ｗｕｈａｎ． Ｔｈｅ ｄｅｖｅｌｏｐｅｄ ｍｅｔｈｏｄ ｉｓ
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第 ５ 期
李　 想，等：固相萃取⁃气相色谱⁃串联质谱法同时测定
武汉市普通人群血清中 ３５ 种有机氯农药与多氯联苯

ｒａｐｉｄ ａｎｄ ｓｅｎｓｉｔｉｖｅ； ｉｔ ｈａｓ ｔｈｅ ａｄｖａｎｔａｇｅｓ ｏｆ ｌｏｗ ｌｉｍｉｔｓ ｏｆ ｄｅｔｅｃｔｉｏｎ， ｓａｔｉｓｆａｃｔｏｒｙ ｒｅｃｏｖｅｒｉｅｓ，
ａｃｃｕｒａｔｅ ｐｒｅｃｉｓｉｏｎ， ａｎｄ ｍｉｃｒｏｓａｍｐｌｅ ｖｏｌｕｍｅ， ｔｈｕｓ ａｌｌｏｗｉｎｇ ｆｏｒ ｔｈｅ ｓｉｍｕｌｔａｎｅｏｕｓ ａｎａｌｙｓｉｓ ｏｆ
ｔｒａｃｅ ＯＣＰｓ ａｎｄ ＰＣＢｓ ｉｎ ｍｉｃｒｏｓｅｒｕｍ ｓａｍｐｌｅｓ ｉｎ ｅｐｉｄｅｍｉｏｌｏｇｉｃａｌ ｓｔｕｄｉｅｓ． Ｔｈｉｓ ｒｏｂｕｓｔ ａｎａｌｙｔｉｃａｌ
ｍｅｔｈｏｄ ａｌｓｏ ｐｒｏｖｉｄｅｓ ａ ｐｏｗｅｒｆｕｌ ｔｏｏｌ ｆｏｒ ｔｈｅ ｈｅａｌｔｈ ｒｉｓｋ ａｓｓｅｓｓｍｅｎｔ ｏｆ ＯＣＰ ａｎｄ ＰＣＢ ｅｘｐｏｓｕｒｅ．
Ｋｅｙ ｗｏｒｄｓ： ｇａｓ ｃｈｒｏｍａｔｏｇｒａｐｈｙ⁃ｔａｎｄｅｍ ｍａｓｓ ｓｐｅｃｔｒｏｍｅｔｒｙ （ＧＣ⁃ＭＳ ／ ＭＳ）； ｐｏｌｙｃｈｌｏｒｉｎａｔｅｄ
ｂｉｐｈｅｎｙｌｓ （ ＰＣＢｓ ）； ｏｒｇａｎｏｃｈｌｏｒｉｎｅ ｐｅｓｔｉｃｉｄｅｓ （ ＯＣＰｓ ）； ｓｅｒｕｍ ｓａｍｐｌｅｓ； ｃｏｎｃｅｎｔｒａｔｉｏｎ
ｄｉｓｔｒｉｂｕｔｉｏｎ

　 　 有 机 氯 农 药 （ ｏｒｇａｎｏｃｈｌｏｒｉｎｅ ｐｅｓｔｉｃｉｄｅｓ，
ＯＣＰｓ） 和多 氯 联 苯 （ ｐｏｌｙｃｈｌｏｒｉｎａｔｅｄ ｂｉｐｈｅｎｙｌｓ，
ＰＣＢｓ）是联合国环境规划署签署的“斯德哥尔摩公

约”中两类主要的持久性有机污染物（ｐｅｒｓｉｓｔｅｎｔ ｏｒ⁃
ｇａｎｉｃ ｐｏｌｌｕｔａｎｔｓ， ＰＯＰｓ），具有高毒性、持久性、生
物蓄积性和远距离迁移性［１］。 我国于 ２０ 世纪 ７０ ～
８０ 年代陆续禁产禁用 ＯＣＰｓ 和 ＰＣＢｓ，但 ＯＣＰｓ 和

ＰＣＢｓ 仍可以在自然水体、土壤、食品及大气中广泛

检出［２－５］。 环境介质及食品中 ＯＣＰｓ、ＰＣＢｓ 的普遍

污染导致人群的高暴露风险，对人类造成潜在的健

康危害，如内分泌干扰效应、神经毒性、免疫毒性、生
殖毒性和致癌效应等［６－９］。 因此，人体内 ＯＣＰｓ 与

ＰＣＢｓ 暴露水平与健康风险的评估至关重要。
　 　 建立灵敏快速的人体内 ＯＣＰｓ 和 ＰＣＢｓ 的检测

方法可为环境暴露与健康风险评估提供技术支持。
高脂溶性的 ＯＣＰｓ 和 ＰＣＢｓ 易蓄积于人体的脂肪组

织，但在实际研究中，脂肪组织不易获取［１０］。 在平

衡状态下，血液中 ＰＯＰｓ 的浓度可以代表蓄积在脂

肪组织中的 ＰＯＰｓ 浓度［１１，１２］；且血液获取方便快捷，
易获得不同年龄层的样本，因此血液被广泛用作评

价 ＯＣＰｓ、ＰＣＢｓ 在人体内暴露水平的生物监测样

本［１３－１５］。 人体血液成分复杂，生物体内残留的

ＯＣＰｓ、ＰＣＢｓ 多处于痕量甚至超痕量水平，高效的前

处理方法既可以实现对目标物的高效富集，又可以

降低或去除基质的干扰［１６］。 相较于传统的液液萃

取技术（ ｌｉｑｕｉｄ⁃ｌｉｑｕｉｄ ｅｘｔｒａｃｔｉｏｎ， ＬＬＥ），固相萃取

技术（ｓｏｌｉｄ ｐｈａｓｅ ｅｘｔｒａｃｔｉｏｎ， ＳＰＥ）溶剂使用量少，
样品富集与净化可以同时完成，使得检测灵敏度大

幅提高［１７］。 ＯＣＰｓ 和 ＰＣＢｓ 的仪器分析方法包括气

相色谱⁃电子捕获检测法（ＧＣ⁃ＥＣＤ）、气相色谱⁃质
谱检测法 （ＧＣ⁃ＭＳ）、气相色谱⁃串联质谱检测法

（ＧＣ⁃ＭＳ ／ ＭＳ）等，其中 ＧＣ⁃ＭＳ ／ ＭＳ 可高效分离多

种组分，特异性强、灵敏度高，适用于血液中痕量

ＯＣＰｓ 和 ＰＣＢｓ 的精准定量分析［１８－２０］。
　 　 目前，国内外已有许多人体内 ＯＣＰｓ 和 ＰＣＢｓ

残留的检测研究，屈伟月［２１］ 建立的 ＬＬＥ 串联硅胶

柱⁃ＧＣ⁃ＭＳ ／ ＭＳ 检测血清中 １２ 种 ＯＣＰｓ 和 ４３ 种

ＰＣＢｓ 的分析方法回收率良好（７９％ ～ ８４％），检测组

分多，但前处理操作复杂，样本用量大，且 ＯＣＰｓ 与

ＰＣＢｓ 不能同时检测；Ｓｔｕｂｌｅｓｋｉ 等［２２］ 建立的 ９６ 孔

板固相萃取⁃ＧＣ⁃ＭＳ ／ ＭＳ 检测血中 ５ 种 ＯＣＰｓ 和 １６
种 ＰＣＢｓ 的分析方法样本用量少，检出限在 ２ ２ ～
１６７ ０ ｎｇ ／ Ｌ 之间，但回收率不甚理想（３１％ ～６３％）。
　 　 基于此，本研究建立了一种快速简便、样本用量

