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　　摘要：采用吹扫捕集技术富集浓缩样品中的氯苯类化合物，经气相色谱分离后，利用质谱检测器进行分析测定，建
立了同时测定水中６种氯苯类化合物的方法。测定结果表明：当水样体积为５．０ｍＬ，吹扫温度为４０℃，吹扫时间为
１１ｍｉｎ时，６种氯苯类化合物的标准曲线线性关系良好，相关系数为０．９９９７～０．９９９９，检出限为０．０２～０．０８μｇ／Ｌ，实际
水样的平均加标回收率为９３．７％～１０１．６％，相对标准偏差（ＲＳＤ）为２．１６％～４．３８％（ｎ＝６），该方法操作简单、检出限
低，适合于水中６种氯苯类化合物的同时测定。
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　　氯苯类化合物及其衍生物是染料、化工、制药等行业中广
泛应用的化工原料和有机溶剂，是一类疏水性的有机污染物，

化学性质比较稳定［１］。这类化合物对人体的皮肤、结膜和呼

吸器官有刺激作用，一旦进入人体，会在脂肪组织中发生蓄积

作用，危害很大，严重时会抑制神经中枢系统，甚至损害肝脏

和肾脏，大多具有致癌、致畸、致突变特性，被很多国家列入环

境优先控制污染物［２－５］。目前，采用溶剂萃取 －气相色谱测
定水中氯苯类化合物的方法居多，但是这种方法需要消耗大

量的有机溶剂，且萃取液常常出现乳化现象，既浪费试剂，操

作又不方便，还容易引进误差［６］。吹扫捕集技术不使用有机

溶剂、浓缩倍数高，且可测定的范围较宽，目前已成为水中挥

发性有机物测定的有效方法；气相色谱／质谱（ＧＣ／ＭＳ）联用
技术能对多种组分同时进行定性、定量分析［７－１５］。本研究利

用吹扫捕集技术对水中的６种氯苯类化合物（氯苯、１，３－二
氯苯、１，４－二氯苯、１，２－二氯苯、１，２，４－三氯苯、１，２，３－三
氯苯）进行浓缩，再用ＧＣ／ＭＳ进行定性、定量分析，试验结果
令人满意。

１　材料与方法

１．１　仪器与试剂
（１）仪器：ＧＣ／ＭＳ－ＱＰ２０１０ｐｌｕｓ型气相色谱／质谱联用

仪（配有自动进样器，日本岛津公司），Ｔｅｌｅｄｙｎｅｔｅｋｍａｒａｔｏｍｘ
３１００型吹扫捕集浓缩器（美国 Ｔｅｋｍａｒ公司），ＴｒａｐＶｏｃａｒｂ
３０００捕集柱，５ｍＬ水样注射器（安捷伦科技有限公司），Ｍｉｌｌｉ－
Ｑ纯水器（法国Ｍｉｌｌｉｐｏｒｅ公司）。（２）试剂：６种氯苯类混合标
准溶液（２５０ｍｇ／Ｌ），包括氯苯、１，３－二氯苯、１，４－二氯苯、１，
２－二氯苯、１，２，４－三氯苯和１，２，３－三氯苯，购自国家环保总

局标准样品研究所；移取氯苯类混合标准溶液 ０．４ｍＬ，用甲
醇定容至１０ｍＬ，得到浓度为 １０ｍｇ／Ｌ的６种氯苯类化合物
的标准储备液。试验用水为无挥发性有机物纯水。

１．２　吹扫捕集条件
吹扫时间为１１ｍｉｎ，流量为４０ｍＬ／ｍｉｎ，温度为４０℃；解

吸时间为２ｍｉｎ，流量为３００ｍＬ／ｍｉｎ，温度为２５０℃；烘焙时
间为２ｍｉｎ，流量为１００ｍＬ／ｍｉｎ，温度为２３０℃。
１．３　ＧＣ／ＭＳ条件

色谱条件：Ｒｔｘ－６２４石英毛细管色谱柱（３０ｍ×０．３２ｍｍ×
１．８μｍ）；载气为高纯氦气（纯度 ＞９９．９９９％），流速为
１．５９ｍＬ／ｍｉｎ；分流进样，分流比为 １０∶１；进样口温度为
２３０℃，检测器温度为２５０℃；柱温采用程序升温，初始温度
４０℃（保持２ｍｉｎ），以２０℃／ｍｉｎ升到２２０℃（保持７ｍｉｎ）。

