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吹扫捕集－气相色谱／质谱法测定地下水中的挥发性有机物

李丽君，汪寅夫，王　娜，王海娇
（沈阳地质调查中心，辽宁 沈阳　１１００３２）

摘要：利用吹扫捕集－气相色谱／质谱联用技术，建立了适用于地下水中氯代烃、苯系物、氯代苯类等２５
种挥发性有机污染物的分析方法。采用选择离子监测与全扫描交替方式进行质谱定性，内标法定量，方法

检出限为０．１０～０．２０μｇ／Ｌ，样品加标的平均回收率在８３．９％ ～１０４．５％，相对标准偏差（ＲＳＤ，ｎ＝７）在
３．２３％～１０．１％。方法检出限低，精密度好，分析快速，适用于大批量地下水中挥发性有机物的分析。
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目前全世界一半的地下水正面临污染的威胁，

而挥发性有机物（ＶＯＣｓ）是一类非常重要的有机环
境污染物，其中部分挥发性有机物由于其较强的

“三致”效应被国内外列为优先控制的污染物，对

生态环境和人类健康造成严重危害［１］。我国《地

下水污染调查评价规范》［２］中将２５种挥发性有机
物列为必测项目，给出了各组分推荐的检测方法和

目标检出限（０．１～０．５μｇ／Ｌ）。根据规范的要求，
建立一套灵敏、准确、快速，适合于大批量地下水检

测的分析方法是十分必要的。

目前，国内外测定ＶＯＣｓ的方法主要有直接进

样法、顶空－气相色谱／质谱联用法、吹扫捕集－气
相色谱／质谱法（Ｐ＆Ｔ－ＧＣ－ＭＳ）等［３－１５］。吹扫捕

集技术灵敏度高，不易污染和损失，且样品需要量

少，富集倍数高，已经成为挥发性有机物测定中常

见的进样技术［１４］。而气相色谱 －质谱仪由于能同
时定性和定量，已广泛用于ＶＯＣｓ测定［１６］。

本文采用Ｐ＆Ｔ－ＧＣ／ＭＳ测定地下水样品中的
ＶＯＣｓ，采用选择离子监测（ＳＩＭ）和全扫描交替方
式进行质谱定性，内标法定量［１７］，提高了分析的灵

敏度和准确度，可满足地下水污染调查大批量地下

水样品中ＶＯＣｓ的快速分析。

—７４５—

 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

All rights reserved. http://www.ykcs.ac.cn 



１　实验部分
１．１　仪器和设备

ＤＳＱⅡ型气相色谱－质谱仪（美国热电公司）。
ＴｅｋｍａｒＳｔｒａｔｕｍ型吹扫捕集浓缩仪，配Ａｑｕａｔｅｋ

７０液体自动进样器。
５ｍＬ砂芯式吹扫管，３＃捕集阱（美国安普公

司），４０ｍＬＶＯＣ棕色样品瓶，内衬有聚四氟乙烯
膜的螺旋盖。

气密性注射器（规格包括 １０μＬ、２５μＬ、２５０
μＬ、５００μＬ、１ｍＬ，美国安捷伦公司，美国 ＳＧＥ公
司，美国Ｈａｍｉｌｔｏｎ公司）。

经校准的Ａ级容量瓶５０ｍＬ；２ｍＬ棕色样品
瓶（美国安捷伦公司）；载气为高纯 Ｈｅ，ＴＲ－５ＭＳ
毛细管色谱柱（３０ｍ×０．２５ｍｍ×０．２５μｍ）。
１．２　标准和主要试剂

标准物质：５４种ＶＯＣｓ混合标准（美国色谱科
公司）２０００μｇ／ｍＬ；内标和替代物的混合标准：氟
苯为内标，替代物为４－溴氟苯、１，２－二氯苯 －ｄ４
（美国迪马公司）２０００μｇ／ｍＬ；氯乙烯标准溶液：
２０００μｇ／ｍＬ（美国迪马公司），以上均为甲醇溶液。