少、回收率和精密度良好的 ＳＰＥ⁃ＧＣ⁃ＭＳ ／ ＭＳ 同时

检测人血清中 ３５ 种 ＯＣＰｓ 和 ＰＣＢｓ 的分析方法，并
应用于武汉市普通人群体内 ＯＣＰｓ 和 ＰＣＢｓ 的浓度

分布特征研究，为进一步开展人群健康效应研究提

供技术支撑和基础数据。

１　 实验部分

１．１　 仪器、试剂与材料

　 　 Ｔｒａｃｅ １３００ 气相色谱⁃ＴＳＱ ８０００ 三重四极杆质

谱仪（美国 Ｔｈｅｒｍｏ Ｆｉｓｈｅｒ 公司）；氮吹仪（赛多利

斯科学仪器（北京）有限公司）；固相萃取仪（美国

Ａｇｉｌｅｎｔ 公司）；隔膜真空泵（美国 ＧＡＳＴ 公司）。
　 　 Ｏａｓｉｓ® ＨＬＢ 固相萃取柱（１ ｍＬ ／ ３０ ｍｇ，美国

Ｗａｔｅｒｓ 公司），胎牛血清（美国 Ｔｈｅｒｍｏ Ｆｉｓｈｅｒ 公

司），尿素（分析纯，中国国药集团），二氯甲烷（农残

级，美国 Ｊ． Ｔ． Ｂａｋｅｒ 公司），甲醇（色谱纯，德国默克

集团），正己烷（农残级，美国 Ｓｉｇｍａ⁃Ａｌｄｒｉｃｈ 公司），
纯净水（杭州娃哈哈集团）。
　 　 １７ 种 ＯＣＰｓ 混合标准溶液（含 α⁃六六六（α⁃
ＨＣＨ）、β⁃六六六（β⁃ＨＣＨ）、γ⁃六六六（γ⁃ＨＣＨ）、δ⁃六
六六（ δ⁃ＨＣＨ）、ｐ，ｐ′⁃滴滴伊（ｐ，ｐ′⁃ＤＤＥ）、ｐ，ｐ′⁃滴
滴滴（ｐ，ｐ′⁃ＤＤＤ）、ｐ，ｐ′⁃滴滴涕（ｐ，ｐ′⁃ＤＤＴ）、艾氏

剂（ａｌｄｒｉｎ）、狄氏剂（ｄｉｅｄｒｉｎ）、异狄氏剂（ｅｎｄｒｉｎ）、
异狄氏剂醛 （ ｅｎｄｒｉｎ ａｌｄｅｈｙｄｅ）、α⁃氯丹 （ α⁃ｃｈｌｏｒ⁃
ｄａｎｅ）、γ⁃氯丹（γ⁃ｃｈｌｏｒｄａｎｅ）、硫丹Ⅱ（ ｅｎｄｏｓｕｌｆａｎ
Ⅱ）、硫丹硫酸盐 （ ｅｎｄｏｓｕｌｆａｎ ｓｕｌｆａｔｅ）、环氧七氯
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（ ｈｅｐｔａｃｈｌｏｒ ｅｐｏｘｉｄｅ ）、 甲 氧 滴 滴 涕

（ｍｅｔｈｏｘｙｃｈｌｏｒ））和 １８ 种 ＰＣＢｓ 混合标准溶液（含
ＰＣＢ⁃２８、ＰＣＢ⁃５２、ＰＣＢ⁃７７、ＰＣＢ⁃８１、ＰＣＢ⁃１０１、ＰＣＢ⁃
１０５、ＰＣＢ⁃１１４、 ＰＣＢ⁃１１８、 ＰＣＢ⁃１２３、 ＰＣＢ⁃１２６、 ＰＣＢ⁃
１３８、ＰＣＢ⁃１５３、 ＰＣＢ⁃１５６、 ＰＣＢ⁃１５７、 ＰＣＢ⁃１６７、 ＰＣＢ⁃
１６９、ＰＣＢ⁃１８０、ＰＣＢ⁃１８９）均购自美国 ＡｃｃｕＳｔａｎｄａｒｄ
公司。 ４ 种 ＯＣＰｓ 同位素内标 １３Ｃ６ ⁃γ⁃ＨＣＨ、 １３Ｃ１２ ⁃
ｐ，ｐ′⁃ＤＤＥ、 １３Ｃ１２ ⁃ｐ，ｐ′⁃ＤＤＤ、 １３Ｃ１２ ⁃ｐ，ｐ′⁃ＤＤＴ 和 １８
种１３Ｃ１２ ⁃ＰＣＢｓ 同位素内标均购自美国 ＣＩＬ 公司。
１．２　 标准溶液的配制

　 　 混合标准贮备液：用正己烷稀释 １７ 种 ＯＣＰｓ 和

１８ 种 ＰＣＢｓ 混合标准溶液，配制成 １ μｇ ／ ｍＬ 的 ３５
种 ＯＣＰｓ 和 ＰＣＢｓ 混合标准贮备液，于－２０ ℃保存。
　 　 标准工作溶液：准确量取一定量混合标准贮备

液，用正己烷稀释，配制成 ５０、２０、１０、５、２、１、０ ５０、
０ ２０、０ １０ ｎｇ ／ ｍＬ 的系列标准溶液。
１．３　 样品前处理

　 　 每份血清样本取 １００ μＬ，加入 １０ μＬ 质量浓度

为 １００ ｎｇ ／ ｍＬ 的同位素内标溶液，涡旋混匀后置于

４ ℃过夜；取出样本，用 １００ μＬ 纯净水稀释，加入

１００ ｍｇ 尿素，涡旋混匀，超声 ２５ ｍｉｎ；依次用 ３ ｍＬ
二氯甲烷、５ ｍＬ 甲醇、５ ｍＬ 纯净水活化平衡 Ｏａ⁃
ｓｉｓ® ＨＬＢ 小柱；将样品全部过柱，并用 １ ｍＬ 纯净水

润洗样品管两次，将液体全部导入 ＨＬＢ 小柱，流速

０ ５～１ ｍＬ ／ ｍｉｎ；用 ６ ｍＬ 纯净水淋洗 ＨＬＢ 小柱，真
空抽干 ４５ ｍｉｎ；用 ５ ｍＬ 正己烷⁃二氯甲烷混合溶液

（１ ∶１， ｖ ／ ｖ）洗脱，收集全部洗脱液。 洗脱液氮吹近

干，用正己烷定容至 １００ μＬ，进样测定。
１．４　 分析条件

　 　 色谱条件：ＤＢ⁃５ＭＳ 毛细管色谱柱（３０ ｍ×０ ２５
ｍｍ× ０ ２５ μｍ，美国 Ａｇｉｌｅｎｔ 公司）；以高纯氦气

（９９ ９９９％）作为载气，柱流量 １ ０ ｍＬ ／ ｍｉｎ，恒流模

式；不分流进样模式，进样量 １ μＬ；进样口温度 ２５０
℃。 色谱柱升温程序：初始温度 ６０ ℃，保持 １ ｍｉｎ，
以 ３０ ℃ ／ ｍｉｎ 升至 １８０ ℃，保持 １ ｍｉｎ，以 ３ ℃ ／ ｍｉｎ
升至 ２８０ ℃，保持 ５ ｍｉｎ。
　 　 质谱条件：三重四极杆质谱仪，配备电子轰击离

