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##摘#要!#建立了饮用水源水中 ! 种极性挥发性有机物同时检测的顶空 *固相微萃取 *气相

色谱+质谱法!目标物分别为丙烯腈%环氧氯丙烷%吡啶%苯胺和硝基苯#提出了延长样品保存期限的

样品保存方式!将加入内标物和过量氯化钠的样品在冷冻箱内保存!保质期至少为 ($ ,& 通过试验

对影响顶空*固相微萃取效率的主要因素进行了优化!包括微萃取柱涂层%萃取温度%水样盐度及

-.值%搅拌速度和萃取时间等& 结果表明!!&+/&

!

0二乙烯基苯+碳分子筛+聚二甲基硅氧烷最适

合作为同时萃取这 ! 种有机物的微萃取柱涂层!所有方法参数优化后!硝基苯的方法检出限为&%"'

!

1+2!其余目标物介于 &%)& 3/%$

!

1+2& .4 *4567*89+64 用于实际样品的检测!回收率和

:4;分别介于 )"%"< 3"$&<和 !%)=< 3"$%(<&
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##适用于水中多种挥发性有机物同时检测的样品

前处理技术$自动化程度最高的有静态顶空法和动

态顶空法$前者作为国家标准方法可用于乙醛'"(

)

丙烯醛'"(和吡啶'$(的检测$后者则可用于检测环氧

氯丙烷'/(

)丙烯醛''(

)丙烯腈'"$'(和硝基苯'"(

* 然

而$笔者在日常工作中采用.4 =&&& 型动态+静态一

体顶空进样器的静态顶空进样方式和 8964 *b5

$&"& HBUS@型气相色谱质谱联用仪对 "& 02纯水中

环氧氯丙烷)乙醛)丙烯醛)苯胺和吡啶进行检测时$

即使 "&&

!

1+2标准点也未见明显的仪器响应$硝基

苯的方法检出限只约 )

!

1+2$而+地表水环境质量

标准, !8_/)/)-$&&$"表 / 中硝基苯限值为 "(

!

1+2%相同样品前处理仪器和检测仪器$采用动态

顶空进样方式时$环氧氯丙烷标准曲线线性关系和

结果重复性并不稳定'!$?(

$同一时间放入自动进样

器的同批次标准点样品$环氧氯丙烷仪器响应值 ?&

0AK内下降至约 !&<* 可见$针对环氧氯丙烷等监

测难点$需建立更适合的检测方法和样品保存方式*

集萃取)浓缩)进样于一身的固相微萃取技术可

用于水中丙烯腈'($)(

)环氧氯丙烷'= 3""(

)吡啶'"$$"/(

)

苯胺'"$$"' 3"((和硝基苯'"!$") 3$?(检测$但未见这几种

有机物同时检测的文献报道$已有文献往往只注重

个别影响微萃取效率因素的优化研究%笔者在日常

工作中$发现采用动态顶空 *气相色谱+质谱法!;

*89+64"或静态顶空 *气相色谱+质谱法!.4 *

89+64"检测环氧氯丙烷时$方法重复性较差$而很

少有文献对这种现象及其解决办法进行揭示报道*

预实验表明$多种固相微萃取涂层对乙醛)丙烯醛的

吸附能力有限$原因可能为沸点太低不适合与其他

有机物同时检测%环氧氯丙烷)硝基苯)苯胺)丙烯腈

和吡啶可实现同时检测$然而同批次多个样品室温

放置时$检测结果重复性较差 !特别是环氧氯丙

烷"* 笔者对饮用水源水中环氧氯丙烷)硝基苯)苯

胺)丙烯腈和吡啶等五种有机物的顶空固相微萃取

*气相色谱+质谱法!.4 *4567*89+64"同时分

析可行性进行研究$并对实验影响因素进行优化*

!"

实验部分

!#!"仪器与试剂

8964 *b5$&"& HBUS@型气相色谱 *质谱联用

仪!日本岛津公司"%;_*!64 毛细管色谱柱!/& 0

c&%$! 00c&%!&

!

0$美国安捷伦公司"%分别涂有

?&

!

0聚乙二醇!9@SWGV@T$9L")"&&

!

0聚二甲基

硅氧烷!5GBCQA0NU,CBRABGT@KN$5;64")?!

!

0聚二甲

基硅氧烷 *二乙烯基苯!5GBCQA0NU,CBRABGT@KN+;AXAJ

KCBWNKDNKN$5;64+;̂ _")(!

