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吹扫捕集 气相色谱法快速分析水中苯系物和氯苯类化合物

杨勋兰，李玉洪，王 ，刘婷婷，王丽伟

（黄河流域水环境监测中心，河南 郑州 A6444A）

摘要：为了建立水中苯系物和氯代苯类化合物的吹扫捕集 气相色谱监测方法，确定了吹扫时间 54
D>@、解析温度 !#4O、解析时间 !D>@ 等吹扫捕集条件，以及大口径、强极性毛细管色谱柱、程序升温

和 P3Q 检测器等气相色谱条件。5! 种化合物色谱分离过程只需 5; D>@，5 个样品分析时间小于 #4
D>@，检测限小于 4R4""E < S，加标回收率 :6T U 54AT，相对标准偏差 5R#T U AR#T。该方法直接进

样，操作快捷简便，无污染，适用于饮用水和水源水的调查监测和应急监测。
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苯系物和氯苯类化合物均为我国优先监测有机

污染物。苯系物中除苯是已知的致癌物以外，其他

苯系物对人体和水生物亦均有不同程度的毒性。氯

苯类化合物具有强烈气味，对人体的皮肤、结膜和呼

吸器官产生刺激，进入人体后有蓄积作用，抑制神经

中枢，严重中毒时会损害肝脏和肾脏［5］。要解决饮

用水安全问题，水质和水环境监测是基础，监测数据

是依据［!］。

在样品前处理阶段浓缩、富集待测物是有机污

染物监测分析过程中的关键环节，我国环境监测推

荐的水中苯系物及氯苯类化合物的测定方法均采用

液液萃取气相色谱法，萃取液经净化、浓缩后进行气

相色谱分析［5］。而吹扫捕集技术集萃取、富集和解

吸于一体，具有无溶剂、可直接进样、操作简便快捷

等特点，克服了传统的样品前处理技术的缺点，在当

前分析化学领域正引起人们的关注［#!6］。笔者采集

黄河花园口断面水样，同时用吹扫捕集 气相色谱法

检测水中苯系物和氯代苯类化合物，对该方法的准

确度和精密度做了测试。
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! 材料和方法

! !! 仪器与试剂

主要仪器："#!$%&’ 气相色谱仪，具氢火焰离子

化检测器（()*）和自动进样器，"#+),,-./0 色谱柱

（1’ 2 3 ’451 22 3 64’"2）；789:/; *-";:/,,
16’’ 型吹扫捕集装置，7<=>+7?@=A B CDEDF= G?E B HI=<FJ=E
捕集管，气密性注射器（5 2K）；微量移液器（’ L 6’

