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吹扫捕集⁃气相色谱⁃质谱法联用测定水中典型的嗅味物质∗
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（国家地质实验测试中心， 北京， １０００３７）

摘　 要　 本文建立了吹扫捕集⁃气相色谱⁃质谱联用法同时测定水中 ２⁃甲基异冰片、土臭素、２，４，６⁃三氯苯甲

醚、β⁃环柠檬醛、２⁃异丙基⁃３⁃甲氧基吡嗪、２⁃异丁基⁃３⁃甲氧基吡嗪、β⁃紫罗兰酮和二甲基三硫醚等 ８ 种典型嗅味

物质的方法，为预警嗅味水质突发事件和开展相关研究奠定基础．对 ８ 种典型嗅味物质的样品吹扫条件，如：
捕集管的型号、吹扫温度、吹扫时间、解析时间及盐效应等进行优化．本实验测定嗅味物质的最佳条件为：样品

中加入 ＮａＣｌ 的质量浓度为 １２％ （ｍ ／ Ｖ）、样品吹扫温度 ４０ ℃、吹扫时间 ２０ ｍｉｎ、解析时间 ２ ｍｉｎ 和解析温度

２５０ ℃等．通过基质加标实验验证方法的准确度与精密度，８ 种嗅味物质在 １—５０ μｇ·Ｌ－１浓度范围内线性良

好，相关系数 ＞ ０．９９９，方法检出限（ＬＯＤ） （Ｓ ／ Ｎ＝ ３）在 ０．４—１．７ ｎｇ·Ｌ－１ ．在高、低加标浓度水平下，８ 种典型嗅

味物质回收率范围是 ８５．２％—１１８％，相对标准偏差为 １．０３％—４．５３％．本方法具有较好的准确性、稳定性和实

用性，可用于环境水体中嗅味物质的分析．
关键词　 嗅味物质， 吹扫捕集， 气相色谱， 质谱， 水体．
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嗅味物质是水环境受到污染后所产生的一类具有特殊异味（土霉味、腐败味、鱼腥味、芳香味和青

草味等）的物质，这种特殊的异味严重影响了人们对水质的感觉和评价，而且某些嗅味物质还会直接损

害人体的健康［１］ ．我国《生活饮用水卫生标准》明确将嗅味列入出厂水、管网水的必测项目，同时建议自

来水厂出水的土臭素和 ２⁃甲基异茨醇的标准阈值均为 １０ ｎｇ·Ｌ－１，这对嗅味物质的富集和检测技术有了

较高的要求［２⁃３］ ． 美国 《水和废水标准检验法》 中规定的前处理方法为闭环吹捕技术 （ Ｃｌｏｓｅ Ｌｏｏｐ
Ｓｔｒｉｐｐｉｎｇ Ａｎａｌｙｓｉｓ， ＣＬＳＡ），这种技术是目前世界上各国公认最精确的嗅味物质的前处理方法［４］，并且有

研究者成功地将这种方法应用于嗅味物质进行富集浓缩［５］ ．但是 ＣＬＳＡ 前处理方法存在费时费力、而且

回收率较低（挥发性较小的物质）等缺点．国内对嗅味的研究起步较晚，而且我国的水体污染比发达国家

严重，水中致嗅物质的组成要复杂得多［６⁃７］ ．
国内外文献中对土臭素和 ２⁃甲基异茨醇的报道较多，其他种类的嗅味物质研究较少，且尚未建立相

关标准．我国水体致嗅物质组成中，２⁃甲基异冰片（２⁃Ｍｅｔｈｙｌｉｓｏｂｏｒｎｅｏｌ，２⁃ＭＩＢ） 、土臭素（Ｇｅｏｓｍｉｎ，ＧＳＭ） 、
２，４，６⁃三氯苯甲醚（２，４，６⁃Ｔｒｉｃｈｌｏｒｏａｎｉｓｏｌｅ，ＴＣＡ） 、β⁃环柠檬醛（β⁃Ｃｙｃｌｏｃｉｔｒａｌ） 、２⁃异丙基⁃３⁃甲氧基吡嗪

