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吹扫捕集/气相色谱质谱法测定水中多种VOCs
雷 琼， 何 娟， 赵海玲， 陈如意， 刘 慧

（赣州市疾病预防控制中心，江西 赣州 341000）
摘 要： 针对生活饮用水中多种挥发性有机物（VOCs）的日常监测需求，依据《生活饮用水标

准检验方法》（GB/T 5750—2023）对《生活饮用水标准检验方法  第8部分：有机物指标》（GB/T 5750.8—
2023）4.2节进行吹扫条件优化及色谱柱选择，建立了一种适用于同时快速测定生活饮用水中 56种

VOCs的吹扫捕集/气相色谱质谱法。优化后方法测定56种VOCs的可检测线性范围为0.1~100 μg/L，

相关系数为 0.999 0~0.999 7，各目标物的检出限范围为 0.003 7~0.52 μg/L，低、中、高 3组加标样（n≥
6）的平均回收率为 73.0%~118%，相对标准偏差（RSD）均小于 10%。该方法线性范围较宽、检出限

较低、准确度较高、操作简便，可以推广至大部分实验室，尤其是基层实验室。
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Determination of VOCs in Water Using Purge and Trap/Gas Chromatography-

Mass Spectrometry Method
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Abstract： This study optimized the purge conditions and selected appropriate chromatographic 

columns in section 4.2 of Standard Examination Methods for Drinking Water-Part 8: Organic Indices (GB/
T 5750.8-2023), to develop a purge and trap/gas chromatography-mass spectrometry method for the 
simultaneous and rapid determination of 56 volatile organic compounds (VOCs) in drinking water. The 
method is developed in accordance with Standard Examination Methods for Drinking Water (GB/T 5750-
2023), and is designed to fulfill the daily monitoring requirements for various VOCs in drinking water. 
After optimization, the detectable linear range for 56 VOCs was determined to be 0.1-100 μg/L, with 
correlation coefficients ranging from 0.999 0 to 0.999 7. The detection limits for each target analyte were 
found to be between 0.003 7 μg/L and 0.52 μg/L. The average recoveries for low‑concentration, medium‑ 
concentration, and high‑concentration standard samples (n≥6) ranged from 73.0% to 118%, while the 
relative standard deviation (RSD) was less than 10%. The method features a wide linear range, a low 
detection limit, high accuracy, and simple operation, making it highly adaptable for implementation in 
most laboratories, particularly in fundamental research settings.
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compounds（VOCs）;    drinking water