"K，6’ L 6’’"K，6’’ L 6’’’"K）。

标准样品：甲醇中苯系物的质量浓度分别为：苯

6M&2N B K、甲苯 6MO 2N B K、乙苯 6M% 2N B K、对二甲苯

6M&2N B K、间二甲苯 6M%2N B K、邻二甲苯 6M&2N B K、苯

乙烯 65’2N B K，甲醇中异丙苯标准溶液 6 ’’’ 2N B K，

甲醇中氯苯类化合物包括氯苯 6&$ 2N B K、6，P—二氯

苯 6&O2N B K、6，M—二氯苯 6&$ 2N B K 和 6，P，M—三氯

苯 6&$2N B K，均从国家环境保护总局标准样品研究

所购买。

实验用水由蒸馏水经 :DEED+Q 纯水系统（美国

:DEED>J<? 公司生产）净化。

! !" 方法概述

取 52K 水样注入吹扫捕集装置的吹脱管，用惰

性气体氮气将水中苯系物和氯苯类化合物连续吹脱

出来，通过气流带入并吸附于捕集管中，待水样中目

标化合物被全部吹脱出来后，停止吹脱并迅速加热

捕集管，将其热脱附出来，进入气相色谱仪。气相色

谱仪采用在线冷柱头进样，使加热脱附的苯系物和

氯苯类化合物冷凝浓缩，然后快速加热进样。

! !# 系列标准溶液的配制

分别准确量取甲醇中苯系物混合标样、异丙苯

标准溶液和甲醇中氯苯类化合物混合标样，用纯水

配制标准溶液系列。具体配制过程：首先，分别定量

移取苯系物（P’"K、M’"K、6’’"K、P’’"K、M’’"K）、异

丙苯标准溶液（1"K、$"K、65"K、1’"K、$’"K）和氯苯

类化合物（6’"K、P’"K、M’"K、5’"K、6’’"K）加入到

6’’2K 容量瓶中，然后用超纯水定容到 6’’2K，配制

标准溶液系列苯系物质量浓度分别为 ’4’1 2N B K、

’4’$2N B K、’4652N B K、’412N B K、’4$2N B K，氯苯类化合

物质量浓度分别为 ’4’P 2N B K、’4’M 2N B K、’4’% 2N B K、

’462N B K、’4P2N B K。

! !$ 仪器条件

色谱分析条件：进样口温度 P5’R，进样的分流

比为 6’ S6。色谱柱为 "#+),,-./0（1’ 2 3 ’451 22
3 64’"2），恒流模式，氮气（纯度!&&4&&&T），柱流

速 14’ 2K B 2D@。 程 序 升 温 $5R 保 持 5 2D@、用

P’R B 2D@升温到 6P’R保持 P 2D@，再用 P’R B 2D@ 升

温到 P’’R保持 52D@。()* 检测器温度为 P$’R，氢

气流量 152K B 2D@，空气流量 15’2K B 2D@。

吹扫捕集条件：吹脱气体为高纯氮气，吹扫时间

6’2D@，解吸温度 P1’R，解吸时间 P 2D@，烘焙温度

P5’R，烘焙时间 6’2D@，进样量 52K。

" 结果与分析

" !! 气相色谱分离效果

取 5 2K 质量浓度为 ’4’65 2N B K 苯系物和质量

浓度为 ’4’P2N B K 的氯苯类化合物混合标准溶液进

吹扫捕集 气相色谱系统检测，分离效果和峰形较

好，% 种苯系物和 M 种氯苯类化合物均得到较好分

离，色谱分析时间为 6$2D@，色谱分离效果见图 6。

6：苯，P：甲苯，1：乙苯，M：对二甲苯，5：间二甲苯，$：异丙苯，O：邻

二甲苯，%：氯苯，&：苯乙烯，6’：6，M—二氯苯，66：6，P—二氯苯，

6P：6，P，M—三氯苯

图 6 苯系物及氯苯类化合物标准色谱图

" !" 吹扫捕集条件的选择

吹扫捕集条件对检测效果及结果的影响因素主

要有以下几点。

"%"%! 吹扫时间

水样中的目标化合物在氮气流的带动下不断地

流出，通常吹扫时间越长水样中的有机物被吹出的

越完全。设定吹扫时间分别为 5 2D@、& 2D@、66 2D@，

根据色谱峰高和峰面积对比，吹扫时间 & 2D@ 和 66
2D@ 比较接近，因此选择吹扫时间为 6’2D@。

"%"%" 解吸温度和时间

因为 6，P，M—三氯苯沸点为 PP6R，为保证各种

有机物都能迅速加热解析出来进气相色谱仪分析，

选择解吸温度为 P1’R，解吸时间为 P2D@。

"%"%# 烘焙温度和时间

烘焙过程主要是把捕集柱上残留的难挥发有机

物及杂质除去，避免对后续样品的污染。选择烘焙

温度为 P5’R、烘焙时间为 6’ 2D@，基本保证吹扫捕

集系统不再存在有机物残留影响。

" !# 色谱条件的选择

"#+),,-./0 柱是键合 B交联聚乙醇固定相的

色谱柱，强极性，有很好的惰性，是广泛使用的色谱

柱，对各种极性化合物可以得到很尖锐的峰形，温度

上限极高并且低流失，它是分离高沸点、极性化合物

·1O·



理想的色谱柱。根据目标化合物的沸点等物理性

质，进样口温度设为 !"#$，应用吹扫捕集进样应选

用分流进样方式，检测样品浓度较低，分流比设定为

%# &%。采用程序升温，色谱峰分离效果好，并缩短色

谱分离检测时间。

表 ! 加标回收及精密度实验

物质名称

水样测定

质量浓度 ’
（()·*+ %）

加标后

质量浓度 ’
（()·*+ %）

加标后测定质量浓度值 ’（()·*+ %）

% ! , - " .