甲醇（农残级，美国迪马公司），空白试剂水采

用娃哈哈纯净水煮沸３０ｍｉｎ后，通高纯氮气流冷
却备用。甲醇和空白试剂水应远离其他有机试剂

保存，防止实验室内二氯甲烷等常用试剂的污染，

使用前进行空白检测。

１．３　标准溶液的配制
１００．０μｇ／ｍＬ氯乙烯和 ５４种 ＶＯＣｓ标准溶

液：分别吸取２５０μＬ２０００．０μｇ／ｍＬ的５４种ＶＯＣｓ
及２５０μＬ２０００．０μｇ／ｍＬ的氯乙烯于各自５ｍＬ容
量瓶中，甲醇定容至刻度，摇匀，移至２ｍＬ气相色
谱小瓶中，－１８℃下冷冻保存两个月。
１０．０μｇ／ｍＬ氯乙烯及 ５４种 ＶＯＣｓ混合标准

溶液：吸取１００μＬ１００．０μｇ／ｍＬ的５４种 ＶＯＣｓ及
氯乙烯混合标准溶液于９００μＬ甲醇的２ｍＬ样品
瓶中，混匀，－１８℃下冷冻保存一个月。
２５．０μｇ／ｍＬ的内标和替代物的混合标准溶

液：吸取１２５μＬ２０００．０μｇ／ｍＬ的内标替代物混标
溶液于１０ｍＬ容量瓶中，甲醇定容至刻度，摇匀。
倒入Ａｑｕａ７０液体自动进样器的内标管里。
１．４　分析条件
１．４．１　吹扫捕集条件

吹扫气：高纯氮气，经气体过滤器过滤后使用，

流速４０ｍＬ／ｍｉｎ，室温吹扫时间１１ｍｉｎ，解吸预热
温度１７０℃，解吸温度２００℃，解吸时间０．４ｍｉｎ，

烘焙温度２２０℃，烘焙流量４００ｍＬ／ｍｉｎ，烘焙时间
１０ｍｉｎ，阀温度１５０℃，传输线温度１５０℃。
１．４．２　气相色谱－质谱条件

气相色谱条件：载气为高纯Ｈｅ，ＴＲ－５ＭＳ毛细管
色谱柱（３０ｍ×０．２５ｍｍ×０．２５μｍ），汽化室温度
２００℃；分流进样，分流比２０∶１，载气流速１ｍＬ／ｍｉｎ，
柱箱温度：初温３５℃，保持４ｍｉｎ，以８℃／ｍｉｎ升至
１５０℃，柱后温度２００℃，保持３ｍｉｎ，接口温度２５０℃。

质谱条件：电子轰击（ＥＩ）源，７０ｅＶ，离子源温度
２５０℃，电子倍增器电压３．０ｋＶ；扫描范围４５～３００
ｕ／ｓ；选择离子扫描方式，２ｍｉｎ后切换为全扫描方式，
扫描频次为５００ｕ／ｓ，溶剂延迟时间１．６ｍｉｎ。
１．５　实验方法

样品分析前需要用全氟三丁胺（ＦＣ－４３）对仪
器进行调谐，调谐通过后，观察样品空白中４－溴
氟苯（ＢＦＢ）的各质荷比的离子丰度，当满足表１［１６］

的限值后，才进行下一步分析。

表 １　ＢＦＢ关键离子丰度标准
Ｔａｂｌｅ１　Ｉｏｎａｂｕｎｄａｎｃｅｃｒｉｔｅｒｉａｆｏｒ４ｂｒｏｍｏｆｌｕｏｒｏｂｅｎｚｅｎｅ（ＢＦＢ）

质荷比 离子丰度标准 质荷比 离子丰度标准

５０ １５％～４０％，质量数９５ １７４ 大于５０％，质量数９５
７５ ３０％～８０％，质量数９５ １７５ ５％～９％，质量数１７４
９５ 基峰，相对丰度为１００％ １７６ ９５％～１０１％，质量数１７４
９６ ５％～９％，质量数９５ １７７ ５％～９％，质量数１７６
１７３ 小于２％，质量数１７４