!

0碳分子筛 *聚二甲

基硅氧烷 !9@SWGTNK]6+5GBCQA0NU,CBRABGT@KN$9O:+

5;64"和 !&+/&

!

0二乙烯基苯+碳分子筛+聚二甲

基硅氧烷 !;AXAKCBWNKDNKN+9@SWGTNK+5GBCQA0NU,CBRAJ

BGT@KN$;̂ _+9O:+5;64"等涂层的固相微萃取头及

配套固定手柄!美国色谱科公司"* ;d*"&"4 型集

热式恒温加热磁力搅拌器!河南省巩义予华仪器有

限责任公司"*

==) 01+2丙烯腈标准溶液)! &&& 01+2环氧氯

丙烷标准溶液)" =)? 01+2吡啶标准溶液和 ' =!?

01+2苯胺标准溶液均来自美国OFFI4U@KQ@SQ 公司$

" &&& 01+2硝基苯标准溶液由环境保护部标准样品

研究所生产* .4 *4567条件优化过程所用混合标

准使用液由 ! 种目标物的标准溶液适量混合而成$

各目标物浓度一致%而在标准曲线)方法检出限及样

品加标回收率检测等阶段所用的混合标准使用溶液

中$各目标物的浓度关系为#丙烯腈和苯胺的浓度一

致$吡啶和环氧氯丙烷分别为丙烯腈的 $ 倍和 ! 倍$

硝基苯浓度为丙烯腈浓度的 "+"&*

$ &/? 01+2"$$ *二氯乙烷 *Q')" =)( 01+2

氟苯和 $ &&& 01+2"$$ *二氯苯*Q' 等内标物由美

国OFFI4U@KQ@SQ 公司生产$实际使用中$浓度均按

$ &&& 01+2配制成含三种内标物的 "%&& 01+2内标

物混合标准溶液*

高效液相色谱级甲醇!美国a%]%_@\NS公司"$

分析纯氯化钠)优级纯盐酸!广东光华科技股份有

限公司"$优级纯氢氧化钠!天津市科密欧化学试剂

有限公司"*

!#$"仪器条件

89条件#汽化室温度为 $?& e$载气流速为"%!

02+0AK%柱温为 /! e保持 "& 0AK$后以 "& e+0AK

升至 "?& e%载气为高纯氦气!纯度 f==%===<"$

分流比为 ! g"* 64 条件#接口温度为 $!& e%离子

源!7P"#能量为 (& N̂$温度为 $/& e%64 检测器电

压采用调谐电压* 目标物和内标物的定性)定量参

数见表 "*

&'$"&
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表 !"目标物和内标物的定性)定量参数

]@W%"#bI@BAU@UAXN@KQ YI@KUAU@UAXN-@S@0NUNSRGZU@S1NUR

@KQ AKUNSK@BRU@KQ@SQ RIWRU@KFNR

项#目
保留时间&+

0AK

定量离子

-;<

定性离子

-;<

丙烯腈 /%??" () ((

"$$ *二氯乙烷*Q'

!

/%=!? =? (&

氟苯!

(%$"/ =) =)

环氧氯丙烷 (%'&) =" =$

吡啶 "$%=?/ =" "&?

苯胺 "/%/$& =" "&?

"$$ *二氯苯*Q'

!

"/%/(! =" "&?

硝基苯 "'%"&$ "&' ()

#注##

!为内标物*

!#%"实验方法

取 $& 02实际水样或超纯水至 "&& 02烧杯内$

用 &%$! 0GB+2氢氧化钠溶液滴加至水样 -.值介于

) 3=$期间水样持续摇晃混匀$记录 &%$! 0GB+2氢

氧化钠溶液用量$此用量用于样品测定时的 -.值

调节*

取 $& 02水样或超纯水于预加有磁力搅拌子和

适量氯化钠的 '& 02棕色顶空玻璃瓶中$滴加适量

&%$! 0GB+2氢氧化钠溶液$旋盖密封* 顶空瓶内打

入 "%&& 01+2内标物混合标准使用液 !%&

!

2$使浓

度为 &%!&

!

1+2$混匀%顶空瓶放入带磁力搅拌功能

水浴锅内$水浴温度及磁力搅拌速度萃取前已稳定

在设定参数*

$"

结果与讨论

$#!"萃取条件优化

因部分萃取头在萃取过程中不能接触水样$且

样品复杂基体对萃取头寿命有负面影响$因此本研

究采用顶空萃取模式* 如无特别说明$萃取条件优

化阶段水样均由超纯水配制而成$目标物配制浓度

均为 "&%&

!

