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吹扫捕集⁃气质联用法测定土壤中 ６０ 种挥发性有机物

车金水　 余翀天
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摘　 要　 本文采用吹扫捕集⁃气质联用法（Ｐ＆Ｔ⁃ＧＣ ／ ＭＳ）测定土壤中的 ６０ 种挥发性有机污染物，方法检出限

可达 ０．０１—０．０８ μｇ·ｋｇ－１，方法灵敏度高，满足简单、快速、灵敏度高等要求，能够检测出土壤中痕量的挥发性

有机物．
关键词　 Ｔｒａｃｅ ＧＣ １３１０⁃ＩＳＱ 单四极杆气质联用， ＯＩ Ｐｕｒｇｅ＆Ｔｒａｐ， 土壤， 挥发性有机物， ＥＰＡ８２６０

随着我国经济社会的发展，城市周边地区土壤中挥发性有机物的广泛存在，对大众健康和环境存在着非常大的威

胁．工业成产过程中各类储罐的泄漏，化工厂有机废弃溶剂的不正当处理，药厂、电子元器件场的污水排放等都可能直接

导致土壤受到挥发性有机物的污染．同时大气、地下水和废水中的挥发性有机物的迁移也会对土壤造成污染．
目前各国针对土壤、废弃物中均有相应的检测标准，如美国 ＥＰＡ ８２６０Ｃ、ＥＰＡ ５０３５、ＥＰＡ ５０２１；我国也出台了相应的

检测标准，如 ＨＪ ６０５⁃２０１１《土壤和沉积物 挥发性有机物的测定 吹扫捕集⁃气相色谱⁃质谱法》、ＨＪ ６４２⁃２０１３《土壤和沉积

物 挥发性有机物的测定 顶空⁃气相色谱⁃质谱法》．
本文参考 ＥＰＡ ８２６０Ｃ 和 ＨＪ ６０５⁃２０１１，采用吹扫捕集⁃气相色谱⁃质谱法，对土壤中痕量的 ＶＯＣｓ 进行分析检测．本方法

检出限低，重现性好，能够简单而且准确高效的检测土壤中的挥发性有机物．

１　 实验部分

１．１　 仪器与试剂

Ｔｈｅｒｍｏ ＳｃｉｅｎｔｉｆｉｃＴＭ ＩＳＱ 单四极杆气质联用仪， 包括： ＴＲＡＣＥ １３１０ 气相色谱，配分流不分流进样口⁃ＩＳＱ ＬＴ 单四极杆

质谱，ＯＩ ４６６０ 型吹扫捕集及 ４５５２ 水土一体自动进样器，Ｔｈｅｒｍｏ ＳｃｉｅｎｔｉｆｉｃＴＭ ＴｒａｃｅＦｉｎｄｅｒ３．２ 数据处理系统

ＥＰＡ８２６０ 标准品（６０ 种化合物，２００ μｇ·ｍＬ－１）购自上海安谱科学仪器有限公司；甲醇（ＣＨ３ＯＨ），ＨＰＬＣ 级．工作曲线

溶液：取适量 ＥＰＡ８２６０ 标准品溶液于 ５０ｍＬ 容量瓶中，配置成浓度为：０．５、１．０、２．０、４．０、１０．０、２０．０ μｇ·Ｌ－１的标准溶液，摇匀．取
５ｍＬ 标准溶液于 ４０ ｍＬ 吹扫样品瓶中，添加 １ ｇ 氯化钠和 ５ ｇ 石英砂（３００ ℃煅烧后使用），添加 １ 粒磁力搅拌子，待分析．
１．２　 样品前处理

参考 ＧＢ ／ Ｔ６０５⁃２０１１，对低含量样品：准确称取 ５ ｇ 左右样品于 ４０ ｍＬ 吹扫样品瓶中，添加 １ ｇ 氯化钠和 ５ ｍＬ 超纯水，
添加 １ 粒磁力搅拌子，待分析．如果待分析物浓度超过线性范围，降低称样量至 １ ｇ．