定性分析：通过目标化合物的保留时间和标准

谱库进行定性分析，同时结合色谱图各组分的保留

时间以及选择离子的丰度确定被测样品中的组分

数目及组分名称。各目标化合物和内标、替代物的

定量离子见表２［１６］。

表 ２　目标化合物的定量离子
Ｔａｂｌｅ２　Ｑｕａｎｔｉｔａｔｉｖｅｉｏｎｓｆｏｒｔｈｅｔａｒｇｅｔｃｏｍｐｏｕｎｄｓ

化合物
主定量

离子ｍ／ｚ

次定量

离子ｍ／ｚ
化合物

主定量

离子ｍ／ｚ

次定量

离子ｍ／ｚ

氯乙烯 ６２ ６４ １，１，２－三氯乙烷 ８３ ９７，８５
１，１－二氯乙烯 ９６ ６１，６３ 一氯二溴甲烷 １２９ １２７
二氯甲烷 ８４ ８６，４９ 四氯乙烯 １６６ １６８，１２９

反－１，２－二氯乙烯 ９６ ６１，９８ ４－溴氟苯（替代物） ９５ １７４，１７６
顺－１，２－二氯乙烯 ９６ ６１，９８ 氯苯 １１２ ７７，１１４

氯仿 ８３ ８５ 乙苯 ９１ １０６
１，１，１－三氯乙烷 ９７ ９９，６１ 间／对－二甲苯 １０６ ９１
氟苯（内标） ９６ ７０，９５ 苯乙烯 １０４ ７８
１，２－二氯乙烷 ６２ ９８ 邻－二甲苯 １０６ ９１
四氯化碳 １１７ １１９ １，３－二氯苯 １４６ １１１，１４８
苯 ７８ ７７ １，２－二氯苯－ｄ４（替代物） １５０ １１５，１５２

三氯乙烯 ９５ １３０，１３２ 溴仿 １７３ １７５，２５２
１，２－二氯丙烷 ６３ １１２ １，４－二氯苯 １４６ １１１，１４８
溴二氯甲烷 ８３ ８５，１２７ １，２－二氯苯 １４６ １１１，１４８
甲苯 ９２ ９１ １，２，４－三氯苯 １８０ １８２，１４５
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　　 定量分析：采用内标法进行定量，利用 ＧＣ－ＭＳ
仪器工作软件计算目标化合物的含量。当标准曲

线８个点的校正因子的相对标准偏差小于 ２０％
时，认为目标化合物的峰面积与内标的峰面积的比

值与各化合物浓度的关系为线性。

２　结果与讨论
２．１　吹扫捕集条件优化
２．１．１　解吸时间

由于本实验采用３＃捕集阱，是 Ｔｅｎａｘ／硅胶／碳
分子筛各占１／３的复合捕集阱，能有效捕集极性、
非极性挥发性有机物；但亲水性硅胶在捕集待测

组分时会吸附一定量的水分。当样品解吸时水分

会随组分进入分析系统，同时由于水中含有一定量

的空气，在吹扫过程中也会进入分析系统，解吸时

间越长，则在离子流图中显示一个平台，影响１，１
－二氯乙烯的定量结果。实验选择了解吸时间为
０．４ｍｉｎ、０．５ｍｉｎ、４ｍｉｎ，观察平台现象和定量结果
（图１），确定了解吸时间为０．４ｍｉｎ，在此时间内，
各组分能够解吸完全，同时避免了平台的出现，有