质谱条件：电离方式为电子轰击（ＥＩ离子源），离子源温
度为２００℃，接口温度为２３０℃，扫描范围为３５～３００ａｍｕ。
１．４　试验方法

用水样注射器移取５ｍＬ标准溶液或样品溶液，注入吹扫
捕集装置中的吹扫管中，按照“１．２”节、“１．３”节中的仪器试
验条件进行吹扫捕集、色谱分离和测定，以保留时间和特征离

子定性、峰面积定量。６种氯苯类化合物的保留时间和特征
离子见表１，上述分析条件下的标准色谱图见图１，６种氯苯
类化合物的分离情况良好。

表１　６种氯苯类化合物的保留时间和特征离子

分析物名称 保留时间（ｍｉｎ） 定量离子（ｍ／ｚ）
氯苯 ３．０８９ １１２

１，３－二氯苯 ４．０１６ １４６
１，４－二氯苯 ４．８２８ １４６
１，２－二氯苯 ５．４２６ １４６
１，２，４－二氯苯 ６．４１７ １８０
１，２，３－三氯苯 ７．７６９ １８０

２　结果与分析

２．１　吹扫时间的选择
将解吸时间固定为２ｍｉｎ，对同一浓度的标准溶液进样分
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析，比较吹扫时间分别为７、８、９、１０、１１、１２ｍｉｎ时峰面积的大
小。当吹扫时间为１１ｍｉｎ时，峰面积达到最大，１１ｍｉｎ以后，
峰面积不再随着时间的延长而增大。

２．２　解吸时间的选择
将吹扫时间固定为１１ｍｉｎ，分别解吸１、１．５、２、３、４ｍｉｎ，

结果表明：解吸２ｍｉｎ时，峰面积达到最大，且不再随解吸时
间的延长而增大。

综合考虑峰面积和分析时间，选择吹扫时间为１１ｍｉｎ，解
吸时间为２ｍｉｎ。
２．３　标准曲线与检出限

以无挥发性有机物纯水为溶剂，用移液管逐级稀释标准

储备液（１０ｍｇ／Ｌ）至０．１、０．５、１．０、５．０、１０．０、２０．０μｇ／Ｌ；准
确吸取５ｍＬ配制好的系列浓度的标准溶液，用“１．４”节的试
验方法进样测定，以峰面积对相应组分的浓度进行线性回归

分析。绘制６种氯苯类化合物的标准曲线，得到各组分的线
性方程、相关系数、检出限（以３倍信噪比计算，即 Ｓ／Ｎ＝３），
结果见表２。

表２　６种氯苯类化合物的标准曲线相关系数、检出限、加标回收率和相对标准偏差

分析物名称
线性范围

（μｇ／Ｌ）
相关系数

ｒ
检出限

（μｇ／Ｌ）
水样浓度

（μｇ／Ｌ）
平均加标回收率

（％）
相对标准偏差

（ｎ＝６，％）

氯苯 ０．１５～５．０ ０．９９９９ ０．０４ ０．１８ ９５．６ ２．１６
１，３－二氯苯 ０．１～５．０ ０．９９９９ ０．０２ ０．３２ ９７．５ ２．９３
１，４－二氯苯 ０．１～５．０ ０．９９９９ ０．０３ ０．２１ ９３．７ ３．１８
１，２－二氯苯 ０．２～５．０ ０．９９９９ ０．０８ ０．２８ １０１．６ ２．２７
１，２，４－二氯苯 ０．２～５．０ ０．９９９７ ０．０８ ０．５３ ９８．７ ４．３８
１，２，３－三氯苯 ０．２～５．０ ０．９９９９ ０．０８ ０．３６ ９４．０ ３．６５

２．４　实际样品的测定
利用本方法对采集自某水厂经过加氯消毒后的出厂水进

行测定，结果表明：氯苯、１，３－二氯苯、１，４－二氯苯、１，２－二
氯苯、１，２，４－三氯苯、１，２，３－三氯苯的含量分别为０．１８、
０３２、０．２１、０．２８、０．５３、０．３６μｇ／Ｌ。该样品中６种氯苯类化
合物的含量均未超出ＧＢ５７４９—２００６《生活饮用水卫生标准》
规定的限值。对该水样进行加标试验，通过６次平行试验得
到了６种氯苯类化合物的平均加标回收率及相对标准偏差
（ＲＳＤ），平均加标回收率为９３．７％～１０１．６％（表２）。

３　小结

本研究采用吹扫捕集技术与 ＧＣ／ＭＳ相结合的方法测定
了水中的６种氯苯类化合物，方法操作简单、方便快捷，能在
短时间内得出定性、定量分析结果，检出限低，准确度和精密

度高，可实现基线分离，且不受水样基体干扰，适合突发公共

卫生事件等应急任务中水中氯苯类化合物的快速分析测定。
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