子源，电离电压 ７０ ｅＶ；离子源温度 ２３０ ℃，四极杆

温度 １５０ ℃；定量分析采用多反应监测（ＭＲＭ）模

式，内标法定量。
１．５　 血清样本采集

　 　 ２０１８～２０１９ 年在武汉市同济医院体检中心采集

武汉市普通人群血清样本共 ４ １３２ 份，依据采样时

间（２０１８ 年秋季、２０１９ 年春季）、年龄（１０ 个年龄组：
≤３０ 岁；３１～３５ 岁；３６～４０ 岁；４１ ～ ４５ 岁；４６ ～ ５０ 岁；
５１～５５ 岁；５６～６０ 岁；６１ ～ ６５ 岁；６６ ～ ７０ 岁；＞７０ 岁）
和性别将血清样本混合为 ４０ 个样本池。 本研究得

到华中科技大学同济医学院伦理委员会批准，招募

志愿者均签署知情同意书。

２　 结果与讨论

２．１　 质谱条件的优化

　 　 按 １ ４ 节分析条件建立全扫描方法，根据化合

物信息确定母离子后运行子离子扫描，选择丰度最

高的两对离子对作为目标化合物的定量离子对和定

性离子对，并确定每对离子对的最佳碰撞能量。 优

化后各目标物和内标的质谱分析参数见表 １。
２．２　 方法学评价

２．２．１　 线性范围、方法检出限与定量限

　 　 按 １ ３ 节前处理流程处理空白胎牛血清之后，
向其中加入不同浓度的混合标准溶液，配制质量浓

度为 ０ ０１～５０ ０ ｎｇ ／ ｍＬ 的基质匹配标准溶液，采用

上述分析条件，以内标法进行定量分析，目标物标准

曲线的线性范围、相关系数 （ ｒ２ ） 及方法检出限

（ＬＯＤ） 和定量限 （ ＬＯＱ） 见表 ２。 ３５ 种 ＯＣＰｓ 和

ＰＣＢｓ 在 ０ ０５ ～ ５０ ０ ｎｇ ／ ｍＬ 范围内线性关系良好，
相关系数在 ０ ９８９～０ ９９９ 之间；以 ３ 倍信噪比相对

应的浓度作为方法的检出限，以 １０ 倍信噪比确定方

法的定量限，３５ 种 ＯＣＰｓ 和 ＰＣＢｓ 的检出限在 １ ２～
７１ ４ ｎｇ ／ Ｌ 之间，定量限在 ４ １～２３８ １ ｎｇ ／ Ｌ 之间。
２．２．２　 方法的准确度与精密度

　 　 采用胎牛血清进行加标回收率试验，分别向胎

牛血清中添加不同浓度的混合标准溶液，每一组浓

度做 ６ 个平行样，计算加标回收率和相对标准偏差

（ＲＳＤ）。 在检测样本的同时检测空白胎牛血清和

超纯水基质，监测仪器性能是否稳定并控制实验过

程中可能存在的污染情况。 ３５ 种 ＯＣＰｓ 和 ＰＣＢｓ 的

加标回收率在 ７２ ６％ ～ １４２％ 之间，ＲＳＤ 小于 ２５％
（见表 ３）。
２．３　 方法学比较

　 　 血清样本珍贵，不易获取，其他文献报道的检测

方法的样本使用量一般不少于 ５００ μＬ［２３－２６］，本研究

检测血清用量只需要 １００ μＬ。 Ｗｉｔｔｓｉｅｐｅ 等［２７］ 和

Ｓｔｕｂｌｅｓｋｉ 等［２２］ 的方法样本使用量少，分别为 ２００
μＬ 和 １５０ μＬ，但检测的 ＯＣＰｓ 组分少，加标回收率

不甚理想（见表４），本研究检测组分多，检出限低，

·４６４·
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表 １　 ３５ 种目标物与 ２２ 种内标的质谱分析参数
Ｔａｂｌｅ １　 ＭＳ ｐａｒａｍｅｔｅｒｓ ｏｆ ｔｈｅ ３５ ａｎａｌｙｔｅｓ ａｎｄ ２２ ｉｎｔｅｒｎａｌ ｓｔａｎｄａｒｄｓ