利于质谱定性和定量。

图 １　不同解吸时间的ＶＯＣｓ总离子流图
Ｆｉｇ．１　ＴｈｅｔｏｔａｌｉｏｎｃｈｒｏｍａｔｏｇｒａｍｓｏｆＶＯＣｓａｔｄｉｆｆｅｒｅｎｔ

ｄｅｓｏｒｐｔｉｏｎｔｉｍｅｓ

２．１．２　烘焙温度和时间
由于３＃捕集阱的最高使用温度为２３０℃，为了

延长使用寿命，同时烘焙效果最佳，实验选择烘焙

温度为２２０℃，比较了烘焙时间为５ｍｉｎ和１０ｍｉｎ
的吹扫效果，结果表明烘焙时间１０ｍｉｎ时，分析高
浓度的样品溶液后，不影响下一个样品的分析，故

选择烘焙时间为１０ｍｉｎ。
２．２　气相色谱－质谱条件优化
２．２．１　分流比

实验采用吹扫捕集浓缩仪将待测组分浓缩后

解吸进行分析，考察了在分流和无分流条件下的离

子流图，当采用无分流进样时，样品经六通阀进入

进样口，使得组分浓度过高，峰底宽增加，同时组分

数目较多，造成不同组分的色谱峰重叠，影响质谱

定性和定量。因此实验选择分流进样方式。

在分流进样模式下，试验了分流比为１０∶１、
２０∶１、３０∶１各组分的响应情况（图２）。结果表
明，分流比为３０∶１时，组分的响应降低；分流比
为１０∶１，氯代烃各组分分离度低，重叠峰多，峰形
不好；而分流比为２０∶１，各组分的分离度好，响应
灵敏，有利于各组分的定量分析。

图 ２　不同分流比的总离子流图
Ｆｉｇ．２　ＴｈｅｔｏｔａｌｉｏｎｃｈｒｏｍａｔｏｇｒａｍｓｏｆＶＯＣｓａｔｄｉｆｆｅｒｅｎｔｓｐｌｉｔｒａｔｉｏｓ

２．２．２　扫描方式
由于氯乙烯采用全扫描时灵敏度不高，而选择

离子扫描方式能极大地提高灵敏度，因此氯乙烯组

分采用ＳＩＭ与全扫描交替方式，全扫描时通过提
取氯乙烯的特征质量数以及根据氯乙烯的保留时

—９４５—
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间和特征离子的丰度定性。其余 ＶＯＣｓ组分则采
用全扫描方式进行定性。

２．２．３　标准样品总离子流图
按照选择的条件分析标准样品，其总离子流图

如图３所示。

图 ３　４０．０μｇ／Ｌ标准样品的总离子流图
Ｆｉｇ．３　Ｔｈｅｔｏｔａｌｉｏｎｃｈｒｏｍａｔｏｇｒａｍｏｆ４０．０μｇ／Ｌｓｔａｎｄａｒｄｓａｍｐｌｅ
出峰顺序：１—氯乙烯；２—１，１－二氯乙烯；３—二氯甲烷；
４—顺－１，２－二氯乙烯；５—反－１，２－二氯乙烯；６—氯仿；
７—１，１，１—三氯乙烷；８—１，２－二氯乙烷；９—四氯化碳；１０—苯；
１１—氟苯（内标）；１２—三氯乙烯；１３—１，２－二氯丙烷；１４—溴二
氯甲烷；１５—甲苯；１６—１，１，２－三氯乙烷；１７—四氯乙烯；
１８—二溴氯甲烷；１９—氯苯；２０—乙苯；２１—间／对 －二甲苯；
２２—邻－二甲苯；２３—苯乙烯；２４—溴仿；２５—４－溴氟苯（替代
物）；２６—１，４－二氯苯；２７—１，３－二氯苯；２８—１，２－二氯苯 －
Ｄ４（替代物）；２９—１，２－二氯苯；３０—１，２，４－三氯苯。

２．３　标准曲线、线性范围、响应因子的精密度
吸取１．０、２．０、５．０、１０．０μＬ的１０．０μｇ／ｍＬ氯

乙烯和５４种 ＶＯＣｓ标准溶液，分别加入到装有５０
ｍＬ空白水的容量瓶中，摇匀，迅速转移至 ４０ｍＬ
ＶＯＡ棕色瓶中，形成凸液面后迅速盖上盖，倒置待
测。另分别吸取３．０、５．０、１０．０、２０．０μＬ的１００．０
μｇ／ｍＬ氯乙烯和５４种ＶＯＣｓ混合标准溶液加入到
装有５０ｍＬ空白水的容量瓶中，摇匀，迅速转移到
４０ｍＬＶＯＡ瓶中，形成凸液面后迅速盖上盖，倒置
待测。经上述操作得到浓度分别为０．２、０．４、１．０、
２．０、６．０、１０．０、２０．０、４０．０μｇ／Ｌ的标准溶液。利
用Ａｑｕａ７０液体自动进样器分别吸取５ｍＬ上述各
溶液进入吹扫管吹扫，在每个５ｍＬ吹扫溶液中自
动添加２．０μＬ的２５．０μｇ／Ｌ内标和替代物，使各
点的内标和替代物的浓度一致，均为１０．０μｇ／Ｌ。
按照内标法的定量方法绘制各目标化合物标准、内