现今世界卫生组织将沸点在 50~250 ℃、室温下

饱和蒸气压超过 133. 32 Pa的有机化合物定义为挥

发性有机物（VOCs）［1-2］，水中VOCs主要来源于水体

污染及消毒净化过程产生的副产物，其中对人体危

害较大的有苯系物、卤代烃、氯苯等，具有致畸、致

癌、致突变作用［3-5］。由于水中VOCs大多为痕量，故

需对水样进行前处理，常用的有溶剂萃取、固相微

萃取、顶空和吹扫捕集技术［6-11］。随着技术的进步

以及《生活饮用水标准检验方法》（GB/T 5750—2023）
的进一步改版，目前主要采用吹扫捕集/气相色谱质

谱法及顶空毛细管柱/气相色谱法［12］，二者均能满足

日常水质监测需求，适用于不同层次的实验室。

为更高效地完成《生活饮用水卫生标准》（GB 
5749—2022）要求的监测指标，参考 GB/T 5750—
2023中对应的检测方法，并结合实验室的实际情况

和仪器条件，对《生活饮用水标准检验方法 第 8 部

分：有机物指标》（GB/T 5750. 8—2023）4. 2节“吹扫

捕集/气相色谱质谱法”进行方法验证和条件优化，

建立了可同时快速测定生活饮用水中 56种VOCs的
吹扫捕集/气相色谱质谱法，适用于生活饮用水的日

常及突发监测。

1 实验部分实验部分

1. 1　仪器设备和试剂耗材

1. 1. 1　仪器设备

GCMS-QP2010 SE 气相色谱质谱仪（岛津）；

7350 CDS 全自动吹扫捕集仪（德祥）；GC-2010 Plus 
气相色谱仪（岛津）；DANI-HSS 86. 50 Plus 全自动

顶空进样装置（DANI）。

1. 1. 2　试剂耗材

56种VOCs混标：2 000 mg/L；EPA 502/524内标

强化溶液（4-溴氟苯、1，2-二氯苯-D4、氟苯）：2 000 
mg/L；氯化钠（优级纯）；甲醇（色谱纯）；高纯氮

（99. 999%）；高纯氦（99. 999%）；SH-624 毛细管色

谱柱（60 m×0. 32 mm×1. 8 μm）；Rxi®-5ms毛细管色

谱柱（30 m×0. 25 mm×0. 25 μm）；40 mL 棕色样品

瓶，配有聚四氟乙烯衬垫螺旋盖。

1. 2　仪器条件

1. 2. 1　吹扫捕集条件

以高氮（99. 999%）为吹扫气，吹扫管吹扫温度

为室温，吹扫时间为 11 min，吹扫流速为 40 mL/min；
吸附阱预解吸温度为 220 ℃，解吸温度为 225 ℃，解

吸时间为 2 min，烘烤温度为 250 ℃，烘烤时间为 5 
min；除温阱烘烤温度为 260 ℃；GC 传输线温度为

150 ℃；定量环5 mL。
1. 2. 2　色谱条件

采用 SH-624 毛细管色谱柱（60 m×0. 32 mm×
1. 8 μm），进样口温度 180 ℃，载气流量 1. 00 mL/
min，分流比为10∶1。

色谱柱温度：35 ℃，保持 5 min；以 6 ℃ /min升至

160 ℃，保持 6 min；以 20 ℃ /min 升至 210 ℃，保持 2 
min；以20 ℃ /min升至225 ℃，保持2 min。
1. 2. 3　质谱条件

采用电子轰击离子（EI）源，电子能量 70 eV，离

子源温度 220 ℃，接口温度 240 ℃，以全扫描（Scan）
模式定性，扫描质量范围（m/z）为 35~300；以选择性

离子扫描（Sim））模式定量。

1. 3　标准工作曲线的绘制

将 56 种 VOCs 混标（2 000 mg/L）用甲醇配制成

100 mg/L的标准储备液，4 ℃保存；使用时先用甲醇

将储备液逐级稀释成标准使用液，再用纯水配制标

准系列，相应浓度为 0. 1、0. 5、1. 0、2. 0、5. 0、10、20、
40、60、100 μg/L。将 EPA 502/524 内标强化溶液

（2 000 mg/L）用甲醇配制成 200 mg/L 的标准储备

液，4 ℃保存；使用时用甲醇稀释至 12. 5 mg/L 内标

使用液，并加至吹扫捕集仪器的内标瓶中，测定时

仪器自动在标准溶液和样本中加入 2 μL 的内标使

用液，使其浓度为5 mg/L。
1. 4　样本的采集和测定

按GB 5749—2022要求进行生活饮用水样本的

采集，样本上机测定时同标准工作曲线的绘制操作

步骤一致，置于 40 mL 棕色样品瓶中，参考 GB/T 
5750. 8—2023 中 4. 2 节“吹扫捕集/气相色谱质谱

法”进行实验室仪器条件的优化测试。

2 结果与讨论结果与讨论

2. 1　方法的优化

2. 1. 1　吹扫条件的优化

在国标的基础上借鉴文献［13］和［14］对吹扫

温度、解吸时间及解吸温度进行了优化测试。结果
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表明，控制解吸时间和解吸温度相同，当吹扫温度

分别为 20、30、40 和 50 ℃时，目标物的峰面积及回

收率相差不大，以苯为例，回收率均在 100% 左右

［见图 1（a）］；控制吹扫温度和解吸温度相同，当解

吸时间分别为 2、4和 6 min时，其对峰面积几乎无影

响，以苯为例，峰面积均在 1. 5×106左右，而解吸时

间过长会降低捕集阱的使用寿命；控制吹扫温度和

解吸时间相同，在解吸温度分别为 180、200、225、
240及 260 ℃时进行对比，可知 240和 260 ℃下的色

谱图在后半段有较多杂峰干扰目标物，且温度过高

也会缩短色谱柱的使用寿命，180、200和 225 ℃下的

色谱图响应值几乎无差异，以苯为例，225 ℃条件下

的回收率为102%，相对更优［见图1（b）］。
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图1　吹扫温度和解吸温度优化结果