对高含量样品：准确称取 ５ ｇ 样品至于 ４０ ｍＬ 样品瓶中，添加 １０ ｍＬ 甲醇，盖好瓶盖振荡 ２ ｍｉｎ，静止分层．准确量取

适量上清液于 ４０ ｍＬ 吹扫样品瓶中，添加 １ ｇ 氯化钠，添加 １ 粒磁力搅拌子，待分析．
１．３　 分析方法

吹扫捕集法条件　 吹扫时间： １１ ｍｉｎ，吹扫时阱温度．： ４０ ℃ ， 预热温度：４０ ℃；预热时间：３ ｍｉｎ；冷阱类型：＃１０；传
输线温度：１５０ ℃；阀体温度：１５０ ℃；水管理器温度：吹扫温度：１１０ ℃；解析温度：０ ℃；烘烤温度：２４０ ℃；冷阱解析预热温

度：１８０ ℃；解析温度：１９０ ℃；解析时间：０．５ ｍｉｎ；烘烤循环次数：２ 次；烘烤温度：２１０ ℃；烘烤时间：１０ ｍｉｎ．
ＧＣ 条件　 色谱柱： Ｔｈｅｒｍｏ ＳｃｉｅｎｔｉｆｉｃＴＭ ＴＧ⁃６２４（６０ ｍ×０．２５ ｍｍ×１．４ μｍ， 升温程序： ４０ ℃（４ ｍｉｎ），８ ℃·ｍＬ－１到２３０ ℃

（５ ｍｉｎ）；进样口温度：２００ ℃；分流进样，分流比：１０∶１；载气高纯氦 （９９．９９９％ ）， 恒流模式，流速：１．５ ｍＬ·ｍＬ－１

ＭＳ 条件　 离子源温度： ２５０ ℃，传输线温度： ２３０ ℃，离子化方式： ＥＩ， ７０ ｅＶ，扫描方法： 全扫描模式扫描，扫描范

围：ｍ ／ ｚ ３５－３５０

２　 结果与讨论

２．１　 线性、检出限及 ＲＳＤ
配置混合标准溶液，各浓度分别为 ０．５、１．０、２．０、４．０、１０．０、２０．０ μｇ·Ｌ－１的标准溶液，采用上述方法分别进样分析，考察