Ａｎａｌｙｔｅ
ｔＲ ／
ｍｉｎ

Ｑｕａｎｔｉｔａｔｉｖｅ ａｎａｌｙｓｉｓ
Ｉｏｎ ｐａｉｒ
（ｍ／ ｚ）

ＣＥ ／
ｅＶ

Ｑｕａｌｉｔａｔｉｖｅ ａｎａｌｙｓｉｓ
Ｉｏｎ ｐａｉｒ
（ｍ／ ｚ）

ＣＥ ／
ｅＶ

Ａｎａｌｙｔｅ
ｔＲ ／
ｍｉｎ

Ｑｕａｎｔｉｔａｔｉｖｅ ａｎａｌｙｓｉｓ
Ｉｏｎ ｐａｉｒ
（ｍ／ ｚ）

ＣＥ ／
ｅＶ

Ｑｕａｌｉｔａｔｉｖｅ ａｎａｌｙｓｉｓ
Ｉｏｎ ｐａｉｒ
（ｍ／ ｚ）

ＣＥ ／
ｅＶ

α⁃ＨＣＨ ９．４７ ２１９ ／ １８３ １０ ２１９ ／ １４７ ２５ ｐ，ｐ′⁃ＤＤＤ ２１．０６ ２３５ ／ １６５ １５ ２３５ ／ １９９ １５
β⁃ＨＣＨ １０．１４ １８１ ／ １４５ １５ ２１９ ／ １８３ １０ １３Ｃ１２ ⁃ＰＣＢ⁃１１４ ２１．０６ ３３８ ／ ２６８ ２５ ３３８ ／ ３０３ １５
１３Ｃ６ ⁃γ⁃ＨＣＨ １０．４１ １８９ ／ １５４ １５ １８９ ／ １３３ １０ ＰＣＢ⁃１１４ ２１．０７ ３２６ ／ ２５６ ２５ ３２６ ／ ２９１ １５
γ⁃ＨＣＨ １０．４３ １８１ ／ １４５ １５ ２１９ ／ １８３ １０ Ｅｎｄｒｉｎ ａｌｄｅｈｙｄｅ ２１．４２ ２５０ ／ ２１５ ２５ ３４５ ／ ２４６ ２５
δ⁃ＨＣＨ １１．２９ ２１９ ／ １８３ １０ １８１ ／ １４５ １５ １３Ｃ１２ ⁃ＰＣＢ⁃１５３ ２１．６９ ３７２ ／ ３０２ ２５ ３７２ ／ ３３７ １０
１３Ｃ１２ ⁃ＰＣＢ⁃２８ １２．３９ ２６８ ／ １９８ ２５ ２６８ ／ ２３３ １０ ＰＣＢ⁃１５３ ２１．７１ ３６０ ／ ２９０ ３２ ３６０ ／ ３２５ １５
ＰＣＢ⁃２８ １２．４０ ２５６ ／ １８６ ２５ ２５６ ／ １５１ ６０ １３Ｃ１２ ⁃ＰＣＢ⁃１０５ ２１．８３ ３３８ ／ ２６８ ２５ ３３８ ／ ３０３ １５
１３Ｃ１２ ⁃ＰＣＢ⁃５２ １３．７０ ３０４ ／ ２３３ ２５ ３０４ ／ ２６９ １０ ＰＣＢ⁃１０５ ２１．８５ ３２６ ／ ２５６ ２５ ３２６ ／ ２９１ １５
ＰＣＢ⁃５２ １３．７２ ２９２ ／ ２２２ ３０ ２９２ ／ ２５７ １５ Ｅｎｄｏｓｕｌｆａｎ ｓｕｌｆａｔｅ ２２．６８ ２７２ ／ ２３７ １５ ２７２ ／ １４１ ３５
Ａｌｄｒｉｎ １４．３７ ２６３ ／ １９３ ３０ ２６３ ／ ２２８ ２０ １３Ｃ１２ ⁃ｐ，ｐ′⁃ＤＤＴ ２３．０６ ２４７ ／ １７７ ２０ ２４７ ／ ２１１ １５
Ｈｅｐｔａｃｈｌｏｒ ｅｐｏｘｉｄｅ １６．０５ ３５３ ／ ２６３ １５ ３５３ ／ ２８２ １５ ｐ，ｐ′⁃ＤＤＴ ２３．０７ ２３５ ／ １６５ １５ ２３５ ／ ２００ １０
α⁃Ｃｈｌｏｒｄａｎｅ １７．１４ ３７３ ／ ２６６ ２０ ３７３ ／ ３０１ １０ １３Ｃ１２ ⁃ＰＣＢ⁃１３８ ２３．０７ ３７２ ／ ３０２ ２５ ３７２ ／ ３３７ １０
１３Ｃ１２ ⁃ＰＣＢ⁃１０１ １７．５０ ３３８ ／ ２６８ ２５ ３３８ ／ ３０３ １０ ＰＣＢ⁃１３８ ２３．０７ ３６０ ／ ２９０ ３０ ３６０ ／ ３２５ １５
ＰＣＢ⁃１０１ １７．５１ ３２６ ／ ２５６ ３０ ３２６ ／ ２９１ １５ １３Ｃ１２ ⁃ＰＣＢ⁃１２６ ２３．６１ ３３８ ／ ２６８ ２５ ３３８ ／ ３０３ １５
γ⁃Ｃｈｌｏｒｄａｎｅ １７．７６ ３７３ ／ ２６６ ２０ ３７３ ／ ３０１ １０ ＰＣＢ⁃１２６ ２３．６２ ３２６ ／ ２５６ ２５ ３２６ ／ ２９１ １５
１３Ｃ１２ ⁃ＰＣＢ⁃８１ １８．８１ ３０４ ／ ２３３ ２５ ３０４ ／ ２６８ １５ １３Ｃ１２ ⁃ＰＣＢ⁃１６７ ２４．６３ ３７２ ／ ３０２ ２５ ３７２ ／ ３３７ １５
ＰＣＢ⁃８１ １８．８３ ２９２ ／ ２２０ ２５ ２９２ ／ ２５７ １５ ＰＣＢ⁃１６７ ２４．６５ ３６０ ／ ２９０ ２５ ３６０ ／ ３２５ １５
１３Ｃ１２ ⁃ｐ，ｐ′⁃ＤＤＥ １８．９３ ２５８ ／ １８９ ３０ ２５８ ／ ２２２ ２０ １３Ｃ１２ ⁃ＰＣＢ⁃１５６ ２５．７７ ３７２ ／ ３０２ ２５ ３７２ ／ ３３７ １５
ｐ，ｐ′⁃ＤＤＥ １８．９３ ２４６ ／ １７６ ２０ ２４６ ／ ２１１ ２０ ＰＣＢ⁃１５６ ２５．７９ ３６０ ／ ２９０ ２５ ３６０ ／ ３２５ １５
Ｄｉｅｌｄｒｉｎ １９．０７ ２７７ ／ ２４１ １０ ２７７ ／ ２０６ １５ １３Ｃ１２ ⁃ＰＣＢ⁃１５７ ２６．０２ ３７２ ／ ３０２ ２５ ３７２ ／ ３３７ １５
１３Ｃ１２ ⁃ＰＣＢ⁃７７ １９．３２ ３０４ ／ ２３４ ２５ ３０４ ／ ２６９ １５ ＰＣＢ⁃１５７ ２６．０４ ３６０ ／ ２９０ ２５ ３６０ ／ ３２５ １５
ＰＣＢ⁃７７ １９．３３ ２９２ ／ ２２０ ２５ ２９２ ／ ２５７ １５ Ｍｅｔｈｏｘｙｃｈｌｏｒ ２６．２５ ２２７ ／ １６９ ２０ ２２７ ／ １８４ ２０
Ｅｎｄｒｉｎ ２０．０９ ２８１ ／ ２４５ １０ ２８１ ／ １７３ ４０ １３Ｃ１２ ⁃ＰＣＢ⁃１８０ ２６．６７ ４０６ ／ ３３６ ２５ ４０６ ／ ３７１ １０
１３Ｃ１２ ⁃ＰＣＢ⁃１２３ ２０．３８ ３３８ ／ ２６８ ２５ ３３８ ／ ３０３ １５ ＰＣＢ⁃１８０ ２６．６９ ３９４ ／ ３２４ ３２ ３９４ ／ ３５９ １５
ＰＣＢ⁃１２３ ２０．３８ ３２６ ／ ２５６ ２５ ３２６ ／ ２９１ １５ １３Ｃ１２ ⁃ＰＣＢ⁃１６９ ２７．８４ ３７２ ／ ３０２ ２５ ３７２ ／ ３３７ １５
１３Ｃ１２ ⁃ＰＣＢ⁃１１８ ２０．５９ ３３８ ／ ２６８ ２５ ３３８ ／ ３０３ １５ ＰＣＢ⁃１６９ ２７．８９ ３６０ ／ ２９０ ２５ ３６０ ／ ３２５ １５
ＰＣＢ⁃１１８ ２０．５９ ３２６ ／ ２５６ ３０ ３２６ ／ ２９１ １５ １３Ｃ１２ ⁃ＰＣＢ⁃１８９ ２９．７８ ４０６ ／ ３３６ ２５ ４０６ ／ ３７１ １５
Ｅｎｄｏｓｕｌｆａｎ Ⅱ ２０．６６ １９５ ／ １５９ １０ ２４１ ／ ２０６ １５ ＰＣＢ⁃１８９ ３０．０５ ３９４ ／ ３２４ ２５ ３９４ ／ ３５９ １５
１３Ｃ１２ ⁃ｐ，ｐ′⁃ＤＤＤ ２１．０５ ２４７ ／ １７７ ２０ ２４７ ／ ２１１ １５