（２⁃Ｉｓｏｐｒｏｐｙｌ⁃３⁃Ｍｅｔｈｏｘｙｐｙｒａｚｉｎｅ，ＩＰＭＰ）、２⁃异丁基⁃３⁃甲氧基吡嗪（２⁃Ｉｓｏｂｕｔｙｌ⁃３⁃Ｍｅｔｈｏｘｙｐｙｒａｚｉｎｅ，ＩＢＭＰ）β⁃紫
罗兰酮（β⁃Ｉｏｎｏｎｅ） 和二甲基三硫醚（Ｄｉｍｅｔｈｙｌ ｔｒｉｓｕｌｆｉｄｅ，ＤＭＴＳ）是重要的化合物，其阈值极低且易影响湖

泊、水库和饮用水的水质质量［８⁃９］ ．这几种典型的嗅味物质为挥发性有机物，在污染的水体中常常以

ｎｇ·Ｌ－１ 级的浓度存在，所以选择合适的前处理方法进行富集萃取，成为嗅味物质精确定量检测的关键．
有研究者用液液萃取法（ＬＬＥ）对 ２⁃ＭＩＢ、ＧＳＭ、β⁃ｃｙｃｌｏｃｉｔｒａｌ 和 β⁃ｌｏｎｏｎｅ 富集浓缩，再用气相色谱⁃电子捕

获检测器（ＧＣ⁃ＥＣＤ）检测，方法的检出限可达 ｎｇ·Ｌ－１的浓度范围［１０］，但是在液液萃取过程中有机溶剂的

使用容易造成二次污染，处理过程中可能会产生乳化现象［１１］ ．固相萃取（ＳＰＥ） 是一种常见的富集方法，
在水中微量有机物的前处理上应用极广．例如 Ｋｉｍ 等［１２］ 采用固相萃取法与高选择性的气相色谱⁃质谱

（ＧＣ⁃ＭＳ）联用测定水体中的 ２⁃ＭＩＢ 和 ＧＳＭ，两种嗅味物质的检出限分别为 ０．８７ ｎｇ·Ｌ－１和 ０．６２ ｎｇ·Ｌ－１ ．与
ＬＬＥ 相比，ＳＰＥ 能显著减少溶剂的用量，并且前处理过程中不会产生乳化现象．但该法的缺点是在处理

含有大量污染物的未知样品时，可能因柱穿透而给准确分析带来困难，并且需多步操作，样品的前处理

时间较长［１３］ ．
吹扫捕集法是目前应用广泛的痕量挥发性有机物富集方法，是一种无需有机溶剂，绿色环保的技术

手段，具有操作简单方便、灵敏度高等优点［１４］ ．Ａｎｄｒｅｗｓ［１５］等将吹扫捕集（Ｐ＆Ｔ）与 ＧＣ⁃ＭＳ 联用测定海洋

大气中挥发性有机污染物、有机硫、烃类、碳卤化合物和萜烯类的回收率为 ８９％—１０５％，检出限均低于

０．４ ｐｍｏｌ·Ｌ－１ ．秦明有［１６］等建立了吹扫捕集气相色谱质谱联用法测定水中吡啶、丙烯腈、四乙基铅和松节

油的方法，方法的检出限在 ０．０６—１．０ μｇ·Ｌ－１之间，地表水回收率在 ８６．８％—１１２．１％之间，生活污水回收

率在 ９１．９％—９９．７％之间，废水回收率在 ８２．２％—１０４．３％之间．刘小华［１７］等利用吹扫捕集结合三重四极

杆气质联用仪测定水中甲硫醚、二甲基二硫、异佛尔酮、２⁃甲基异茨醇、土臭素等 ５ 种嗅味物质，方法的

检出限在 ０．００５—１１．６ ｎｇ·Ｌ－１，回收率在 ８７．２％—１１９．７％之间．
本研究以 ８ 种化合物（２⁃甲基异冰片、土臭素、２，４，６⁃三氯苯甲醚、β⁃环柠檬醛、２⁃异丙基⁃３⁃甲氧基吡