Fig.1　Optimization results of purge and desorption 
temperature

综上所述，选择室温吹扫、225 ℃解吸 2 min 进

行生活饮用水中56种VOCs的同时测定。

2. 1. 2　色谱柱的选择

根据实验室现有的常规用于VOCs检测的色谱

柱，并结合相关研究［15］，选择 Rxi®-5ms毛细管色谱

柱（30 m×0. 25 mm×0. 25 μm）和 SH-624毛细管色谱

柱（60 m×0. 32 mm×1. 8 μm）进行 56 种 VOCs 的检

测。结果表明，当色谱条件相同时，Rxi®-5ms 毛细

管色谱柱的目标物出峰时间较短，导致大部分目标

组分峰连在一起，经进一步优化后仍有较多目标物

无法完全分离；而 SH-624 毛细管色谱柱 60 m 的柱

长发挥了较大优势，其目标组分出峰时间较

Rxi®-5ms毛细管色谱柱长，除间二甲苯和对二甲苯

外，其他组分均能得到较好的分离。GB 5749—
2022 及 GB/T 5750—2023 仅规定了二甲苯总量，因

此选择 SH-624毛细管色谱柱用于生活饮用水中 56
种VOCs的同时测定。

采用以上实验条件测得的生活饮用水中 56 种

VOCs的全扫描总离子流色谱见图2。
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图2　生活饮用水中56种VOCs全扫描总离子流色谱

Fig.2　Full‑scan total ion flow chromatogram of 56 volatile 
organic compounds in drinking water

与图 2中峰序号对应的目标物名称、类型、内标

物（ISTD）组、定量离子 m/z、参考离子 m/z、保留时间

如表1所示。
表1　峰序号、目标物名称、类型、ISTD组、定量离子m/z、参考离子m/z、保留时间

Tab.1　Peak serial number, target name, type, ISTD group, m/z of quantitative and reference ion, and retention time

1
2
3
4

氯乙烯

1，1-二氯乙烯

二氯甲烷

反1，2-二氯乙烯

目标

目标

目标

目标

1
1
1
1

6.174
10.040
11.552
12.115

62
96
49
61

64,61
61,98
84,86
96,98

30
31
32
33

1，1，1，2-四氯乙烷

乙苯

间/对二甲苯

邻二甲苯

目标

目标

目标

目标

2
2
2
2

24.566
24.512
24.793
25.801

131
91
91
91

133,117
106,65

106,105
106,105

峰序
号

目标物名称 类型
ISTD
组

保留时
间/min

定量离
子m/z

参考离
子m/z

峰序
号

目标物名称 类型
ISTD
组

保留时
间/min

定量离
子m/z

参考离子
m/z
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5
6
7
8
9

10
11
12
13
14
15
16
17
18
19
20
21
22
23
24
25
26
27
28
29

1，1-二氯乙烷

2-氯-1，3-丁二烯

顺1，2-二氯乙烯

2，2-二氯丙烷

溴氯甲烷

三氯甲烷

1，1，1-三氯乙烷

1，1-二氯丙烯

四氯化碳

苯

1，2-二氯乙烷

氟苯（内标）

三氯乙烯

1，2-二氯丙烷

二溴甲烷

二氯一溴甲烷

顺1，3-二氯丙烯

反1，3-二氯丙烯

甲苯

1，1，2-三氯乙烷

1，3-二氯丙烷

四氯乙烯

一氯二溴甲烷

1，2-二溴乙烷

氯苯

目标

目标

目标

目标

目标

目标

目标

目标

目标

目标

目标

ISTD
目标

目标

目标

目标

目标

目标

目标

目标

目标

目标

目标

目标

目标

1
1
1
1
1
1
1
1
1
1
1
1
1
1
1
1
2
2
2
2
2
2
2
2
2

13.291
13.405
14.683
14.616
15.269
15.380
15.749
16.107
16.036
16.598
16.807
17.248
18.032
18.689
18.976
19.255
20.279
21.594
20.963
22.046
22.477
22.180
22.951
23.312
24.383

63
53
96
77
49
83
97
75

117
78
62
96

130
63
93
83
75
75
91
97
76

166
129
107
112

65,83
88,51
61,98
41,97

130,128
85,47
99,61

77,110
119,121

77,51
49,64

77
95,132
62,41

95,174
85,47
39,77
39,77
92,65
83,99
41,78

168,129
127,131
109,93
77,114

34
35
36
37
38
39
40
41
42
43
44
45
46
47
48
49
50
51
52
53
54
55
56
57
58

苯乙烯

三溴甲烷

异丙苯

1，1，2，2-四氯乙烷

1，2，3-三氯丙烷

4-溴氟苯（内标）

溴苯

正丙苯

2-氯甲苯

1，3，5-三甲基苯

4-氯甲苯

叔丁基苯

1，2，4-三甲基苯

异丁苯

1，2-二氯苯

1，3-二氯苯

甲基异丙基苯

正丁苯

1，2-二氯苯D4（内标）

1，4-二氯苯

1，2-二溴-3-氯丙烷

1，2，4-三氯苯

六氯丁二烯

萘

1，2，3-三氯苯

目标

目标

目标

目标

目标

ISTD
目标

目标

目标

目标

目标

目标

目标

目标

目标

目标

目标

目标

ISTD
目标

目标

目标

目标

目标

目标

2
2
2
2
2
2
2
2
2
2
2
2
2
2
2
2
2
2
3
3
3
3
3
3
3

25.858
26.463
26.672
27.671
27.886
27.671
27.728
27.805
27.805
28.317
28.553
29.326
29.532
30.066
31.038
30.689
30.549
32.128
32.429
32.495
34.795
36.949
37.203
37.637
38.262