1+2%各项影响萃取效率因素在详细优

化前$分别为萃取温度 '& e)水样盐度 &<)水样

-.值不调节)磁力搅拌速度调至最大)萃取时间 /&

0AK* 因上述影响因素均对目标物的仪器响应值存

在不同程度影响$因此优化实验过程中$所测样品均

为现配现测$以免其他因素带来不确定影响*

$#!#!"微萃取头涂层

现有文献用于丙烯腈)环氧氯丙烷)吡啶)苯胺)

硝基 苯 萃 取 的 涂 层 主 要 为 ?!

!

0 5;64+

;̂ _

'=$"$$"'$$$$$!(

)(!

!

09O:+5;64

'"&$""$"/$$/(和 !&+

/&

!

0 ;̂ _+9O:+5;64

'"=(

$ 也有采用 "&&

!

0

5;64

'($"!(

))!

!

05O

')(

)多壁碳纳米管'"?(

)自制离

子液体'"((

)聚苯胺'")(

)活性炭'$&(

)硅氧烷 *聚氨酯

共聚物'$"(

)沸石'$'(

)酸功能化多壁碳纳米管'$?(和功

能化HAh*?( 金属有机骨架'$((等萃取涂层的文献

报道* 本研究系统对比了 ?&

!

0 9L) "&&

!

0

5;64)?!

!

05;64+;̂ _)(!

!

09O:+5;64和 !&+

/&

!

0;̂ _+9O:+5;64等市售萃取涂层对 ! 种目

标物的吸附效果$结果见图 "* 结果表明$?&

!

0

9L)"&&

!

05;64 和 ?!

!

0 5;64+;̂ _对"&%&

!

1+2丙烯腈并无明显的吸附作用%?&

!

09L和

"&&

!

05;64对 "&%&

!

1+2环氧氯丙烷和吡啶吸附

效果非常微弱%"&&

!

05;64 对 "&%&

!

1+2苯胺的

吸附效果不尽人意* 由于 !&+/&

!

0 ;̂ _+9O:+

5;64包含了 / 种萃取涂层$因而兼顾了 / 种涂层

的吸附性能$除丙烯腈外$对其余 ' 种目标物吸附效

果均优于 ?!

!

05;64+;̂ _和 (!

!

09O:+5;64$

后两者是大部分文献中所采用的萃取涂层* 最终选

择 !&+/&

!

0;̂ _+9O:+5;64 作为后续试验所用

萃取头*

!"

!#

!$

%&

%'

"

(

$

&

'

!
"

#

)
!
'

$

$%& '()

$*

+, -. /0-

123456

*

%'' !+ !"#$

(' !+ %&

(, !+ !'($)-./

01 !+ 234)5-67

,')8' !+ -./)234)5-67

图 !"萃取涂层对萃取效率的影响
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$#!#$"萃取温度

萃取温度对萃取效率的影响见图 $$萃取温度

从 /& e逐步提高至 ?& e时$丙烯腈的微萃取效率

不断下降$特别是萃取温度高于 '& e后下降幅度更

大%'& e是环氧氯丙烷微萃取效率转折点$呈现先

增后降的变化趋势$温佐钧等'""(报道转折萃取温度

为 !) e%苯胺微萃取效率随萃取温度上升呈总体增

长趋势$?& e时微萃取效率较 !& e的增幅较小$而

文献采用的苯胺萃取温度主要介于 $! 3!&

e

'"$$"' 3"((

%吡啶和硝基苯因较强的极性$萃取温度

提高对其微萃取效率有显著的促进作用$与文献

'"/(和'$((报道的吡啶和硝基苯变化趋势一致$2A

&!$"&

VVV%V@UNS1@R,N@U%FG0 陆国永!等'顶空固相微萃取法同时分析源水中 ! 种极性挥发性有机物 第 // 卷#第 "$ 期



等'")(和麻寒娜等'$&(报道硝基苯微萃取效率转折萃

取温度点分别为 ?& e和 '! e* 为保证丙烯腈和环

氧氯丙烷的检测灵敏度$最终选择萃取温度为 '&

e*

!"