嗪、２⁃异丁基⁃３⁃甲氧基吡嗪、β⁃紫罗兰酮和二甲基三硫醚）作为研究对象，尝试采用吹扫捕集技术作为前

处理技术，并且与高选择性的气相色谱⁃质谱（ＧＣ⁃ＭＳ）联用建立一种同时测定水体中多种痕量嗅味物质

的分析方法，提高目标待测物定性和定量的准确性和灵敏度．

１　 实验部分（Ｅｘｐｅｒｉｍｅｎｔａｌ ｓｅｃｔｉｏｎ）

１．１　 仪器与试剂

Ａｇｉｌｅｎｔ ７８９０Ｂ⁃５９７５Ｎ 型气相色谱⁃质谱联用仪（美国 Ａｇｉｌｅｎｔ 公司），Ｔｅｋｍａｒ ３１００ 型吹扫⁃捕集浓缩器

（美国 Ｔｅｌｅｄｙｎｅ Ｔｅｋｍａｒ 公司）．



　 １０ 期 朱帅等：吹扫捕集⁃气相色谱⁃质谱法联用测定水中典型的嗅味物质 ２１２９　

８ 种嗅味物质标准品：２，４，６⁃三氯苯甲醚（２，４，６⁃ＴＣＡ， ０．１ ｇ）和土臭素（ＧＳＭ， １００ ｍｇ·Ｌ－１）标准品

均购自 Ｄｒ． Ｅｈｒｅｎｓｔｏｒｆｅｒ ＧｍｂＨ 公司 （德国）；二甲基三硫醚 （ ＤＭＴＳ， １ ｇ）、 ２⁃甲基异冰片 （ ２⁃ＭＩＢ，
１００ ｍｇ·Ｌ－１）、β⁃环柠檬醛 （ １００ ｍｇ·Ｌ－１ ）、 β⁃紫罗兰酮 （ １００ ｍｇ·Ｌ－１ ）、２⁃异丁基⁃３⁃甲基吡嗪 （ ＩＢＭＰ，
１００ ｍｇ·Ｌ－１）和 ２⁃异丙基⁃３⁃甲基吡嗪（ＩＰＭＰ， １００ ｍｇ·Ｌ－１）标准品购于 Ａｃｃｒｅｄｉｔｅｄ Ｃｈｅｍｉｃａｌ Ｔｅｓｔｉｎｇ Ｌａｂ 公