ｔＲ： ｒｅｔｅｎｔｉｏｎ ｔｉｍｅ； ＣＥ： ｃｏｌｌｉｓｉｏｎ ｅｎｅｒｇｙ； ＨＣＨ： ｈｅｘａｃｈｌｏｒｏｃｙｃｌｏｈｅｘａｎｅ．

表 ２　 ３５ 种分析物的线性范围、相关系数、方法检出限和定量限

Ｔａｂｌｅ ２　 Ｌｉｎｅａｒ ｒａｎｇｅｓ， ｃｏｒｒｅｌａｔｉｏｎ ｃｏｅｆｆｉｃｉｅｎｔｓ （ｒ２）， ｌｉｍｉｔｓ ｏｆ ｄｅｔｅｃｔｉｏｎ （ＬＯＤｓ），
ａｎｄ ｌｉｍｉｔｓ ｏｆ ｑｕａｎｔｉｆｉｃａｔｉｏｎ （ＬＯＱｓ） ｏｆ ｔｈｅ ３５ ａｎａｌｙｔｅｓ

Ａｎａｌｙｔｅ
Ｌｉｎｅａｒ ｒａｎｇｅ ／

（ｎｇ ／ ｍＬ） ｒ２
ＬＯＤ ／
（ｎｇ ／ Ｌ）

ＬＯＱ ／
（ｎｇ ／ Ｌ）

Ａｎａｌｙｔｅ
Ｌｉｎｅａｒ ｒａｎｇｅ ／

（ｎｇ ／ ｍＬ） ｒ２
ＬＯＤ ／
（ｎｇ ／ Ｌ）

ＬＯＱ ／
（ｎｇ ／ Ｌ）

α⁃ＨＣＨ ０．０５－５０ ０．９９９ １０．２ ３３．９ ＰＣＢ⁃５２ ０．０２－５０ ０．９９９ ５．０ １６．５
β⁃ＨＣＨ ０．１０－５０ ０．９９６ １５．２ ５０．７ ＰＣＢ⁃７７ ０．０５－５０ ０．９９９ ９．７ ３２．３
γ⁃ＨＣＨ ０．５０－５０ ０．９９９ ７１．４ ２３８．１ ＰＣＢ⁃８１ ０．０５－５０ ０．９９９ ６．８ ２２．７
δ⁃ＨＣＨ ０．０１－５０ ０．９９６ ２．２ ６．７ ＰＣＢ⁃１０１ ０．１０－５０ ０．９９８ ２５．６ ８３．３
ｐ，ｐ′⁃ＤＤＥ ０．０２－５０ ０．９９９ ５．６ １８．５ ＰＣＢ⁃１０５ ０．０５－５０ ０．９９９ ９．３ ２９．７
ｐ，ｐ′⁃ＤＤＤ ０．０１－５０ ０．９９９ ２．９ ９．６ ＰＣＢ⁃１１４ ０．０５－５０ ０．９９９ １２．１ ４０．３
ｐ，ｐ′⁃ＤＤＴ ０．０５－５０ ０．９９９ ９．１ ３０．４ ＰＣＢ⁃１１８ ０．０５－５０ ０．９９９ ７．９ ２６．４
Ａｌｄｒｉｎ ０．１０－５０ ０．９９９ ２０．０ ６７．０ ＰＣＢ⁃１２３ ０．１０－５０ ０．９９９ ９．１ ３０．５
Ｄｉｅｄｒｉｎ ０．０５－５０ ０．９９９ １２．８ ４２．６ ＰＣＢ⁃１２６ ０．０５－５０ ０．９９９ １０．２ ３３．８
Ｅｎｄｒｉｎ ０．１０－５０ ０．９９８ ２４．５ ８１．６ ＰＣＢ⁃１３８ ０．０２－５０ ０．９９９ ５．１ １６．８
Ｅｎｄｒｉｎ ａｌｄｅｈｙｄｅ ０．１０－５０ ０．９８９ ２１．７ ７２．２ ＰＣＢ⁃１５３ ０．１０－５０ ０．９９９ １６．９ ５６．５
α⁃Ｃｈｌｏｒｄａｎｅ ０．０５－５０ ０．９９９ １４．６ ４９．６ ＰＣＢ⁃１５６ ０．１０－５０ ０．９９４ ２０．０ ６３．９
γ⁃Ｃｈｌｏｒｄａｎｅ ０．０５－５０ ０．９９７ ６．８ ２３．９ ＰＣＢ⁃１５７ ０．０５－５０ ０．９９９ ８．１ ２５．９
Ｅｎｄｏｓｕｌｆａｎ Ⅱ ０．０５－５０ ０．９９８ ６．９ ２３．０ ＰＣＢ⁃１６７ ０．２０－５０ ０．９９９ ３９．１ １３２．１
Ｅｎｄｏｓｕｌｆａｎ ｓｕｌｆａｔｅ ０．０５－５０ ０．９９８ １２．５ ４１．７ ＰＣＢ⁃１６９ ０．０５－５０ ０．９９９ １０．０ ３１．８
Ｈｅｐｔａｃｈｌｏｒ ｅｐｏｘｉｄｅ ０．０１－５０ ０．９９９ ２０．０ ７８．１ ＰＣＢ⁃１８０ ０．０５－５０ ０．９９６ ９．２ ２８．９
Ｍｅｔｈｏｘｙｃｈｌｏｒ ０．０１－５０ ０．９９９ １．２ ４．１ ＰＣＢ⁃１８９ ０．０５－５０ ０．９９９ １０．０ ３４．８
ＰＣＢ⁃２８ ０．０５－５０ ０．９９９ ８．８ ２９．１

·５６４·
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表 ３　 ３５ 种分析物在胎牛血清中 ３ 个水平下的加标回收率和精密度（ｎ＝６）
Ｔａｂｌｅ ３　 Ｓｐｉｋｅｄ ｒｅｃｏｖｅｒｉｅｓ ａｎｄ ｐｒｅｃｉｓｉｏｎｓ ａｔ ｔｈｒｅｅ ｌｅｖｅｌｓ ｏｆ ｔｈｅ ３５ ａｎａｌｙｔｅｓ ｉｎ ｆｅｔａｌ ｂｏｖｉｎｅ ｓｅｒｕｍ （ｎ＝６）