!#

$"

$%

&"

&%

"

%

!
"

#

'
&
#

(

$%& '()

$*

+, -. /0-

1234

)

!% ! !" ! #$ %

"$ ! &$ %

图 $"萃取温度对萃取效率的影响

dA1%$#7ZZNFUGZNTUS@FUAGK UN0-NS@UISNGK U,NNTUS@FUAGK

NZZAFANKFC

$#!#%"样品盐度

在有机物检测中$提高水体中离子强度$可减小

有机物在水体中溶解度$进而增加气相空间中有机

物浓度%特别是极性较大有机物$这种盐析作用更为

明显* 盐析作用对环氧氯丙烷的效果较不明显!见

图 /"$对于其他 ' 种目标物$微萃取效率均随水中

盐度增加而明显增加$当氯化钠含量为 '&<时$水

中氯化钠已达饱和状态$最终采用 '&<的盐度* 部

分报道也采用了高盐度水平$如环氧氯丙烷+/&<氯

化钠'=(

)苯胺+/$<氯化钠'"!(或 '&<氯化钠'"((

)硝

基苯+/&< 3/?<氯化钠'"!$$/$$'$$((

)硝基苯+饱和氯

化钠'$&(等*

!"#

!!#

"#

##

$#

%#

#

!
"

#

$
!
#

%

$%& '()

$*

+, -. /0-

12

&

#' &'( )!( *'( $'(

图 %"盐度对萃取效率的影响

dA1%/#7ZZNFUGZR@BAKAUCGK U,NNTUS@FUAGK NZZAFANKFC

$#!#&"样品 -.值

水中酸度对部分极性化合物溶解度有一定影

响$实验结果见图 '* 可见$在 -.值为 "%)& 3"&%/'

的顺序变化中$丙烯腈和硝基苯微萃取效率并无明

显变化趋势%吡啶)环氧氯丙烷和苯胺$在 -.值为

"%)& 的强酸性条件下$微萃取效率几乎为零$即使

在 -.值为 '%"& 的弱酸性条件下$吡啶和苯胺微萃

取效率也小于中性及碱性条件的 !&<* 可见样品

酸度对吡啶和苯胺的影响较大$这与它们较大的电

离常数有关$如吡啶为 )%)/)苯胺为 =%/)* 在吡

啶'"$(

)苯胺'"$$"!$"((

)硝基苯'"!$$&$$!(的测定中均有类

似报道%M@K 等'"'(研究表明$只有在 -.值
"

"" 的

强碱性条件下$苯胺萃取效率达到较大值$而本研究

发现吡啶)苯胺和硝基苯在 -.值 ) 3"& 间的萃取

效率差别不大* 最终采用样品 -.值为 ) 3"&*
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图 &"'(值对萃取效率的影响
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$#!#)"搅拌速度

不同搅拌速度下的微萃取效率见图 !* 可见$

在 )&&)" $&& S+0AK搅拌速度下$丙烯腈微萃取效率

随搅拌速度增加而提高$但过高搅拌速度!" ?&& 3

$ '&& S+0AK"下$微萃取效率有所下降%环氧氯丙烷

则在 " $&& 3$ '&& S+0AK 下$微萃取效率随搅拌速

度增加而下降* 吡啶)苯胺和硝基苯微萃取效率均

随搅拌速度!)&& 3$ &&& S+0AK"增加而增加$$ '&&

S+0AK 时$吡啶继续保持增长趋势* 与" ?&& S+0AK

相比$$ &&& S+0AK下硝基苯微萃取效率增幅较环氧

氯丙烷的跌幅大$最终选择搅拌速度为 $ &&& S+

0AK*
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图 )"搅拌速度对萃取效率的影响
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$#!#*"萃取时间

不同文献所报道萃取时间差别较大$大部分采

用 /& 3'& 0AK$如丙烯腈 /& 0AK

')(

)环氧氯丙烷 /&

0AK

'""(

)吡啶 '& 0AK

'"/(

) 苯胺 /& 0AK

'"$( 或 '&

0AK

'"((

)硝基苯 /& 0AK

'$&$$/$$!$$((或 '& 0AK

'")(

* 实验

结果见图 ?$可见吡啶)苯胺和硝基苯的萃取效率随

萃取时间!"& 3!& 0AK"延长而增加$'& 0AK 后增幅

明显变缓%当时间为 ?& 0AK 时$吡啶微萃取效率继

续增加$而苯胺和硝基苯微萃取效率有所下降%丙烯

腈和环氧氯丙烷随着萃取时间!/& 3!& 0AK"增加$

其微萃取效率变化不大* 综合考虑$最终采用 '&

0AK的萃取时间*
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图 *"萃取时间对萃取效率的影响
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$#!#+"优化后.4 *4567条件汇总

用于实际样品定量分析的 .4 *4567最终优

化条件#'& 02样品瓶)水样体积为 $& 02)萃取柱涂

层为 !&+/&

!