司（美国）．所有标准品纯度均大于 ９５％．甲醇为色谱纯，购自天津科密欧公司；试验用水为 Ｍｉｌｌｉ⁃Ｑ 超纯

水；ＮａＣｌ 为分析纯，使用前经 １０５ ℃烘干；标准储备液的制备：将固体纯品 ２，４，６⁃ＴＣＡ 和 ＤＭＴＳ 溶解于

甲醇中配制成 １００ ｍｇ·Ｌ－１的标准溶液．
１．２　 实验方法

１．２．１　 吹扫⁃捕集条件

捕集管＃１０；吹扫气为高纯氮气（纯度＞９９．９９９％）；吹扫时间为 ２０ ｍｉｎ，温度为 ４０ ℃，吹扫流速为

４０ ｍＬ·ｍｉｎ－１；热解吸温度为 ２５０ ℃，解吸流速为 ３００ ｍＬ·ｍｉｎ－１，解吸时间为 ２ ｍｉｎ；解吸后捕集阱在

２５０ ℃焙烤 ６ ｍｉｎ．
１．２．２　 气相色谱条件

ＤＭ⁃５ＭＳ 毛细管柱（３０ ｍ×０．２５ ｍｍ×０．２５ μｍ，美国 Ａｇｉｌｅｎｔ 公司）；柱温为程序升温，起始温度为

５０ ℃，保持 ２ ｍｉｎ，以 １０ ℃·ｍｉｎ－１ 升温至 １３０ ℃，以 ５ ℃·ｍｉｎ－１ 升温至 １４０ ℃，以 １０ ℃·ｍｉｎ－１ 升温至

２００ ℃，保持 ２ ｍｉｎ；进样口温度为 ２７０ ℃，分流进样，分流比为 １０∶１；载气为高纯氦气，流速为 １ ｍＬ·ｍｉｎ－１ ．
１．２．３　 质谱条件

电离方式为电子轰击（ＥＩ），７０ ｅＶ；质谱扫描范围为 ３０—３００ ａｍｕ；传输线温度为 ２８０ ℃，离子源温

度为 ２３０ ℃，四极杆温度为 １５０ ℃ ．

２　 结果与讨论 （Ｒｅｓｕｌｔｓ ａｎｄ ｄｉｓｃｕｓｓｉｏｎ）

２．１　 定性分析与定量离子选择

使用微量进样器精确量取一定量的 ８ 种嗅味物质标准溶液（１００ ｍｇ·Ｌ－１），将其溶解于甲醇中，配制

成 ２０ μｇ·Ｌ－１的标准储备液．按照“１．２”节所描述中的仪器工作参数进行测定．各化合物的保留时间、定量

离子及定性离子参数详见表 １．

表 １　 嗅味物质的保留时间和选择离子

Ｔａｂｌｅ １　 Ｒｅｔｅｎｔｉｏｎ ｔｉｍｅ ａｎｄ ｓｅｌｅｃｔｅｄ ｉｏｎｓ ｏｆ Ｔ＆Ｏ
序号
Ｎｏ．

化合物
Ｃｏｍｐｏｕｎｄｓ

保留时间
Ｒｅｔｅｎｔｉｏｎ ｔｉｍｅ ／ ｍｉｎ

特征离子
Ｓｅｌｅｃｔｅｄ ｉｏｎ （ｍ ／ ｚ）

１ ＤＭＴＳ ６．８７６ １２６ａ，７９，１１１
２ ＩＰＭＰ ８．８５１ １３７ａ，１５２，１２４
３ ＩＢＭＰ １０．１８９ １２４ａ，９４，１５１
４ ２⁃ＭＩＢ １０．２９９ ９５ａ，１０７，７９
５ β⁃环柠檬醛 １０．８８８ １３７ａ，１５２，１２３
６ ２，４，６⁃ＴＣＡ １２．６８１ １９５ａ，２１０，１６７
７ ＧＳＭ １３．９３８ １１２ａ，１４９，１２５
８ β⁃紫罗兰酮 １５．０９４ １７７ａ，９１，１５９

　 　 注：ａ定量离子，Ｔａｒｇｅｔ ｉｏｎｓ ｆｏｒ ｑｕａｎｔｉｔａｔｉｏｎ．

２．２　 捕集管的选择

捕集管的选择对整个吹扫捕集⁃气相色谱⁃质谱分析检测过程至关重要，它影响分析方法的准确性

与重现性．捕集管的填充材料有很多，常用的有硅胶、Ｔｅｎａｘ 和碳分子筛等．根据所测定目标物的性质和

为了获得最大的富集效率，本研究选取 ９ ＃ （ Ｔｅｎａｘ ／ ｓｉｌｉｃａ ｇｅｌ）、１０ ＃ （ Ｔｅｎａｘ ／ ｓｉｌｉｃａ ｇｅｌ ／碳分子筛） 和

Ｖｏｃａｒｂ３０００（碳分子筛）等 ３ 种捕集管作为研究对象．使用微量进样器精确量取一定量的 ８ 种嗅味物质

标准溶（１００ ｍｇ·Ｌ－１），将其加到空白水样中定容，配制成 ＤＭＴＳ 浓度为 ５ μｇ·Ｌ－１，２⁃ＭＩＢ、β⁃环柠檬醛、
ＴＣＡ 和 β⁃紫罗兰酮浓度为 ２０ μｇ·Ｌ－１，ＩＰＭＰ、ＩＢＭＰ 和 ＧＳＭ 浓度为 １０ μｇ·Ｌ－１的标准储备液．在“１．２”节所
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描述的仪器工作条件下，改变捕集管的型号，所得结果见图 １．从图 １ 中可以看出，这三种捕集管对所测