标化合物标准的峰面积之比与其对应浓度比的标

准曲线。按照标准曲线的配制方法，进行分析，建

立各组分的校正曲线，计算各浓度点的响应因子及

其精密度（ＲＳＤ≤２０％），结果见表３。
２．４　检出限

制备７个浓度为０．４μｇ／Ｌ的实验室空白加标
样品，按照样品步骤分析，计算各化合物浓度的标

准偏差 ｓ。按照公式 ＬＤ＝３．１４３×ｓ计算方法检出
限（ＬＤ），同时计算加标样品测定平均值与检出限

的比值，要求比值在 ３～５的化合物数目要大于
５０％，比值小于１和大于２０的化合物数目要小于
１０％。对于比值不在３～５的化合物，要增加或减
少加标样品浓度，重新进行７个加标样品的平行分
析，直至比值在３～５。选择比值在３～５的检出限
作为该化合物的检出限［１６］，结果见表３。

表 ３　线性范围、响应因子的精密度和方法检出限
Ｔａｂｌｅ３　Ｔｈｅｌｉｎｅａｒｒａｎｇｅｓ，ｐｒｅｃｉｓｉｏｎａｎｄｄｅｔｅｃｔｉｏｎｌｉｍｉｔｓｏｆ

ｔｈｅｍｅｔｈｏｄ

化合物
线性范围

ρＢ／（μｇ·ｍＬ－１）
响应因子

ＲＳＤ／％
方法检出限

ＬＤ／（μｇ·ｍＬ－１）

氯乙烯 ０．２～４０．０ ９．９３ ０．１６
１，１－二氯乙烯 ０．２～４０．０ ８．８３ ０．１３
二氯甲烷 ０．２～４０．０ ９．７２ ０．１４

反－１，２－二氯乙烯 ０．２～４０．０ ７．６２ ０．１１
顺－１，２－二氯乙烯 ０．２～４０．０ ７．１８ ０．１１

氯仿 ０．２～４０．０ ７．７２ ０．１２
１，１，１－三氯乙烷 ０．２～４０．０ ７．７１ ０．１２
１，２－二氯乙烷 ０．２～４０．０ ６．８５ ０．１０
四氯化碳 ０．２～４０．０ ７．６５ ０．１０
三氯乙烯 ０．２～４０．０ ６．９４ ０．１０

１，２－二氯丙烷 ０．２～４０．０ ７．７６ ０．１２
溴二氯甲烷 ０．２～４０．０ ６．６６ ０．１０

１，１，２－三氯乙烷 ０．２～４０．０ ９．６９ ０．１５
一氯二溴甲烷 ０．２～４０．０ ６．９２ ０．１０
四氯乙烯 ０．２～４０．０ ９．５８ ０．１４
溴仿 ０．２～４０．０ ６．６０ ０．１０
氯苯 ０．２～４０．０ ６．７４ ０．１０

１，３－二氯苯 ０．２～４０．０ ６．５６ ０．１０
１，４－二氯苯 ０．２～４０．０ ６．６６ ０．１０
１，２－二氯苯 ０．２～４０．０ ６．５４ ０．１０
１，２，４－三氯苯 ０．２～４０．０ ６．４８ ０．１０

苯 ０．２～４０．０ ７．１８ ０．１０
甲苯 ０．２～４０．０ ６．８９ ０．１２
乙苯 ０．２～４０．０ ６．６８ ０．１０

间／对－二甲苯 ０．２～４０．０ ６．６２ ０．２０
苯乙烯 ０．２～４０．０ ６．９６ ０．１１

邻－二甲苯 ０．２～４０．０ ６．６５ ０．１０

２．５　准确度和精密度
将一定量的标准溶液添加到空白水中，分别配制

得到ＶＯＣｓ浓度为０．５μｇ／Ｌ、５．０μｇ／Ｌ的加标样品，
计算方法准确度和精密度（ＲＳＤ）。由表４结果可知，
０．５μｇ／Ｌ样品的平均回收率（Ｒ）在８３．９％～１０４．５％，
各组分的ＲＳＤ（ｎ＝７）在３９１％～１０１％；５０μｇ／Ｌ
样品的平均回收率在８９１％ ～１０３８％，各组分的
ＲＳＤ（ｎ＝７）在３２３％～９０５％。

