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吹扫捕集!气相色谱!质谱联用测定水中的双环戊二烯
王姗姗

!沈阳水务集团有限公司" 辽宁 沈阳 ""###$#

%%摘%要!%建立了测定水中双环戊二烯!&'(&#的吹扫捕集 !气相色谱 !质谱联用方法$ 对

吹扫捕集测定条件进行了考察和优化"确定的最佳实验条件如下"吹扫气流速为 )# *+,*-."吹扫

时间为 "" *-."解吸温度为 /$# 0"解吸时间为 /1# *-.$ 选用选择离子模式!234#进行检测"在

/1# 5/##1# .6,+范围内"&'(&浓度与仪器响应值间的线性相关系数为 #1777 ""方法的测定下限

为 /1# .6,+%地下水&地表水和出厂水中三种不同浓度加标水平!/1#&"##1#&"8#1# .6,+#的平均回

收率为 "#919#: 5"#81;;:"相对标准偏差<$:!! =>#$ 利用本方法测定的含有汽油味的水中

的&'(&含量分别为地下水 >8$17/"&$ 98#19/; .6,+"地表水 8)1$87&"$"1"$; .6,+和饮用水

"/1/;;&"#17/) .6,+$
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UMULOVK.NHP-K.K!&'(&"

%%生活饮用水卫生标准的多项指标中#异嗅异味

是消费者对饮用水质量好坏最直观的判断#亦是供

水机构最关心的水质指标之一' 近些年#众多研究

学者对水中嗅味物质的研究主要集中在对自然发生

的嗅味物质方面(" 5$)

#对人为产生的嗅味物质研究#

文献报道甚少' 而有关水中异嗅异味的分析技术已

成为国内外水环境研究热点之一(> 5"))

'

实验室前期对含有汽油味的地下水样品开展了

吹扫捕集!气质全扫描*顶空固相微萃取 !气质全

扫描以及二氯甲烷萃取气质全扫描的分析#通过对

谱图上大量色谱峰的谱库检索和质谱图特征鉴定#

并结合相关的文献报道("$)

#初步确定双环戊二烯

!&'(&"是造成地下水含有汽油味的致嗅味物质之

一'

鉴于此#本实验室开发了水中 &'(&的吹扫捕

集!气相色谱!质谱联用分析方法#并应用该技术

对含有汽油味的水样开展了&'(&定量研究'

!"

实验部分

!#!"仪器与试剂

2NTHNW*(WT6KX?THV 78## 型吹扫捕集仪!美国

?̂ +̂&aÊ ?̂b4D_公司"#配 Dc@D?K[ "## 自动

进样器和 ÒUHTR 9### 捕集阱%;87#D!;###d型气

相色谱!质谱!质谱联用仪!美国D6-LK.N公司"#配

3̂源和四极杆质量分析器'

双环戊二烯纯品!7$:#北京百灵威科技有限

公司"%甲醇!色谱纯#7718:#德国 4KTU[ 公司"%超

纯水!电阻率
!

"81/ 4

!

&U*#4-LL-!cDUHPK*-U系

统"%高纯]K和高纯E

/

!771777:"'

!#$"实验条件

!#$#!"吹扫捕集条件

高纯]K为吹扫载气%吹扫温度为室温#吹扫流

量为 )# *+,*-.#吹扫时间为 ""1# *-.%解吸温度为

/$# 0#时间为 /1# *-.%烘烤温度为 /8# 0#时间为

)1# *-.%)# *+样品瓶#$ *+样品定量环#自动进

样'

!#$#$"色谱 %质谱条件

&d!$42 毛细管柱!9# *e#1/$ **e#1/$

"

*#美国D6-LK.N公司"%载气$高纯 ]K#流速为 "1#

*+,*-.%碰撞气$高纯E

/

#流速 "1$ *+,*-.%升温程

序$初始温度为 8# 0!/ *-."#以 /# 0,*-. 升至

"$# 0#再以 9$ 0,*-. 升至 /## 0' 进样方式$分

流进样#分流比为 9# f"%进样口温度为 ";# 0%接

口温度为 /## 0'

离子源$ 3̂源#电子能量为 ;# K̀%离子源温度

为 /9# 0%四极杆温度为 "$# 0%扫描方式$选择离

子扫描!234"%溶剂延迟 "1$ *-.'