104
173
105

83
75
95

156
91
91

105
91

119
105
105
146
146
119

91
152
146
157
180
225
128
180

78,103
171,175
120,79
85,95

110,77
174,176
77,158
120,65
126,89
120,77
126,63
91,134
120,77
134,91

148,111
148,111
120,134
92,134

115，150
148,111
75,157

182,145
227,223
127,102
182,145

续表1(Continued)

峰序
号

目标物名称 类型
ISTD
组

保留时
间/min

定量离
子m/z

参考离
子m/z

峰序
号

目标物名称 类型
ISTD
组

保留时
间/min

定量离
子m/z

参考离子
m/z

2. 2　方法的线性范围、检出限、精密度和回收率

测定 56 种 VOCs 混合标准系列，其浓度范围为

0. 1～100 μg/L，采用内标法定量。结果表明，该方

法的线性范围较宽，相关系数为 0. 999 0~0. 999 7；
对 0. 1 μg/L的 56种VOCs混合标准溶液进行连续 11
次的测量，计算信噪比（S/N），可知各目标物的检出

限为 0. 003 7~0. 52 μg/L，能够满足日常实验需求；

测试 0. 6、3. 0 及 50 μg/L 加标溶液的回收率和精密

度（n≥6），3 组加标样的平均回收率为 73. 0%~
118%，相对标准偏差（RSD）均小于 10%，回收率和

精密度较高。56 种 VOCs 测试的线性方程、相关系

数及检出限见表2。
表2　56种VOCs测试的线性方程、相关系数及检出限

Tab.2　Linear equations, correlation coefficients and detection limits of the 56 VOCs tests