３　实际水样分析
在选择的条件下分析监控实际地下水样品，结

果见表５。可以看出，平行样品相对偏差和实验室
空白加标样品的回收率、替代物回收率等质控指标

均满足《地下水污染调查评价规范》［２］要求。

—０５５—
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表 ４　准确度和精密度
Ｔａｂｌｅ４　Ｒｅｃｏｖｅｒｙａｎｄｐｒｅｃｉｓｉｏｎｔｅｓｔｓｏｆｔｈｅｍｅｔｈｏｄ

化合物

０．５μｇ／Ｌ

ＲＳＤ／％
测定平均值

ρＢ／（μｇ·Ｌ－１）
平均回收

率／％

５．０μｇ／Ｌ

ＲＳＤ／％
测定平均值

ρＢ／（μｇ·Ｌ－１）
平均回收

率／％
氯乙烯 ６．３７ ０．４８ ９６．０ ９．０５ ５．１７ １０３．４

１，１－二氯乙烯 ４．２３ ０．４９ ９７．９ ３．３９ ５．１８ １０３．５
二氯甲烷 ３．９１ ０．４３ ８６．０ ４．６２ ４．５６ ９１．２

反－１，２－二氯乙烯 ７．３９ ０．４７ ９３．２ ４．５９ ４．７４ ９４．８
顺－１，２－二氯乙烯 ５．５１ ０．４６ ９２．６ ３．９６ ５．１７ １０３．３

氯仿 ７．００ ０．４８ ９５．３ ３．９４ ４．６０ ９２．１
１，１，１－三氯乙烷 ６．４７ ０．４９ ９７．２ ３．４６ ５．０１ １００．２
１，２－二氯乙烷 ８．７８ ０．４６ ９２．４ ３．２３ ４．４９ ８９．７
四氯化碳 ６．７６ ０．５０ １０１．０ ４．３４ ５．１９ １０３．８
三氯乙烯 ８．１０ ０．４７ ９３．９ ４．０５ ４．９５ ９８．９

１，２－二氯丙烷 ６．４９ ０．４８ ９５．１ ４．７２ ４．５６ ９１．２
溴二氯甲烷 ４．４６ ０．４７ ９４．３ ４．２２ ４．６３ ９２．６

１，１，２－三氯乙烷 １０．１ ０．４５ ９０．５ ３．８４ ４．５３ ９０．５
一氯二溴甲烷 ７．７７ ０．４３ ８５．１ ４．８７ ４．５６ ９１．１
四氯乙烯 ９．１０ ０．５０ ９９．８ ４．０９ ５．１０ １０２．０
溴仿 ８．５６ ０．４２ ８３．９ ４．０７ ４．４５ ８９．１
氯苯 ６．４１ ０．４５ ９０．８ ４．２９ ４．６５ ９３．１

１，３－二氯苯 ６．８６ ０．４５ ９０．０ ４．０４ ４．５１ ９０．３
１，４－二氯苯 ６．９７ ０．４６ ９１．７ ４．３３ ４．５９ ９１．７
１，２－二氯苯 ６．４６ ０．４９ ９７．５ ３．６３ ４．５８ ９１．６
１，２，４－三氯苯 ６．７５ ０．４７ ９３．５ ４．３８ ４．７１ ９４．２

苯 ６．４０ ０．４８ ９５．８ ３．８４ ４．６２ ９２．４
甲苯 ６．４０ ０．５２ １０４．５ ４．５８ ４．６２ ９２．４
乙苯 ６．４７ ０．４８ ９６．１ ３．９９ ４．６５ ９３．０