&'(&保留时间为 )1$#8 *-.#定量离子!456"

>>1"#定性离子!456""9/1"#""$'

!#&"测定步骤

!#&#!"空白实验

实验分析前#需检验实验所用超纯水的空白#以

确保在整个实验过程中不引入污染'

!#&#$"标准溶液的配制

准确量取 &'(&纯品 "## *6#用甲醇定容到

"## *+#配制成浓度为 " ### *6,+的标准储备液'

再吸取一定体积的标准储备液配制成浓度为 " *6,

+的标准工作液' 分别吸取不同体积该标准工作液

到 "## *+容量瓶中配制成浓度分别为 /1#*)1#*

81#*/#1#*8#1#*">#1#*/##1# .6,+的系列标准溶

液'

!#&#&"样品的采集与测定

将 )# *+棕色采样瓶洗净#于烘箱内 "/# 0烘

烤 / G#冷却备用%采样时#用水样冲洗采样瓶 / 59

次#滴加 " f"!体积比"盐酸使水样 V]</#水样注

满容器#避免气泡' 样品在 ) 0避光冷藏保存#可放

置 /) G'

$"

结果与讨论

$#!"色谱条件的优化

在其他色谱条件一致的条件下#考察同一浓度

的&'(&在不同进样口温度下的响应值#结果见图 "'

!" """

#$ %""

&! %%%

&& %%%

&' """

&( %%%

&) """

&* +""

&, %%%

-(" ./+ .&+ .!+ .$+ ,++ !"+

!"#$%

0#

&
'

(

图 !"进样口温度与'()'响应值的关系

\-61"%_KLHN-O.JG-V RKNQKK. -.LKNNK*VKTHNWTKH.P &'(&

TKJVO.JK

&/""&
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由图 " 可见#当进样口温度为 ";# 0时#&'(&

的响应值最大' 因此#选择气相色谱进样口温度为

";# 0'

$#$"吹扫捕集条件的优化

$#$#!"吹扫流速

将吹扫时间设置为 "" *-.#考察同一浓度的

&'(&在不同吹扫流速下的峰面积#结果见图 /'

!" ###

!$ %##

!& %%%

!' ###

!( %%%

!) ###

!* +##

# ,% -% !%

!"#$

.

!

/0

"

/12

34

#

%
&

'

)%

图 $"吹扫流速与峰面积的关系

\-61/%_KLHN-O.JG-V RKNQKK. VWT6KSLOQTHNKH.P VKH[ HTKH

可见#当流速大于 )# *+,*-. 时#峰面积几乎

不再随流速的增加而发生改变#说明在此情况下水

体中&'(&几乎完全被吹出' 因此#选择 )# *+,

*-.为水体中&'(&的最佳吹扫流速'

$#$#$"吹扫时间

选择吹扫流速为 )# *+,*-.#考察不同吹扫时

间下#同一浓度&'(&的峰面积#结果表明#吹扫 ""

*-.后#峰面积趋于稳定#此时水中的&'(&已经完

全被吹出' 因此#本研究选择 "" *-. 作为 &'(&的

最佳吹扫时间'

$#$#&"解吸时间

设置吹扫流速为 )# *+,*-.#吹扫时间为 ""

*-.#预解吸温度为 /)# 0#解吸温度为 /$# 0#考察

不同解吸时间下#同一浓度&'(&的峰面积#结果表

明#解吸时间为 /1# *-.时#峰面积最大#/1# *-. 后

峰面积趋于稳定#此时水中的 &'(&已经完全被解

吸出' 因此#将解吸时间设置为 /1# *-.'