氯乙烯

1，1-二氯乙烯

二氯甲烷

反1，2-二氯乙烯

1，1-二氯乙烷

2-氯-1，3-丁二烯

顺1，2-二氯乙烯

2，2-二氯丙烷

溴氯甲烷

三氯甲烷

Y=3.10e-03X +2.47e-04
Y=3.33e-02X-1.60e-03

Y=0.14X+0.13
Y=0.10X+7.98e-03
Y=0.17X-3.63e-02
Y=0.11X-8.30e-03
Y=0.11X-1.00e-02

Y=7.69e-02X+3.86e-02
Y=0.11X-1.33e-02
Y= 0.17X-1.12e-02

0.999 1
0.999 3
0.999 1
0.999 1
0.999 1
0.999 7
0.999 4
0.999 2
0.999 4
0.999 2

0.28
0.074
0.003 7
0.012
0.070
0.056
0.076
0.053
0.10
0.025

目标物 线性方程 相关系数 检出限/（μg·L-1）

··133



第 41 卷 第 8 期 中 国 给 水 排 水 www. cnww1985. com

1，1，1-三氯乙烷

1，1-二氯丙烯

四氯化碳

苯

1，2-二氯乙烷

三氯乙烯

1，2-二氯丙烷

二溴甲烷

二氯一溴甲烷

顺1，2-二氯乙烯

反1，2-二氯乙烯

甲苯

1，1，2-三氯乙烷

1，3-二氯丙烷

四氯乙烯

一氯二溴甲烷

1，2-二溴乙烷

氯苯

1，1，1，2-四氯乙烷

乙苯

间/对二甲苯

邻二甲苯

苯乙烯

三溴甲烷

异丙苯

1，1，2，2-四氯乙烷

1，2，3-三氯丙烷

溴苯

正丙苯

2-氯甲苯

1，3，5-三甲基苯

4-氯甲苯

叔丁基苯

1，2，4-三甲基苯

异丁苯

1，2-二氯苯

1，3-二氯苯

甲基异丙基苯

正丁苯

1，4-二氯苯

1，2-二溴-3-氯丙烷

1，2，4-三氯苯

六氯丁二烯

萘

1，2，3-三氯苯

Y=9.70e-02X-5.14e-04
Y=8.65e-02X-5.15e-03
Y= 6.54e-02X+8.03e-04

Y=0.34X-1.33e-02
Y=0.16X-1.24e-02

Y=8.42e-02X-7.92e-03
Y=0.11X-1.02e-02

Y=6.86e-02X-8.31e-03
Y=0.12X-1.26e-02
Y=0.38X-3.25e-02
Y=0.35X-3.25e-02
Y=0.91X-2.17e-02
Y=0.25X-1.87e-02
Y=0.51X+6.05e-03
Y=0.18X-8.63e-03
Y=0.19X-1.00e-02
Y=0.23X-1.42e-02
Y=0.58X-3.26e-02
Y=0.18X-1.07e-02
Y=1.59X-7.57e-02
Y=1.56X-6.41e-02
Y=0.84X- 6.70e-02
Y=0.68X-2.85e-02
Y=0.11X-7.11e-03
Y=0.86X-4.22e-02
Y=0.36X-2.35e-02
Y=0.29X-1.87e-02
Y=0.24X-1.44e-02

Y=1.03X-0.28
Y=0.68X-2.08e-02
Y=0.83X-6.05e-02
Y=0.72X-4.32e-02
Y=0.62X- 4.16e-02
Y=0.84X-6.33e-02
Y=0.94X- 4.55e-02
Y=0.52X-4.39e-02
Y=0.51X-4.13e-02
Y=0.81X-8.60e-02
Y=0.76X-4.97e-02
Y=0.47X-3.97e-02

Y=8.00e-02X-1.17e-02
Y=0.30X-2.10e-02
Y=0.10X-4.00e-03
Y=1.00X-6.55e-02
Y=0.30X-2.56e-02

0.999 2
0.999 2
0.999 2
0.999 1
0.999 1
0.999 0
0.999 0
0.999 1
0.999 3
0.999 3
0.999 2
0.999 1
0.999 3
0.999 2
0.999 0
0.999 4
0.999 1
0.999 0
0.999 2
0.999 3
0.999 1
0.999 0
0.999 4
0.999 1
0.999 2
0.999 0
0.999 0
0.999 0
0.999 6
0.999 4
0.999 3
0.999 4
0.999 3
0.999 1
0.999 3
0.999 2
0.999 4
0.999 4
0.999 3
0.999 0
0.999 1
0.999 0
0.999 0
0.999 2
0.999 0

0.015
0.10
0.26
0.012
0.15
0.071
0.11
0.13
0.062
0.077
0.10
0.013
0.080
0.061
0.062
0.30
0.068
0.037
0.14
0.090
0.090
0.052
0.043
0.52
0.028
0.094
0.118
0.22
0.13
0.14
0.026
0.19
0.052
0.19
0.053
0.24
0.13
0.041
0.045
0.041
0.10
0.050
0.028
0.025
0.066

续表2(Continued)
目标物 线性方程 相关系数 检出限/（μg·L-1）

2. 3　方法应用

在赣州市市区范围内采集了部分城市以及农

村生活饮用水，均包含出厂水、末梢水和二次供水，

采用优化后的吹扫捕集/气相色谱质谱法进行检测，

结果显示，三氯甲烷和一溴二氯甲烷在每份水样中

均能检出，二氯甲烷、甲苯、二甲苯和一氯二溴甲烷
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在少数水样能检出痕量结果，其余组分均未检出；

有检出值的组分均符合GB 5749—2022要求。

GB 5749—2022将三氯甲烷、二氯一溴甲烷、一

氯二溴甲烷、三溴甲烷及三卤甲烷规定为常规检测

指标，将四氯化碳调整为非常规检测指标。与之相

对应，GB/T 5750. 8—2023规定了以上目标组分的“4. 2 
吹扫捕集/气相色谱质谱法”及“4. 3 顶空毛细管柱/

气相色谱法”。该研究基于国标进行了三氯甲烷、

二氯一溴甲烷、一氯二溴甲烷、三溴甲烷及四氯化

碳 5种卤代烃的方法和仪器比对实验，结果显示，两

种方法对二氯一溴甲烷的测试结果影响不大，采用

顶空毛细管柱/气相色谱法对三氯甲烷的检测结果

稍高，但均在允许偏差范围之内。

两种方法对5种卤代烃的检测结果见表3。

3 结论结论

建立了适用于当前实验室的可同时快速测定

生活饮用水中 56 种 VOCs 的吹扫捕集/气相色谱质

谱法，水样采集送至实验室后无需前处理，操作简

单，采用内标法定量时由仪器自动加入内标液，避

免了手动导致的结果偏差。同时，该方法线性范围

较宽、检出限较低、准确度较高、操作简便，可以推

广至大部分实验室，尤其是基层实验室。
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