　 ９ 期 车金水等：吹扫捕集⁃气质联用法测定土壤中 ６０ 种挥发性有机物 １７６９　

各组分的线性．实验结果表明，６０ 种组分在 ０．５—２０．０ μｇ·Ｌ－１线性关系良好，线性相关系数均大于 ０．９９５（见表 １）．对浓度

为 １．０ μｇ·Ｌ－１标准样品平行测试 ５ 针，ＲＳＤ 在 ０．７１％—８．０２ ％之间，重复性良好．该方法检出限分别 ０．０１—０．０８ μｇ·ｋｇ－１之

间，仪器灵敏度高（表 １）．

表 １　 ６０ 种 ＶＯＣｓ 保留时间及特征离子、保留时间、线性及检出限∗（ｎ＝ ５）

序号 化合物
保留时
间 ／ ｍｉｎ 定量离子 定性离子 Ｒ２ 检出限 ／

（ μｇ·ｋｇ－１）
ＲＳＤ ／ ％

１ ｄｉｃｈｌｏｒｏｄｉｆｌｕｏｒｏｍｅｔｈａｎｅ ４．１２ ８５ ８７，５０ ０．９９７９ ０．０５ ３．８１

２ ｃｈｌｏｒｏｍｅｔｈａｎｅ ４．５３ ５０ ５２，４９ ０．９９８７ ０．０５ １．０６

３ ｖｉｎｙｌ ｃｈｌｏｒｉｄｅ ４．８４ ６２ ６４，６１ ０．９９９５ ０．０３ １．８８

４ ｂｒｏｍｏｍｅｔｈａｎｅ ５．５９ ９４ ９６，９３ ０．９９９１ ０．０５ ４．２６

５ ｃｈｌｏｒｏｅｔｈａｎｅ ５．８２ ６４ ６６，４９ ０．９９８８ ０．０５ ４．３０

６ ｔｒｉｃｈｌｏｒｏｆｌｕｏｒｏｍｅｔｈａｎｅ ６．３１ １０１ １０３，６６ ０．９９８９ ０．０６ ７．２９

７ １，１⁃ｄｉｃｈｌｏｒｏｅｔｈｙｌｅｎｅ ７．４１ ６１ ９６，９８ ０．９９８８ ０．０３ １．６２

８ ｍｅｔｈｙｌｅｎｅ ｃｈｌｏｒｉｄｅ ８．４３ ４９ ８４，８６ ０．９９９９ ０．０２ １．５６

９ ｔｒａｎｓ⁃１，２⁃ｄｉｃｈｌｏｒｏｅｔｈｙｌｅｎｅ ８．８３ ６１ ９６，９８ ０．９９９８ ０．０３ １．０１

１０ １，１⁃ｄｉｃｈｌｏｒｏｅｔｈｙｌａｎｅ ９．６６ ６３ ６５，８３ ０．９９９９ ０．０１ １．１０

１１ ２，２⁃ｄｉｃｈｌｏｒｏｐｒｏｐａｎｅ １０．６３ ７７ ４１，７９ ０．９９９８ ０．０３ ３．６３

１２ ｃｉｓ⁃１，２⁃ｄｉｃｈｌｏｒｏｅｔｈｙｌｅｎｅ １０．６６ ６１ ９６，９８ ０．９９９５ ０．０２ ０．９５

１３ ｂｒｏｍｏｃｈｌｏｒｏｍｅｔｈａｎｅ １１．０８ ４９ １３０，１２８ ０．９９９８ ０．０２ ２．８８

１４ ｃｈｌｏｒｏｆｏｒｍ １１．１６ ８３ ８５，４７ ０．９９９８ ０．０１ ２．２４

１５ １，１，１⁃ｔｒｉｃｈｌｏｒｏｅｔｈａｎｅ １１．４４ ９７ ９９，６１ ０．９９８９ ０．０１ １．６８

１６ ｃａｒｂ ｔｅｔｒｃｈｌｏｒｉｄｅ １１．６６ １１７ １１９，１２１ ０．９９９２ ０．０１ ２．９５

１７ １，１⁃ｄｉｃｈｌｏｒｏｐｒｏｐｙｌｅｎｅ １１．７ ７５ １１０，７７ ０．９９８７ ０．０３ ８．０２

１８ Ｂｅｎｚｅｎｅ １２．０７ ７７ ７８，６５ ０．９９９５ ０．０３ ０．７１

１９ １，２⁃ｄｉｃｈｌｏｒｏｅｔｈａｎｅ １２．２１ ６２ ６４，２７ １．００００ ０．０１ １．９５

２０ ｔｒｉｃｈｌｏｒｏｅｔｈｙｌｅｎｅ １３．１１ １３０ １３２，９２ ０．９９６１ ０．０１ ４．９８