定的 ８ 种嗅味物质均有不同程度的富集，２⁃ＭＩＢ 在 ９＃捕集管上的捕集效果较差，且其它 ７ 种嗅味物质在

９＃捕集管上的捕集效率也低于 Ｖｏｃａｒｂ３０００ 和 １０＃捕集管．β⁃环柠檬醛和 ＧＳＭ 在 Ｖｏｃａｒｂ３０００ 捕集管上捕

集效率稍微优于 １０＃捕集管，但 β⁃紫罗兰酮在 Ｖｏｃａｒｂ３０００ 捕集管上的捕集效果较差，捕集效率效率仅为

１０＃捕集管的 １ ／ ３．综合考虑，８ 种嗅味物质在 １０＃捕集管上的捕集效果是比较好的，因此本实验选择 １０＃
捕集管．
２．３　 吹扫温度的选择

将“２．２”节中所配的标准储备液分别在 ２０、３０、４０、５０、６０ ℃的吹扫温度下，研究吹扫温度对目标物

吹扫效率的影响．如图 ２ 所示，随着温度的升高，目标物的信号峰面积缓慢增加．这说明升高吹扫温度可

促进嗅味物质从水中解离．但温度太高，会导致水蒸气进入热解吸管，影响目标物的吸附和解析．故本实

验选择 ４０ ℃为最佳吹扫温度．

图 １　 捕集管对提取效率的影响

Ｆｉｇ．１　 Ｅｆｆｅｃｔ ｏｆ ｔｒａｐｓ ｏｎ ｔｈｅ ｅｘｔｒａｃｔｉｏｎ ｅｆｆｉｃｉｅｎｃｙ
图 ２　 样品吹扫温度对提取效率的影响

Ｆｉｇ．２　 Ｅｆｆｅｃｔ ｏｆ ｓａｍｐｌｅ ｐｕｒｇｅ ｔｅｍｐｅｒａｔｕｒｅ
ｏｎ ｔｈｅ ｅｘｔｒａｃｔｉｏｎ ｅｆｆｉｃｉｅｎｃｙ

２．４　 吹扫时间的选择

本研究选取 ６ 种吹扫时间（５、１０、１５、２０、２５、３０ ｍｉｎ）对比目标物的提取效果，加标浓度同“２．２”节．由
图 ３ 可知，随着时间增加，目标物的峰面积不断升高，但到 ２０ ｍｉｎ 时，８ 种目标物的峰面积不再增加．这
说明吹扫时间延长，会促进水中目标物的挥发．但继续增加吹扫时间（２５ ｍｉｎ 和３０ ｍｉｎ），目标物的峰面