Ａｎａｌｙｔｅ
５ ｎｇ ／ ｍＬ

Ｒｅｃｏｖｅｒｙ ／
％

ＲＳＤ ／
％

１０ ｎｇ ／ ｍＬ
Ｒｅｃｏｖｅｒｙ ／

％
ＲＳＤ ／
％

５０ ｎｇ ／ ｍＬ
Ｒｅｃｏｖｅｒｙ ／

％
ＲＳＤ ／
％

Ａｎａｌｙｔｅ
５ ｎｇ ／ ｍＬ

Ｒｅｃｏｖｅｒｙ ／
％

ＲＳＤ ／
％

１０ ｎｇ ／ ｍＬ
Ｒｅｃｏｖｅｒｙ ／

％
ＲＳＤ ／
％

５０ ｎｇ ／ ｍＬ
Ｒｅｃｏｖｅｒｙ ／

％
ＲＳＤ ／
％

α⁃ＨＣＨ １２１ ９．７ ９３．７ １７ １１７ １７ ＰＣＢ⁃５２ ９５．９ ６．０ ８３．１ ４．３ ８９．５ ２．９
β⁃ＨＣＨ １２１ １５ １０８ ２５ １３３ １３ ＰＣＢ⁃７７ ９５．３ ６．８ ８２．１ ５．３ ９０．１ ５．３
γ⁃ＨＣＨ １１４ １１ ９２．９ １６ １１６ ２２ ＰＣＢ⁃８１ ９８．９ ６．３ ８４．２ ８．４ ９１．２ ３．７
δ⁃ＨＣＨ １１８ １１ １０３ ２３ １２５ １１ ＰＣＢ⁃１０１ １００ ６．６ ８６．７ ２．２ ９５．１ ６．６
ｐ，ｐ′⁃ＤＤＥ １０６ ９．６ ８７．１ ３．８ ９５ ３．５ ＰＣＢ⁃１０５ ９８．０ ７．８ ８２．８ ５．４ ９５．８ ５．７
ｐ，ｐ′⁃ＤＤＤ ９３．０ ４．６ ８０．９ ６．５ ９３ ３．４ ＰＣＢ⁃１１４ １０２ １１ ９３．３ ７．５ １０５ ５．６
ｐ，ｐ′⁃ＤＤＴ ９９．２ １０ ８８．１ ６．８ １０３ ６．７ ＰＣＢ⁃１１８ ９２．６ ７．０ ８０．１ ４．９ ８９．８ ５．７
Ａｌｄｒｉｎ ８７．１ １２ ７６．８ ５．７ ７９．２ １７ ＰＣＢ⁃１２３ ９８．８ ７．４ ８２．８ ８．５ ９０．７ ６．３
Ｄｉｅｄｒｉｎ １２７ １２ ８８．４ ２０ ９１．９ １２ ＰＣＢ⁃１２６ ９８．１ ９．１ ９１．４ ３．７ ９９．０ ４．４
Ｅｎｄｒｉｎ １１１ ４．３ ９２．２ ８．２ ８９．２ １４ ＰＣＢ⁃１３８ ９２．６ ７．４ ８１．２ ４．１ １００ ３．４
Ｅｎｄｒｉｎ ａｌｄｅｈｙｄｅ １３６ １５ １３４ ２１ １３０ ２１ ＰＣＢ⁃１５３ ９３．９ ６．２ ８６．４ ８．５ ９３．４ ６．９
α⁃Ｃｈｌｏｒｄａｎｅ ９４．６ ６．９ ８３．３ ６．０ ９２．３ １４ ＰＣＢ⁃１５６ １０１ ３．１ ９０．１ ８．３ １０８ ６．８
γ⁃Ｃｈｌｏｒｄａｎｅ １０５ ７．５ ９０．８ ８．１ ９９．９ １２ ＰＣＢ⁃１５７ ９９．２ １６ ８３．４ ７．４ ９０．９ ８．１
Ｅｎｄｏｓｕｌｆａｎ Ⅱ １４２ ２１ １０３ １９ １２０ ２１ ＰＣＢ⁃１６７ ８７．２ １１ ７２．６ １０ ８２．４ ８．０
Ｅｎｄｏｓｕｌｆａｎ ｓｕｌｆａｔｅ １２４ １２ １００ １８ １２９ ２０ ＰＣＢ⁃１６９ ８８．６ １３ ８３．４ ８．３ ９７．８ ９．３
Ｈｅｐｔａｃｈｌｏｒ ｅｐｏｘｉｄｅ １０５ ２．９ ８４．１ ４．１ ９７．０ １３ ＰＣＢ⁃１８０ ９４．０ １４ ８８．７ ７．８ ９８．９ ８．４
Ｍｅｔｈｏｘｙｃｈｌｏｒ １２５ ８．６ １０１ １５ １２４ １３ ＰＣＢ⁃１８９ １０８ １３ ９２．６ ５．１ １０４ ３．３
ＰＣＢ⁃２８ ９９．５ ７．６ ８２．４ ６．６ ９０．６ ２．１

表 ４　 本方法与其他文献方法的比较

Ｔａｂｌｅ ４　 Ｃｏｍｐａｒｉｓｏｎ ｏｆ ｔｈｅ ｄｅｖｅｌｏｐｅｄ ｍｅｔｈｏｄ ｗｉｔｈ ｏｔｈｅｒ ｒｅｐｏｒｔｅｄ ｍｅｔｈｏｄｓ

Ａｎａｌｙｔｅｓ Ｍａｔｒｉｘ
Ｓａｍｐｌｅ

ｖｏｌｕｍｅ ／ μＬ
ＬＯＤｓ ／
（ｎｇ ／ Ｌ）

Ｒｅｃｏｖｅｒｉｅｓ ／
％

ＲＳＤｓ ／ ％ Ａｎａｌｙｔｉｃａｌ ｍｅｔｈｏｄｓ Ｒｅｆｅｒｅｎｃｅ

１７ ＯＣＰｓ， １８ ＰＣＢｓ ｓｅｒｕｍ １００ １．２－７１．４ ７２．６－１４１．９ ＜２４．６ ＳＰＥ⁃ＧＣ⁃ＭＳ ／ ＭＳ ｔｈｉｓ ｗｏｒｋ
７ ＯＣＰｓ， ６ ＰＣＢｓ ｓｅｒｕｍ ５００ ６０．０－３６０．０ ５５－１１５ ２．０－１４．６ ＧＰＣ⁃ＧＣ⁃ＥＣＤ ［２３］

１５ ＯＣＰｓ， ２０ ＰＣＢｓ ｓｅｒｕｍ ３０００ １０．０－５００．０ ７０－９７ ＜１０ ＬＬＥ⁃ＧＣ⁃ＥＣＤ ［２４］
１１ ＯＣＰｓ， １５ ＰＣＢｓ ｐｌａｓｍａ ５００ ５．０－７００．０ － ＜２０．８ ＳＰＥ⁃ＧＣ⁃ＭＳ ［２５］
５ ＯＣＰｓ， １６ ＰＣＢｓ ｐｌａｓｍａ ５００ ８．０－１１７．７ ４６－１１０ ＜２５ ＳＰＥ⁃ＧＣ⁃ＨＲＭＳ ［２６］
５ ＯＣＰｓ， ２０ ＰＣＢｓ ｓｅｒｕｍ ２００ ３．０－２８．０ ２５．７－１１４．４ ５－１１ ＳＰＥ⁃ＧＣ⁃ＨＲＭＳ ［２７］
５ ＯＣＰｓ， １６ ＰＣＢｓ ｓｅｒｕｍ ／ ｐｌａｓｍａ １５０ ２．２－１６７．０ ３１－６３ １１－２５ ９６⁃ｗｅｌｌ ｐｌａｔｅ ＳＰＥ⁃ＧＣ⁃ＭＳ ／ ＭＳ ［２２］
　 ＧＰＣ： ｇｅｌ ｐｅｒｍｅａｔｉｏｎ ｃｈｒｏｍａｔｏｇｒａｐｈｙ； ＨＲＭＳ： ｈｉｇｈ ｒｅｓｏｌｕｔｉｏｎ ｍａｓｓ ｓｐｅｃｔｒｏｍｅｔｒｙ．