２１ １，２⁃ｄｉｃｈｌｏｒｏｐｒｏｐａｎｅ １３．５９ ６３ ６２，４１ ０．９９９５ ０．０３ １．４９

２２ ｄｉｂｒｏｍｏｍｅｔｈａｎｅ １３．８２ １７４ ９３，９５ ０．９９５１ ０．０１ １．８３

２３ ｂｒｏｍｏｄｉｃｈｌｏｒｏｍｅｔｈａｎｅ １４．０１ ８３ ８５，４７ ０．９９９９ ０．０１ ２．２０

２４ ｃｉｓ⁃１，３⁃ｄｉｃｈｌｏｒｏｐｒｏｐｙｌｅｎｅ １４．７６ ７５ ３９，７７ ０．９９５０ ０．０３ ７．７８

２５ ｔｏｌｕｅｎｅ １５．２７ ９１ １０６，１０５ ０．９９６３ ０．０３ ５．４８

２６ ｔｒａｎｓ⁃１，３⁃ｄｉｃｈｌｏｒｏｐｒｏｐｙｌｅｎｅ １５．７２ ７５ ３９，７７ ０．９９９１ ０．０２ ６．４２

２７ １，１，２⁃ｔｒｉｃｈｌｏｒｏｅｔｈａｎｅ １６．０６ ９７ ８３，６１ ０．９９５８ ０．０２ ２．２４

２８ ｔｅｔｒａｃｈｌｏｒｏｅｔｈｙｌｅｎｅ １６．１７ １６６ １６４，１２９ ０．９９５８ ０．０３ １．７８

２９ １，３⁃ｄｉｃｈｌｏｒｏｐｒｏｐａｎｅ １６．３９ ７６ ４１，７８ ０．９９８１ ０．０３ ２．７９

３０ ｄｉｂｒｏｍｏｃｈｌｏｒｏｍｅｔｈａｎｅ １６．７５ １２９ １２７，１３１ ０．９９６５ ０．０１ ２．１０

３１ １，２⁃ｄｉｂｒｏｍｏｅｔｈａｎｅ １７．０２ １０７ １０９，８１ ０．９９６９ ０．０２ ３．５９

３２ ｃｈｌｏｒｏｔｏｌｕｅｎｅ １７．８ １１２ １１４，７７ ０．９９６７ ０．０１ ８．００

３３ ｅｔｈｙｌｂｅｎｚｅｎｅ １７．８９ ９１ １０６，６５ ０．９９５１ ０．０５ ４．６３

３４ １，１，１，２⁃ｔｅｔｒａｃｈｌｏｒｏｅｔｈａｎｅ １７．９８ １３１ １３３，１１７ ０．９９８９ ０．０１ ４．０８

３５ ｏ ／ ｐ⁃ｘｙｌｅｎｅ １８．０９ ９１ １０６，１０５ ０．９９５７ ０．０５ １．３４

３６ ｍ⁃ｘｙｌｅｎｅ １８．８４ ９１ １０６，１０５ ０．９９５３ ０．０５ ５．４４

３７ ｓｔｙｒｅｎｅ １８．８８ １０４ ７８，７７ ０．９９６７ ０．０６ １．６５

３８ ｂｒｏｍｏｆｏｒｍ １９．３３ １７３ １７１，１７５ ０．９９５７ ０．０１ １．８５

３９ １，３，５⁃ｔｒｉｍｅｔｈｙｌｂｅｎｚｅｎｅ １９．４５ １０５ １２０，７７ ０．９９５８ ０．０６ ４．８５

４０ ｉｓｏｐｒｏｐｙｌｂｅｎｚｅｎｅ １９．４８ １０５ １２０，１１９ ０．９９６３ ０．０６ ４．９４

４１ １，１，２，２⁃ｔｅｔｒａｃｈｌｏｒｏｅｔｈａｎｅ ２０．１６ ８３ ８５，９５ ０．９９８４ ０．０１ ３．３４

４２ ｂｒｏｍｏｂｅｎｚｅｎｅ ２０．１９ ７７ １５６，１５８ ０．９９５０ ０．０５ ３．１５

４３ ｎ⁃ｐｒｏｐｙｌｂｅｎｚｅｎｅ ２０．２１ ９１ １２０，９２ ０．９９６３ ０．０３ １．８８

４４ １，２，３⁃ｔｒｉｃｈｌｏｒｏｐｒｏｐａｎｅ ２０．２８ ７５ １１０，７７ ０．９９８４ ０．０３ １．６４
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续表１