积却出现下降的趋势，这是一部分目标物被载气带走，影响了捕集效率，因此２０ ｍｉｎ为最优的吹扫时间．
２．５　 解析时间的选择

在解析温度确定和目标物完全解析的前提下解析时间越短越好，可得到尖锐、对称、分离完全的色

谱峰，并有较高的响应值．故本研究的解析时间分别选择 ０．５、１、２、３、和 ４ ｍｉｎ．从图 ４ 中可以看出，解析时

间从 ０．５ ｍｉｎ 增加到 ２ ｍｉｎ 的过程中解吸时间越长脱附越完全．解析时间大于 ２ ｍｉｎ 后，对解析的效率影

响不大，但色谱峰可能会展宽，因此为了得到良好的峰形，将解析时间设为 ２ ｍｉｎ．

图 ３　 样品吹扫时间对提取效率的影响
Ｆｉｇ．３　 Ｅｆｆｅｃｔ ｏｆ ｓａｍｐｌｅ ｐｕｒｇｅ ｔｉｍｅ ｏｎ ｔｈｅ

ｅｘｔｒａｃｔｉｏｎ ｅｆｆｉｃｉｅｎｃｙ

图 ４　 样品解析时间对解析效率的影响
Ｆｉｇ．４　 Ｅｆｆｅｃｔ ｏｆ ｓａｍｐｌｅ ｄｅｓｏｒｐｔｉｏｎ ｔｉｍｅ ｏｎ ｔｈｅ

ｄｅｓｏｒｐｔｉｏｎ ｅｆｆｉｃｉｅｎｃｙ
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２．６　 盐效应的影响

在 ４０ ｍＬ 的样品瓶加入“２．２”节配制好的标准储备液，再分别加入 ０、５、１０、１５ ｇ 的 ＮａＣｌ，研究盐效

应对目标物的影响．从图 ５ 可以看出，ＮａＣｌ 质量为 ０—５ ｇ 时，随其浓度的增加，目标物的峰面积不断增

大，尤其是 ＩＰＭＰ 与 ＩＢＭＰ 的峰面积增大较多；当 ＮａＣｌ 质量从 ５ ｇ 继续增大至 １５ ｇ 时目标物的峰面积不

再增加．这说明加入 ＮａＣｌ 有利于提高溶液的离子强度，降低目标物在溶液中的溶解度，促进嗅味物质的

挥发．但在吹扫过程中管路中含盐量过大，易造成仪器管路和阀堵塞或腐蚀，不利于仪器运行和维护．因
此，本实验选择加入 ５ ｇ ＮａＣｌ，即 ＮａＣｌ 的质量浓度为 １２％ （ｍ ／ Ｖ）．

图 ５　 ＮａＣｌ 含量对提取效率的影响

Ｆｉｇ．５　 Ｅｆｆｅｃｔ ｏｆ ＮａＣｌ ｃｏｎｃｅｎｔｒａｔｉｏｎ ｏｆ ｔｈｅ ｓａｍｐｌｅ ｏｎ ｔｈｅ ｅｘｔｒａｃｔｉｏｎ ｅｆｆｉｃｉｅｎｃｙ

２．７　 方法评价

吸取 ８ 种嗅味物质标准样品，用纯水定容，配制成混合标准工作液，其浓度分别为 １、５、１５、３０、
５０ μｇ·Ｌ－１，配制的标准工作液需立即使用，不得存放．按照“１．２”节所描述的仪器参数，分别测定 ８ 种嗅

味物质，以峰面积（ｙ）对质量浓度（ｘ）进行线性回归，得到峰面积—浓度校准曲线．根据 ０．０５ μｇ·Ｌ－１混合

标准溶液的数据，将其逐级稀释获得信噪比（ Ｓ ／ Ｎ）为 ３ 时的混合标准溶液浓度即为方法的检出限

（ＬＯＤ）．由表 ２ 可见，本方法的检出限完全可以满足《生活饮用水卫生标准》（ＧＢ ５７４９—２００６）中关于土

臭素（１０ ｎｇ·Ｌ－１）和 ２⁃ＭＩＢ（１０ ｎｇ·Ｌ－１）检测的要求．

表 ２　 方法的校准曲线、相关系数和检出限

Ｔａｂｌｅ ２　 Ｔｈｅ ｃａｌｉｂｒａｔｉｏｎ ｃｕｒｖｅ，ｃｏｒｒｅｌａｔｉｏｎ ｃｏｅｆｆｉｃｉｅｎｔｓ ａｎｄ ｌｉｍｉｔ ｏｆ ｄｅｔｅｃｔｉｏｎ （ＬＯＤ） ｏｆ ｔｈｅ ｍｅｔｈｏｄ
化合物
Ｃｏｍｐｏｕｎｄｓ