0 ;̂ _+9O:+5;64)萃取温度为 '&

e)水样盐度为 '&<)水样 -.值为 ) 3"&)搅拌速

度为 $ &&& S+0AK)萃取时间为 '& 0AK*

$#$"样品保存条件

' e冷藏常作为检测有机物样品的保存方式$

然而 ' e冰箱在开关箱门过程易导致冰箱内温度大

幅度变化$很难保证保存温度稳定$因此需重新确定

样品保存方式* 当水样放至 & e以下温度环境时$

可能存在结冰甚至样品瓶破裂现象$因此须寻找避

免水样结冰的方法%改变水样盐度或有机物!特别

是与水互溶的溶剂"含量是比较可行的方法* 实验

室常用的低于 & e环境为*") e冷冻环境$而添加

过饱和氯化钠是相对环保的措施$这种保存方式报

道较少*

$#$#!"样品室温放置对仪器响应值影响

预实验表明$同时配制)室温放置 ! 个 $&%&

!

1+

2标准点样品$室温放置时间延长至 '' 0AK 时$环

氧氯丙烷仪器响应值降至 !/%$<$$%= , 后降至

$&%=<$其他 ' 种目标物则仍保持 )/%=<及以上仪

器响应值* 可见$室温环境不宜作为检测环氧氯丙

烷水样的保存环境$同批次室温放置样品数的总检

测时间不宜超过 '& 0AK* 因此$需对样品保存环境

进行优化$特别是需检测环氧氯丙烷的样品*

$#$#$"水样冷冻保存对仪器响应值影响

统一配制多个实际水样加标样品$放入冷冻箱

内冷冻保存$结果发现环氧氯丙烷仪器响应值在?%!

,内逐渐下降至初始值的 (?%=<$!& , 后下降至

("%)<$($ ,后至 ?$%=<$硝基苯也存在类似的情

况%而丙烯腈)吡啶和苯胺在存放 ($ , 后分别保留

了 ))%&<)('%!<和 )?%/<的仪器响应值%加标样

品中所加内标物 "$$ *二氯乙烷 *Q')氟苯)"$$ *

二氯苯*Q' 的仪器响应值存在类似变化趋势$放置

($ ,后仍保留 ?=%!< 3(/%(<的仪器响应值* 内

标物一般用于定量分析$而实际工作中可出现准备

好的同批次多个样品 $ 3/ Q 才能完成检测的情况$

特别是半挥发性有机物$往往萃取液浓缩至小体积

后加入内标物$定容后置于特定环境保存几天后再

检测%同时大体积样品中加入大量氯化钠后$会影响

样品体积* 因此$检测挥发性有机物水样$定量移取

至样品瓶后$加入内标物和氯化钠$存放于 *") e

环境$符合一定实际工作情况*

因此$将样品放入 *") e冷冻箱内保存$可延

长样品检测有效期%加入内标物后保存$其变化趋势

可一定程度上反映目标物变化情况* 因此$建议样

品加入过饱和氯化钠并混匀后$加入内标物$加标检

测样品同时加入适量目标物标准使用液$放入 *")

e冷冻箱内存放$以延长样品在实验室的保存时间*

$#%"89进样口条件优化

当进样时间由 / 0AK降至 " 0AK$且进样口温度

由 $!& e提高至 $?& e时$苯胺和硝基苯峰型获得

明显改善$因此后续实验中进样口温度设为 $?& e$

进样时间 " 0AK$" 0AK后分流比自动提高至 "&& g"

以尽量减小萃取头中目标物残留对峰型的影响* 当

有机物浓度为 !&%&

!

1+2时$萃取头在进样口解吸

! 0AK后$丙烯腈)环氧氯丙烷)吡啶)"$$ *二氯乙

烷*Q'和氟苯无任何残留$苯胺)硝基苯和 "$$ *二

氯苯*Q' 残留率介于 $%=< 3!%?<$因此当检测高

浓度样品时$应适当延长解吸时间至 "& 0AK%检测实

际样品前$应确保萃取头无目标物和内标物残留*

&($"&
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$#&"标准曲线及方法检出限

丙烯腈和苯胺标准曲线浓度梯度为 "%$!)