准确度与精密度高。 同时，本方法操作简便，经过固

相萃取就能有效去除杂质和富集痕量待测组分，简
化了繁琐的前处理步骤，在大样本人群监测中能节

约大量人力物力。
２．４　 武汉市普通人群体内 ＯＣＰｓ 和 ＰＣＢｓ 的浓度

分布特征研究

　 　 采用所建立的方法检测血清样本池中 ３５ 种

ＯＣＰｓ 和 ＰＣＢｓ 浓度，从表 ５ 的结果发现：①武汉市

普通人群血清中 ＯＣＰｓ 和 ＰＣＢｓ 的污染普遍存在，
且以 ＯＣＰｓ 为主，其浓度水平依次为：ｐ，ｐ′⁃滴滴伊＞
β⁃六六六 ＞γ⁃六六六 ＞ｐ，ｐ′⁃滴滴涕 ＞狄氏剂，其中

ｐ，ｐ′⁃滴滴伊、ｐ，ｐ′⁃滴滴滴和甲氧滴滴涕检出率达

１００％； ②本研究武汉市普通人群中 ＯＣＰｓ 的浓度水

平与北京市普通人群暴露水平一致，低于江苏普通

人群 ＯＣＰｓ 暴露水平［２８，２９］。 ｐ，ｐ′⁃滴滴伊 ／ ｐ，ｐ′⁃滴

滴涕比值通常作为ｐ，ｐ′⁃滴滴涕历史累积的指标，该
比值小于 １０ 表明ｐ，ｐ′⁃滴滴伊主要来源于滴滴涕的

近期暴露，比值大于 １０ 表明ｐ，ｐ′⁃滴滴伊来源于滴

滴涕的历史暴露［３０］，本研究中ｐ，ｐ′⁃滴滴伊 ／ ｐ，ｐ′⁃滴
滴涕比值为 ５８，推断武汉市普通人群血清中ｐ，ｐ′⁃滴
滴伊的蓄积可能主要来自于滴滴涕的历史残留； ③
从 ＰＣＢｓ 同系物组成来看，武汉市普通人群血清中

主要以 ＰＣＢ⁃２８、ＰＣＢ⁃１５３ 和 ＰＣＢ⁃５２ 为主，非类二

噁英 ＰＣＢｓ 是主要成分，与国内其他人群体内 ＰＣＢｓ
的组成特征基本一致［３１］。
２．５　 血清中 ＯＣＰｓ 和 ＰＣＢｓ 浓度水平与年龄、性别

的关系

　 　 血清中 ＯＣＰｓ 浓度随年龄增加呈升高趋势（见
图 １ａ）， ６６ 岁以上人群血清中 ＯＣＰｓ 浓度显著高于

６６岁以下人群（ｐ＜０ ０５），与我国莱州湾地区、吉林

·６６４·
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李　 想，等：固相萃取⁃气相色谱⁃串联质谱法同时测定
武汉市普通人群血清中 ３５ 种有机氯农药与多氯联苯

表 ５　 血清样本中 ＯＣＰｓ 和 ＰＣＢｓ 的质量浓度（ｎ＝４０）
Ｔａｂｌｅ ５　 Ｍａｓｓ ｃｏｎｃｅｎｔｒａｔｉｏｎｓ ｏｆ ＯＣＰｓ ａｎｄ ＰＣＢｓ ｉｎ ｓｅｒｕｍ ｓａｍｐｌｅｓ （ｎ＝４０）