标准曲线
Ｓｔａｎｄａｒｄ ｃｕｒｖｅ

相关系数

Ｃｏｒｒｅｌａｔｉｏｎ ｃｏｅｆｆｉｃｉｅｎｔｓ （ ｒ２）
检出限

ＬＯＤ ／ （ｎｇ·Ｌ－１）

ＤＭＴＳ ｙ＝ ２０２３９．０８２７２６ｘ＋３６２９００．９９３８８３ ０．９９９２ １．７

ＩＰＭＰ ｙ＝ １０４１０．６１７０２３ｘ＋１６８５９１．４４９５３７ ０．９９９５ ０．５

ＩＢＭＰ ｙ＝ １８１２５．２５８６６５ｘ ＋２１８２２．０５２６０５ ０．９９９８ ０．４

２⁃ＭＩＢ ｙ＝ ２５５５．４６６０３２ｘ＋７８１６６．１４７２７６ ０．９９９７ １．２

β⁃环柠檬醛 ｙ＝ ７３４２．７７５５４５ｘ＋１７５１０．２８０８７１ ０．９９９０ ０．８

２，４，６⁃ＴＣＡ ｙ＝ ４９０７．５６２８９８０ｘ＋４７０６１．１８８３３５ ０．９９９１ ０．９

ＧＳＭ ｙ＝ ６４３８．３７７３９４ｘ＋６０８４８．５２９８３６ ０．９９９５ ０．５

β⁃紫罗兰酮 ｙ＝ ８２９７．２０６９８５ｘ＋８５２７．１７２４０９ ０．９９９０ ０．９

在空白水样分别加入一定量的混合标准溶液振荡摇匀，获得低浓度和高浓度的基质加标水样的浓

度分别为 ５ μｇ·Ｌ－１和 ３０ μｇ·Ｌ－１ ．每个基质加标水样平行测定 ７ 次，计算回收率及相对标准偏差，结果见

表 ３．８ 种嗅味物质的回收率 ８５．２％—１１８％，ＲＳＤ 为 １．０３％—４．５３％，均符合检测要求．
如表 ４ 所示，本实验所采用 Ｐ＆Ｔ 与 ＧＣ⁃ＭＳ 联用的方法，所测定的嗅味物质的种类更多，检出限与液

液萃取、固相萃取和闭环吹捕相当，但回收率与液液萃取和固相萃取相比较好，此外，在吹扫捕集的过程

中不需要使用有机溶剂，不会造成二次污染，大大节省了人力和时间．
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表 ３　 方法的回收率（ ｎ＝ ７）和相对标准偏差

Ｔａｂｌｅ ３　 Ｔｈｅ ｒｅｃｏｖｅｒｙ ａｎｄ ｒｅｌａｔｉｖｅ ｓｔａｎｄａｒｄ ｄｅｖｉａｔｉｏｎ （ＲＳＤｓ） ｏｆ ｔｈｅ ｍｅｔｈｏｄ （ ｎ＝ ７）