间／对－二甲苯 ６．５３ ０．９４ ９３．８ ３．５２ ９．２５ ９２．５
苯乙烯 ６．４０ ０．４５ ９０．５ ３．７３ ４．５８ ９１．６

邻－二甲苯 ６．４８ ０．４８ ９５．１ ３．６６ ４．６０ ９２．０

表 ５　样品分析①

Ｔａｂｌｅ５　ＡｎａｌｙｔｉｃａｌｒｅｓｕｌｔｓｏｆＶＯＣｓｉｎｓａｍｐｌｅｓ

化合物

ρＢ／（μｇ·Ｌ－１）
实验室

空白
样品１ 样品２

平行样相对

标准偏差ＲＳＤ／％
空白加标

回收率Ｒ／％

氯乙烯 ＜０．１６ ＜０．１６ ＜０．１６ － ９５．７
１，１－二氯乙烯 ＜０．１３ ＜０．１３ ＜０．１３ － ８８．４
二氯甲烷 ＜０．１４ ７．４１ ７．３５ ０．８１ ９２．２

反－１，２－二氯乙烯 ＜０．１１ ＜０．１１ ＜０．１１ － ９５．０
顺－１，２－二氯乙烯 ＜０．１１ ＜０．１１ ＜０．１１ － ９９．４

氯仿 ＜０．１２ ７．１５ ７．１９ ０．５６ ９４．８
１，１，１－三氯乙烷 ＜０．１２ ＜０．１２ ＜０．１２ － ８９．２
１，２－二氯乙烷 ＜０．１０ ＜０．１０ ＜０．１０ － ９２．４
四氯化碳 ＜０．１０ ８．０５ ８．０６ ０．１２ ８７．２
三氯乙烯 ＜０．１０ ７．４０ ７．４２ ０．２７ ９２．５

１，２－二氯丙烷 ＜０．１２ ＜０．１２ ＜０．１２ － ９５．１
溴二氯甲烷 ＜０．１０ ＜０．１０ ＜０．１０ － ９４．８

１，１，２－三氯乙烷 ＜０．１５ ＜０．１５ ＜０．１５ － ９４．０
一氯二溴甲烷 ＜０．１０ ＜０．０９７ ＜０．０９７ － ９３．６
四氯乙烯 ＜０．１４ ７．２５ ７．２９ ０．５５ ９１．５
溴仿 ＜０．１０ ＜０．０９０ ＜０．０９０ － ９３．８
氯苯 ＜０．１０ ＜０．１０ ＜０．１０ － ９６．０

１，３－二氯苯 ＜０．１０ ７．７３ ７．６５ １．０４ ９５．２
１，４－二氯苯 ＜０．１０ ７．４７ ７．４２ ０．６７ ９６．２
１，２－二氯苯 ＜０．１０ ７．３５ ７．３２ ０．４１ ９４．０
１，２，４－三氯苯 ＜０．１０ ７．５２ ７．４６ ０．８０ １００．４

苯 ＜０．１０ ６．１７ ６．２１ ０．６５ ８９．１
甲苯 ＜０．１２ ６．２１ ６．１８ ０．４８ ９１．３
乙苯 ＜０．１０ ６．２４ ６．１８ ０．９７ ９１．３