序号 化合物
保留时
间 ／ ｍｉｎ 定量离子 定性离子 Ｒ２ 检出限 ／

（ μｇ·ｋｇ－１）
ＲＳＤ ／ ％

４５ ２⁃ｃｈｌｏｒｏｔｏｌｕｅｎｅ ２０．４９ ９１ １２６，８９ ０．９９５８ ０．０５ ３．５３

４６ ４⁃ｃｈｌｏｒｏｔｏｌｕｅｎｅ ２０．７ ９１ １２６，８９ ０．９９５８ ０．０８ １．２９

４７ ｔｅｒｔ⁃ｂｕｔｙｌｂｅｎｚｅｎｅ ２１．１７ １１９ ９１，１３４ ０．９９５３ ０．０８ ４．５６

４８ １，２，４⁃ｔｒｉｍｅｔｈｙｌｂｅｎｚｅｎｅ ２１．２５ １０５ １２０，７７ ０．９９５３ ０．０５ ２．４６

４９ ｓｅｃ⁃ｂｕｔｙｌｂｅｎｚｅｎｅ ２１．５９ １０５ １３４，９１ ０．９９６９ ０．０５ １．６６

５０ ４⁃ｉｏｓｐｒｏｐｙｌｔｏｌｕｅｎｅ ２１．８４ １１９ １３４，９１ ０．９９７１ ０．０５ １．９３

５１ １，３⁃ｄｉｃｈｌｏｒｏｂｅｎｚｅｎｅ ２１．９１ １４６ １４８，１１１ ０．９９５９ ０．０２ ３．６４

５２ １，４⁃ｄｉｃｈｌｏｒｏｂｅｎｚｅｎｅ ２２．０９ １４６ １４８，１１１ ０．９９５７ ０．０２ １．５０

５３ ｎ⁃ｂｕｔｙｌｂｅｎｚｅｎｅ ２２．６２ ９１ ９２，１３４ ０．９９５１ ０．０５ ２．１２

５４ １，２⁃ｄｉｃｈｌｏｒｏｂｅｎｚｅｎｅ ２２．８２ １４６ １４８，１１１ ０．９９５９ ０．０２ ４．１３

５５ １，２⁃ｄｉｂｒｏｍｏ⁃３⁃ｃｈｌｏｒｏｐｒｏｐａｎｅ ２４．３６ １５７ ７５，１５５ ０．９９６１ ０．０３ ４．２８

５６ １，２，４⁃ｔｒｉｃｈｌｏｒｏｂｅｎｚｅｎｅ ２５．８６ １８０ １８２，１４５ ０．９９５５ ０．０３ ２．９５

５７ ｈｅｘａｃｈｌｏｒｏｂｕｔａｄｉｅｎｅ ２６．０４ ２２５ ２２７，２２３ ０．９９７４ ０．０３ ２．８５

５８ ｎａｐｈｔｈａｌｅｎｅ ２６．３８ １２８ １２９，１２７ ０．９９８２ ０．０１ １．６５

５９ １，２，３⁃ｔｒｉｃｈｌｏｒｏｂｅｎｚｅｎｅ ２６．８３ １８０ １８２，１４５ ０．９９５８ ０．０３ ６．１３

　 　 ∗线性范围：０．５—２０．０ μｇ·Ｌ－１ ．

２．２　 实际样品及样品加标

于某湖泊附近取泥土样品，去掉大颗粒砂石后，准确称取 １．０ ｇ 样品，参考本方法进行分析检测．实验结果表明，该样

品中含有的挥发性有机物为氯仿（１９．２８ μｇ·ｋｇ－１）、溴二氯甲烷（５．９８ μｇ·ｋｇ－１）、氯甲苯（０．５３ μｇ·ｋｇ－１）、二溴氯甲烷

（１．９０ μｇ·ｋｇ－１），且检出化合物质谱图和标准溶液质谱图一致．
对该样品进行加标实验，准确称取 １．０ ｇ 样品于 ４０ ｍＬ 吹扫样品瓶中，添加 １ ｇ 氯化钠，添加 １ 粒磁力搅拌子，快速加

入 １０．０ μｇ·Ｌ－１的标准溶液 １００ μＬ（折算样品加标浓度为 １ μｇ·ｋｇ－１），考察加标回收．实验结果表明，加标回收率均在

８０％—１１０％之间，满足分析检测要求．

３　 结论

本文采用吹扫捕集⁃气质联用法（Ｐ＆Ｔ⁃ＧＣ ／ ＭＳ）测定土壤中的 ６０ 种挥发性有机污染物．方法灵敏度高，方法检出限可

达 ０．０１—０．０８ μｇ·ｋｇ－１，远高于中 ＨＪ ６０５⁃２０１１ 检出限为 ０．２—３．２ μｇ·ｋｇ－１的要求（称样量为 ５ ｇ）．方法重复性好，对浓度为

１．０ μｇ·Ｌ－１标准样品平行测试 ５ 针，ＲＳＤ 在 ０．７１％—８．０２ ％之间，满足分析检测要求．方法加标回收率高，在加标量为

１．０ μｇ·ｋｇ－１时，加标回收率在 ８０％—１１０％ 之间，能够满足 ＨＪ ６０５—２０１１ 中加标回收 ７０％—１３０％ 的要求． 采用

ＴｒａｃｅＦｉｎｄｅｒ３．２ 数据处理系统，结合数据库（ＣＤＢ）功能，使得方法建立更加简单方便，数据处理更加智能化，流程化．