加标

回收

率 ’ /
!"# ’ /

苯 0 1* #2!34 #2,%- #2,%! #2,%" #2!3! #2!35 #2,#! %#! ,2!
甲苯 0 1* #2!3- #2,%- #2,%, #2,%" #2!3! #2!3. #2!33 %#- ,2-
乙苯 0 1* #2!3. #2,%- #2,%! #2,%" #2!43 #2!3! #2!3! %#! -2%

对二甲苯 0 1* #2!34 #2,%- #2,%, #2,%- #2!3# #2!3- #2!3" %#! ,24
间二甲苯 0 1* #2!3. #2,%- #2,%, #2,%- #2!3% #2!3- #2!3" %#, ,25

异丙苯 0 1* #2,## #2,## #2,## #2,%4 #2!4! #2,## #2!3# %## -2%
邻二甲苯 0 1* #2!34 #2,%" #2,%- #2,%, #2!35 #2,## #2,#. %#, !2"

苯乙烯 0 1* #2,## #2,## #2,## #2,#- #2!3. #2,## #2,#5 %## %2,
氯苯 0 1* #2#34 #2#3% #2%## #2%#! #2%#% #2%## #2#33 %#% -2#

%，-—二氯苯 0 1* #2#34 #2#3# #2#3" #2#3! #2#3- #2#3# #2#34 3" ,2-
%，!—二氯苯 0 1* #2#34 #2#3! #2#35 #2#3" #2#35 #2#3! #2#3% 3. !23
%，!，-—三氯苯 0 1* #2#34 #2#3# #2#34 #2%#! #2%## #2%## #2#34 %## -2,

! 6" 标准曲线和检测限

根据配制好的苯系物和氯苯类化合物标准溶液

系列，取 " (* 标准溶液进样，以样品物质质量浓度

$（() ’ *）与峰面积 % 作线性回归，求得回归方程 % 7
&$ 8 ’，以仪器 , 倍信噪比（,9 ’ :）计算方法检测限，

并与 ;<,4,4—!##!《地表水环境质量标准》规定方法

最小检测限相比较，结果见表 %。由表 % 可见，%! 种有

机物在测试浓度范围内具有良好的线性关系，其相关

系数 ( = #2333，检测限小于 #2#4!) ’ *，优于国标方法。

表 # 标准曲线回归方程及检测限

序号 化合物 回归方程
线性相关

系数 (
检测限 )

（!)·*+ %）

国标方法

检测限 )
（!)·*+ %）

% 苯 * 7 %%%%2#5$ + %2-" #2333, #2#"- "
! 甲苯 * 7 %"5#2%!$ + !2!, #2333, #2#,4 "#
, 乙苯 * 7 %%5#2%4$ + %25" #2333! #2#"% "#
- 对二甲苯 * 7 %%,"23,$ + %24# #2333, #2#", "#
" 间二甲苯 * 7 %%%"2.!$ + %23! #2333- #2#"- "#
. 异丙苯 * 7 !#."25.$ + 325! #23333 #2#!3 ,2!
5 邻二甲苯 * 7 %%5"2-%$ + %24% #2333" #2#"% "#
4 氯苯 * 7 %!#42#.$ + !2-4 #23334 #2#"# %#
3 苯乙烯 * 7 %#%,245$ + %2!% #2333" #2#"3 %#
%# %，-—二氯苯 * 7 4%52".$ + %2-. #23334 #2#5, "
%% %，!—二氯苯 * 7 4!!2"-$ + #2-% #2333" #2#5, !
%! %，!，-—三氯苯 * 7 5"%2..$ + #23# #2333" #2#4# #2#-

! 6$ 方法准确度和精密度

配制加标水样，定量移取苯系物标准溶液 !##

!*、异丙苯标准溶液（%##() ’ *）,##!* 和氯苯类混合

标样 "#!*，加入到 %## (* 容量瓶中，用黄河花园口

断面水样上层澄清水定容到 %##(*。按上述吹扫捕

集 气相色谱设定条件，测定水样原始浓度和加标后

浓度，重复测定 . 次，由测定结果计算 %! 种有机物

的加标回收率和相对标准偏差 !"#，结果如表 ! 所

示。该方法的回收率范围为 3"/ > %#-/，相对标

准偏差 !"# 范围 %2,/ > -2,/，说明该方法准确度

和精密度良好。

% 结 论

建立了可同时快速测定水中的 4 种苯系物和 -
种氯代苯类化合物的吹扫捕集 气相色谱监测方法，

对吹扫捕集和气相色谱条件设置均做了研究讨论，

该方法具有操作快捷方便、样品用量少、无溶剂污

染、检测限低等优点，而且各技术参数均符合并优于

国标检测方法的要求，特别适用于饮用水和水源水

中苯系物和氯代苯类化合物的监测和突发污染事件

中的应急监测。
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