间／对－二甲苯 ＜０．２０ １２．５３ １２．４２ ０．８８ ９１．９
苯乙烯 ＜０．１１ ＜０．１１ ＜０．１１ － ９２．４

邻－二甲苯 ＜０．１０ ６．２８ ６．１５ － ９１．５
替代物 回收率 Ｒ／％
４－溴氟苯 ８３．６ ９８．４ １００．３ － ９４．７

１，２－二氯苯－ｄ４ ８８．０ １０５．３ １１５．３ － １０５．４

① ＜０．１６、＜０．１３等表示均低于检出限；“－”表示无需计算。

４　结语
采用全密闭自动吹扫捕集 －气相色谱 －质谱

法测定地下水中２５种必测项目的挥发性有机物，
方法检出限低，满足《地下水污染调查评价规范》

中目标物检出限的要求，方法灵敏、快速、准确，适

用于大批量样品中挥发性有机污染物的分析。

５　参考文献
［１］　黄毅，饶竹．吹扫捕集气相色谱－质谱法测定全国地

下水调查样品中挥发性有机污染物［Ｊ］．岩矿测试，
２００９，２８（１）：１５－２０．

［２］　ＤＤ２００８－０１，地下水污染调查评价规范（１∶５００００
－１∶２５００００）［Ｓ］．

［３］　张荣贤，孙桂芳．ＧＣ／ＦＴＩＲ－ＦＩＤ测定石化废水中挥发
性有机物［Ｊ］．中国环境监测，２００１，１７（１）：２８－３２．

［４］　ＨｅｗｉｔｔＡＤ，ＭｉｙａｒｅｓＰＨ，ＬｅｇｇｅｔｔＤＣ，ＪｅｎｋｉｎｓＴＦ．
Ｃｏｍｐａｒｉｓｏｎｏｆａｎａｌｙｔｉｃａｌｍｅｔｈｏｄｓｆｏｒｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎｏｆ
ｖｏｌａｔｉｌｅｏｒｇａｎｉｃｃｏｍｐｏｕｎｄｓ［Ｊ］．ＥｎｖｉｒｏｎｍｅｎｔａｌＳｃｉｅｎｃｅ
ａｎｄＴｅｃｈｎｏｌｏｇｙ，１９９２，２６：１９３２－１９３８．

［５］　饶竹，李松，佟柏龄，吴淑琪，李迎春．顶空气相色谱
法测定地层水中的苯系物［Ｊ］．岩矿测试，２００４，２３
（２）：９７－１０１

［６］　汪鑫，李洋，栾和林，姚文，李继梅．土壤中挥发性有机物
的ＧＣ－ＭＳ测定［Ｊ］．稀有金属，２００６，３０（Ｚ１）：２３－２５．

［７］　胡瞡珂，沈加林，马健生．吹扫捕集 －气相色谱 －质
谱法测定地下水中挥发性有机物［Ｊ］．理化检验：化
学分册，２００９，４５（３）：２８１－２８３．

［８］　秦宏兵，顾海东，尹燕敏．吹扫捕集气相色谱质谱法
测定土壤中挥发性有机物［Ｊ］．中国环境监测，２００９，
２５（４）：３８－４１．

［９］　崔亚伟，陈金发．地下水有机污染物监测技术的研究
现状［Ｊ］．地下水，２００９，３１（２）：２３－２６．

［１０］　饶竹，李松，吴淑琪，黄毅，王苏明，宋淑玲，谢原利，
贾静，田芹．地质调查中有机物分析方法研究及应用
［Ｊ］．地球学报，２００９，３０（３）：２９１－３００．

［１１］　路国慧，杨永亮，刘晓端，黄毅，何俊，徐清，黄园英．
沈阳地区河水及沿岸地下水中卤代烃的污染特征

［Ｊ］．岩矿测试，２００９，２８（４）：３１６－３２０．
［１２］　沈斌，汪双清，龚迎莉，孙玮琳．自然水体和土壤中

氯代烃和芳香烃类化合物分析测试方法研究［Ｊ］．
岩矿测试，２００８，２７（３）：１７４－１７８．

［１３］　贾静，饶竹．吹扫捕集－气相色谱／质谱法测定土壤中挥
发性有机化合物［Ｊ］．岩矿测试，２００８，２７（６）：４１３－４１７．

［１４］　卓海华，郑红艳．吹扫捕集装置在测定地表水中挥
发有机物的最佳测试条件［Ｊ］．环境监测管理与技
术，２００５，１７（５）：４４－４５．

［１５］　国家环保总局．水和废水监测分析方法［Ｍ］．４版．
北京：中国环境科学出版社，２００２：５５４－５５５．

［１６］　ＵＳＥＰＡＭｅｔｈｏｄ５２４，Ｍｅａｓｕｒｅｍｅｎｔｏｆｐｕｒｇｅａｂｌｅ
ｏｒｇａｎｉｃｃｏｍｐｏｕｎｄｓｉｎｗａｔｅｒｂｙｃａｐｉｌｌａｒｙｃｏｌｕｍｎｇａｓ
ｃｈｒｏｍａｔｏｇｒａｐｈｙ／ｍａｓｓｓｐｅｃｔｒｏｍｅｔｒｙ［Ｓ］．

［１７］　左海英，张莉，张永涛，桂建业．挥发性有机物检测
中内标法与外标法的比较［Ｊ］．南水北调与水利科
技，２００９，７（４）：６７－６９．

—１５５—

第５期 李丽君等：吹扫捕集－气相色谱／质谱法测定地下水中的挥发性有机物 第２９卷

 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

All rights reserved. http://www.ykcs.ac.cn 