$%!&)!%&&)"&%&)"!%&)$&%&)$!%&

!

1+2$吡啶和环

氧氯丙烷分别为丙烯腈浓度的 $ 倍和 ! 倍$硝基苯

浓度为丙烯腈浓度的 "+"&%后续试验中$当加标浓

度为 $%!&

!

1+2时$表示丙烯腈和苯胺加标质量浓

度均为 $%!&

!

1+2$吡啶为 !%&&

!

1+2$环氧氯丙烷

为 "$%!

!

1+2$硝基苯为 &%$!

!

1+2*

统计方法检出限时$以 $%!&

!

1+2标准点水样

作为低浓度纯水加标样品$配制前纯水均调节 -.

值至 ) 3=$$& 02纯水中加入 ) 1氯化钠$样品现配

现测%每天测定一个样品$以 ( 个不同批次样品测定

结果标准偏差的 /%"'/ 倍作为方法检出限'$)(

* 标

准曲线)方法精密度)方法检出限测定结果见表 $*

表 $"标准曲线)方法精密度及方法检出限测定结果

]@W%$#:NRIBURGZRU@KQ@SQ FISXN$ -SNFARAGK @KQ BA0AU@UAGK UNRU

项#目
线性范围+

!

!

1&2

*"

"

标准曲线参数 标准点水样!% i("

$ = ,

配制浓度+

!

!

1&2

*"

"

测定均值+

!

!

1&2

*"

"

:4;+

<

>

;

+

!

!

1&2

*"

"

丙烯腈 "%$! 3$!%& &%"'" ' &%&)$ & &%==( ' $%!& "%)$ "'%& &%)&

环氧氯丙烷 ?%$! 3"$! &%&'" ! &%&(" ? &%=== ! "$%! "&%? =%( /%$

吡啶 $%!& 3!&%& *&%"'" $ &%&$( ( &%==) ' !%&& !%)? ""%( $%$

苯胺 "%$! 3$!%& *&%&=' / &%&!( & &%==( ' $%!& $%$! "=%= "%'

硝基苯 &%"$! 3$%!& *&%&&) ) &%$=& $ &%==) = &%$! &%$$ $&%( &%"'

$#)"实际样品分析

采集潮州市与汕头市交界地表水断面!庵埠断

面"水样$样品送达实验室后$取 $& 02样品至 "&&

02烧杯内$用 &%$! 0GB+2氢氧化钠溶液滴加至水

样 -.值介于 ) 3=$期间水样持续摇晃混匀%记录

&%$! 0GB+2氢氧化钠溶液用量$尽快移取 $& 02水

样至预加有磁力搅拌子和 ) 1氯化钠的 '& 02棕色

顶空瓶内$滴加所需 &%$! 0GB+2氢氧化钠溶液%顶

空瓶盖紧后打入内标物$加标样品同时打入目标物

标准使用液$混匀使氯化钠大部分溶解$放入 *")

e冰箱内保存备测* 样品检测结果见表 /$样品中 !

种目标物均未检出$平均加标回收率介于 )"%"< 3

"$&<$对应:4;介于 !%)=< 3"$%(<* 可见$本研

究所建立 4567*8964 法用于地表水实际样品检

测$具有良好精密度和准确度*

表 %"庵埠断面水样本底浓度及回收率测定结果

]@W%/#OK@BCUAF@BSNRIBURGZOKWI SAXNSR@0-BN

项#目
浓度

!

_

+

!

!

1&2

*"

"

加标样品!% i)"

加标量+

!

!

1&2

*"

"

回收率+< :4;+<

丙烯腈 j&%)& "&%& =(%( !%)=

环氧氯丙烷 j/%$ !&%& )"%" !%=?

吡啶 j$%$ $&%& ="%= ?%(=

苯胺 j"%' "&%& "$& "$%(

硝基苯 j&%"' "%&& "&! "&%/

#注##. j/表示样品检测结果均值!% i/"小于目标物

方法检出限*

%"

结论

环氧氯丙烷)丙烯腈)吡啶)苯胺和硝基苯等作

为8_/)/)-$&&$ 中挥发性有机物分析难点项目$

对它们同时检测的方法开发非常重要$以节省大量

人力物力* 本研究通过实验得出具有良好准确度和

精密度的 4567*8964法$样品加入内标物和过量

氯化钠后$在冷冻条件下保存$可显著延长样品在实

验室的保存期限及明显改善检测方法精密度!特别

是环氧氯丙烷"$该方法可推广使用*
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