Ａｎａｌｙｔｅ
Ｄｅｔｅｃｔｉｏｎ
ｆｒｅｑｕｅｎｃｙ ／

％

Ｍｅａｎ±ＳＤ ／
（ｎｇ ／ ｍＬ）

Ｍｅｄｉａｎ ／
（ｎｇ ／ ｍＬ）

Ｒａｎｇｅ ／
（ｎｇ ／ ｍＬ）

Ａｎａｌｙｔｅ
Ｄｅｔｅｃｔｉｏｎ
ｆｒｅｑｕｅｎｃｙ ／

％

Ｍｅａｎ±ＳＤ ／
（ｎｇ ／ ｍＬ）

Ｍｅｄｉａｎ ／
（ｎｇ ／ ｍＬ）

Ｒａｎｇｅ ／
（ｎｇ ／ ｍＬ）

α⁃ＨＣＨ ６７．５ ０．０２３±０．００５ ０．１４６ ＜ＬＯＤ－１．０２５ ＰＣＢ⁃５２ ８７．５ ０．０３８±０．０３５ ０．０２３ ＜ ＬＯＤ－０．１３５
β⁃ＨＣＨ ９７．５ ０．３７９±０．０９８ ０．１４７ ＜ＬＯＤ－３．４３５ ＰＣＢ⁃７７ １５．０ ＜ＬＯＤ ＜ＬＯＤ ＜ＬＯＤ－０．０２４
γ⁃ＨＣＨ ７．５ ０．１９３±０．２４７ ＜ＬＯＤ ＜ＬＯＤ－１．１０７ ＰＣＢ⁃８１ ５２．５ ０．０１０±０．００６ ０．００８ ＜ＬＯＤ－０．０２７
δ⁃ＨＣＨ ４２．５ ０．００２０±０．０００４ ＜ＬＯＤ ＜ＬＯＤ－０．０１１ ＰＣＢ⁃１０１ １０．０ ＜ＬＯＤ ＜ＬＯＤ ＜ＬＯＤ－０．０５３
ｐ，ｐ′⁃ＤＤＥ １００．０ ８．６７３±１．２１９ ５．７９３ １．４９６－３７．５０３ ＰＣＢ⁃１０５ ２５．０ ＜ＬＯＤ ＜ＬＯＤ ＜ＬＯＤ－０．０２４
ｐ，ｐ′⁃ＤＤＤ １００．０ ０．０９９±０．００５ ０．０９５ ０．０１４－０．１８６ ＰＣＢ⁃１１４ ２２．５ ＜ＬＯＤ ＜ＬＯＤ ＜ＬＯＤ－０．０７６
ｐ，ｐ′⁃ＤＤＴ ７０．０ ０．１４９±０．１８４ ０．０７３ ＜ＬＯＤ－０．９１０ ＰＣＢ⁃１１８ ８７．５ ０．０３４±０．０２３ ０．０２６ ＜ ＬＯＤ－０．０８９
Ａｌｄｒｉｎ ３０．０ ０．０３７±０．０５９ ＜ＬＯＤ ＜ＬＯＤ－０．１８９ ＰＣＢ⁃１２３ ２５．０ ＜ＬＯＤ ＜ＬＯＤ ＜ＬＯＤ－０．０２２
Ｈｅｐｔａｃｈｌｏｒ ｅｐｏｘｉｄｅ ２．５ ＜ＬＯＤ ＜ＬＯＤ ＜ＬＯＤ－０．０２４ ＰＣＢ⁃１２６ １５．０ ＜ＬＯＤ ＜ＬＯＤ ＜ＬＯＤ－０．０３８
α⁃Ｃｈｌｏｒｄａｎｅ １５．０ ＜ＬＯＤ ＜ＬＯＤ ＜ＬＯＤ－０．０５５ ＰＣＢ⁃１３８ ６７．５ ０．０３１±０．０３５ ０．０１７ ＜ＬＯＤ－０．１１４
γ⁃Ｃｈｌｏｒｄａｎｅ ２５．０ ＜ＬＯＤ ＜ＬＯＤ ＜ＬＯＤ－０．０５４ ＰＣＢ⁃１５３ ７５．０ ０．０６９±０．０５５ ０．０５６ ＜ ＬＯＤ－０．２１２
Ｄｉｅｄｒｉｎ ８２．５ ０．１４８±０．１２０ ０．１３７ ＜ＬＯＤ－０．５０７ ＰＣＢ⁃１５６ ０．０ ＜ＬＯＤ ＜ＬＯＤ ＜ ＬＯＤ
Ｅｎｄｒｉｎ ４５．０ ０．０３０±０．０２８ ＜ＬＯＤ ＜ＬＯＤ－０．０９６ ＰＣＢ⁃１５７ １２．５ ＜ＬＯＤ ＜ＬＯＤ ＜ＬＯＤ－０．０３２
Ｅｎｄｏｓｕｌｆａｎ Ⅱ ７２．５ ０．０７８±０．０７９ ０．０６１ ＜ＬＯＤ－０．３０３ ＰＣＢ⁃１６７ １０．０ ＜ＬＯＤ ＜ＬＯＤ ＜ＬＯＤ⁃０．０８５
Ｅｎｄｒｉｎ ａｌｄｅｈｙｄｅ ２５．０ ０．０１０±０．０６０ ＜ＬＯＤ ＜ＬＯＤ－０．２０７ ＰＣＢ⁃１６９ ７．５ ＜ＬＯＤ ＜ＬＯＤ ＜ＬＯＤ－０．０１８
Ｅｎｄｏｓｕｌｆａｎ ｓｕｌｆａｔｅ １５．０ ０．０１０±０．００８ ＜ＬＯＤ ＜ＬＯＤ－０．０４０ ＰＣＢ⁃１８０ ５２．５ ０．０２２±０．０３０ ０．０１０ ＜ＬＯＤ－０．１１４
Ｍｅｔｈｏｘｙｃｈｌｏｒ １００．０ ０．０３２±０．０２３ ０．０３０ ０．００５－０．０９９ ＰＣＢ⁃１８９ ５．０ ＜ＬＯＤ ＜ＬＯＤ ＜ＬＯＤ－０．０１７
ＰＣＢ⁃２８ ７７．５ ０．１２６±０．１２７ ０．０９９ ＜ＬＯＤ－０．５９３

　 ＳＤ： ｓｔａｎｄａｒｄ ｄｅｖｉａｔｉｏｎ； ＜ＬＯＤ： ｂｅｌｏｗ ｔｈｅ ｌｉｍｉｔ ｏｆ ｄｅｔｅｃｔｉｏｎ．

图 １　 不同年龄、性别血清样本池中 ＯＣＰｓ 和 ＰＣＢｓ 的浓度分布（ｎ＝４０）
Ｆｉｇ． １　 Ｃｏｎｃｅｎｔｒａｔｉｏｎ ｄｉｓｔｒｉｂｕｔｉｏｎｓ ｏｆ ＯＣＰｓ ａｎｄ ＰＣＢｓ ｉｎ ｐｏｏｌｅｄ ｓｅｒｕｍ ｂｙ ａｇｅ ａｎｄ ｇｅｎｄｅｒ （ｎ＝４０）

伊通等地人群血清样本池中 ＯＣＰｓ 浓度变化趋势一

致，这可能是由于随着时间推移，经由各种途径暴露

的 ＯＣＰｓ 在人体中出现累积效应，提示年龄是影响

人体 ＯＣＰｓ 负荷水平的重要因素［３２，３３］。 ４６ ～ ５５ 岁

以及 ６１ ～ ６５ 岁人群血清中 ＰＣＢｓ 浓度水平略高于

其他年龄组，但无显著性差异（见图 １ｂ），与 Ｍｅｎｇ
等［３４］的研究结果一致，这可能是因为虽然我国从

２０ 世纪 ８０ 年代开始禁止生产使用 ＰＣＢｓ，但工业焚

烧和废旧电器的泄漏使得我国居民处于 ＰＣＢｓ 的持

续暴露中［３５，３６］。
　 　 ６０ 岁以下女性血清中 ＯＣＰｓ 浓度水平和相同

年龄段男性血清中 ＯＣＰｓ 浓度水平无显著性差异，

而 ６０ 岁以上女性血清中 ＯＣＰｓ 浓度水平较高，是相

同年龄段男性血清中 ＯＣＰｓ 浓度的 ２ ～ ３ 倍 （ ｐ ＜
０ ０５，见图 １ａ），与 Ｔｈｏｍａｓ 等［３７］、Ｐｏｒｔａ 等［３８］ 的研

究结果基本一致，这可能与男女饮食习惯的差异有

关。 与男性相比，女性偏向于摄入更多的蔬菜水果，
而蔬菜水果中往往含有较高的 ＯＣＰｓ 残留［３９］。 男

性和女性血清中 ＰＣＢｓ 浓度水平无统计学差异（见
图 １ｂ），与 Ｚｈｅｎｇ 等［４０］、Ｄｕ 等［４１］ 的研究结果一致。
不同季节（２０１８ 年秋季、２０１９ 年春季）收集的血清

样本池 ＯＣＰｓ 和 ＰＣＢｓ 浓度水平也无统计学差异，
可能是因为春秋两季人群膳食模式和食物来源无明

显变化。

·７６４·
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３　 结论

　 　 本研究建立了固相萃取⁃气相色谱⁃串联质谱联

用技术同时检测人血清中 ３５ 种 ＯＣＰｓ 和 ＰＣＢｓ 的

方法，该方法检出限低、回收率及精密度良好，且样

本用量少，操作简便，检测组分多，适用于环境健康

研究中大样本人群的生物监测，为 ＯＣＰｓ 和 ＰＣＢｓ
的人体内暴露水平与健康风险评估提供技术支持。
利用建立的方法检测了武汉市普通人群血清样本中

ＯＣＰｓ 和 ＰＣＢｓ 的浓度水平，武汉市普通人群广泛暴

露于 ＯＣＰｓ 和 ＰＣＢｓ，且以 ＯＣＰｓ 为主，非类二噁英

ＰＣＢｓ 是 ＰＣＢｓ 的主要成分。 血清中 ＯＣＰｓ 浓度随

年龄增长呈升高趋势，ＯＣＰｓ 浓度在 ６０ 岁以上存在

性别差异，不同性别血清中 ＰＣＢｓ 浓度无统计学

差异。
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