$#&"工作曲线与测定下限

将标准系列溶液按上述优化条件进行分析' 在

测定的实验浓度下!/1# 5/##1# .6,+"#&'(&浓度

与峰面积间的线性相关系数!*"为#1777 "#工作曲

线为%=/$817/8 )/;7g/#81#"; /""'

按照+环境监测 分析方法标准制修订技术导

则,!]h">8-/#"#"规定的方法计算测定下限(">)

'

该分析方法的测定下限为 /1# .6,+'

$#*"准确度与精密度

分别添加低!/1# .6,+"*中!"##1# .6,+"*高

!"8#1# .6,+"三个浓度级别的 &'(&至地表水*地

下水和出厂水中#各测定 > 次#计算加标回收率和相

对标准偏差#即为测定方法的准确度和精密度#结果

见表 "' 可见#平均回收率为 "#919#: 5"#81;;:#

_2&为 "1"$: 5)18;:'

表 !"准确度和精密度实验结果

?HR1"%_KJWLNJOSHUUWTHUMH.P VTKU-J-O. NKJNJ

项目

加标浓度 /1# .6,+ 加标浓度 "##1# .6,+ 加标浓度 "8#1# .6,+

实测值,

!.6&+

!"

"

_2&,:

平均回

收率,:

实测值,

!.6&+

!"

"

_2&,:

平均回

收率,:

实测值,

!.6&+

!"

"

_2&,:

平均回

收率,:

地表水

/1">7#

/1/9$#

"177>#

/1"7;#

"1777#

/1";9

)18; "#>1)#

"#;1/77#

"#71>;;#

"#817$"#

771>;8#

771777#

"#>1"""

)1"8 "#$1/7

/##1"9$#

"7)18">#

"7;19>>#

"781"7$#

"7>19$$#

"8;1887

/1"8 "#81;;

地下水

"177>#

/1"8>#

/1"97#

/1#;"#

"17;>#

/1#/;

)1#" "#919#

"#91;>"#

""#1>99#

"#81/)"#

"""187)#

"#;1"""#

"#71##7

/1>9 "#81))

"8719)$#

"7$18">#

"7;1>>)#

"7"1"7$#

"7>1;"##

"7/1>$#

"1;/ "#;1;/

出厂水

"177;#

/1"#9#

/1"###

/1";/#

/1#>9#

/1""/

/1;8 "#)1$>

"#;1>"/#

"#;1$99#

"##1)/$#

"#;1/9"#

"#)1/9)#

"#>1"""

/1>> "#$1$/

"7#1$/9#

"7"1;8##

"7/1$8/#

"881$7;#

"7)1;"##

"791>$#

"1"$ "#>1>$

&9""&
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$#+"实际水样的测定

对某含有汽油味的地下水*地表水*饮用水样品

进行 9 次平行检测#结果见表 /#可见#&'(&的_2&

!! =9" <$:#表明该方法的重现性较好#适合实际

样品分析'

表 $"实际水样中'()'的测定结果

?HR1/%&KNKT*-.HN-O. TKJWLNJOS&'(&-. HUNWHLQHNKTJH*VLKJ

项%目 测定值,!.6&+

!"

"

均值,

!.6&+

!"

"

_2&,:

地下水 " >;81$$)#>88178/#>7#1//; >8$17/" #179

地下水 /

$ 9"819"7#$ )9/178;#

$ 9871>;$

$ 98#19/; "1#8

地表水 " ")$1""/#"$/178;#"$$19;/ "$"1"$; 91$$

地表水 / 8;19;>#8"1#79#8$1/78 8)1$87 91;8

饮用水 " "/178#""18;#""178/ "/1/;; )178

饮用水 / "#19;/#""19#/#""1#78 "#17/) )1);

&"

结论

建立了水中&'(&的吹扫捕集!气质联用分析

方法' 该方法的检出限达到 .6,+水平#样品不需前

处理#操作便捷#准确度高#适用于水中 &'(&的分

析测定'

鉴于上述研究#建议将吹扫捕集 !气质联用的

分析方法作为对水中异嗅异味物质分析的首选方

法'

参考文献!

( " )%+K]#2-ZTKN̂ '#(HTUJ-F#$)&812NHR-L-NMOS̀ OLHN-LK

2WLSWT'O*VOW.PJ! 2̀'J" -. JH*VL-.6RH6J!-*VHUNOS

NK*VKTHNWTK(h)1CHNKT2U-?KUG.OL#/#"9#>8!8"$"88#

!"88;1
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