化合物
Ｃｏｍｐｏｕｎｄｓ

加标 ５ μｇ·Ｌ－１ 加标 ３０ μｇ·Ｌ－１

平均回收率
Ａｖｅｒａｇｅ ｒｅｃｏｖｅｒｙ ／ ％

相对标准偏差
ＲＳＤ ／ ％

平均回收率
Ａｖｅｒａｇｅ ｒｅｃｏｖｅｒｙ ／ ％

相对标准偏差
ＲＳＤ ／ ％

ＤＭＴＳ １１８ ４．０１ ９５．３ １．０８

ＩＰＭＰ ９１．２ ２．４６ １０３ １．６６

ＩＢＭＰ １０３ ２．２３ １０４ １．５６

２⁃ＭＩＢ １０２ ３．７６ ９７．２ １．５５

β⁃环柠檬醛 ８７．４ ２．２５ １００ １．０３

ＴＣＡ １０３ ３．３９ １０４ １．５０

ＧＳＭ ８５．２ ２．４０ １０２ １．２１

β⁃紫罗兰酮 ８６．０ ４．５３ １１２ １．０６

表 ４　 与文献中其它分析方法的比较

Ｔａｂｌｅ ４　 Ｐｅｒｆｏｒｍａｎｃｅ ｃｏｍｐａｒｉｓｏｎ ｗｉｔｈ ｏｔｈｅｒ ｍｅｔｈｏｄｓ ｉｎ ｔｈｅ ｒｅｆｅｒｅｎｃｅｓ

嗅味物质
Ｔ＆Ｏ ｃｏｍｐｏｕｎｄｓ

分析方法
Ａｎａｌｙｔｉｃａｌ ｍｅｔｈｏｄ

回收率
Ｒｅｃｏｖｅｒｙ ／ ％

检出限

ＬＯＤ ／ （ｎｇ·Ｌ－１）
文献

Ｒｅｆｅｒｅｎｃｅｓ

５ 种：ＧＳＭ、ＭＩＢ、ＩＰＭＰ、ＩＢＭＰ、ＴＣＡ 闭环吹捕 ＧＣ⁃ＭＳ ９９—１２０ ０．８ ［１８］

７ 种：ＧＳＭ、ＭＩＢ、ＩＰＭＰ、ＩＰＭＰ、ＴＣＡ、苯甲醚、
反，反⁃２，４⁃庚二烯醛

液液萃取 ＧＣ⁃ＭＳ ３１．６—１０５ １．０ ［１９］

２ 种：ＭＩＢ 和 ＧＳＭ 固相萃取 ＧＣ⁃ＭＳ ８０—９２ ＭＩＢ： ５，ＧＳＭ： ２ ［２０］

８ 种：２⁃ＭＩＢ、ＧＳＭ、ＴＣＡ、β⁃环柠檬醛、ＩＰＭＰ、
ＩＢＭＰ、β⁃紫罗兰酮和 ＤＭＴＳ 吹扫捕集 ＧＣ⁃ＭＳ ８５．２—１１８ ０．４—１．７ 本方法

２．８　 方法的应用

于 ２０１５ 年 １１ 月，用棕色采样瓶分别采集北方某市运河水、工厂污水和湖水水样，加盖密封，在冰箱

（约 ４℃）中冷藏保存，并维持此温度直到分析．按照 １．２ 所描述的仪器条件测定，水体中各种嗅味物质的

详细结果列于表 ５．受到保护的水源中嗅味物质的浓度最低，运河水中可检出的嗅味物质仅有 ３ 种，且低

于《生活饮用水卫生标准》（ＧＢ ５７４９－２００６）中关于土臭素（１０ ｎｇ·Ｌ－１）和 ２⁃ＭＩＢ（１０ ｎｇ·Ｌ－１）限值的要求．
工厂污水中腐败味或烂菜味的 ＤＭＴＳ 的含量可达 ９３ ｎｇ·Ｌ－１，明显高于其他种类的嗅味物质，这与污水

中菌类的存在有直接关系．湖水中 ８ 种嗅味物质均有检出，具有紫罗兰味的 β⁃紫罗兰酮的浓度明显高于

其他种类的嗅味物质，这可能与湖水富营养化，湖水中大量蓝藻的存在有关，因为蓝藻细胞中的 β⁃胡萝

卜素经氧化产生 β⁃紫罗兰酮．本方法适用于多种水样中嗅味物质的测定．

表 ５　 环境水样中 ８ 种嗅味物质的含量

Ｔａｂｌｅ ５　 Ｃｏｎｃｅｎｔｒａｔｉｏｎｓ ｏｆ ｅｉｇｈｔ ｔａｓｔｅ ａｎｄ ｏｄｏｒ ｃｏｍｐｏｕｎｄｓ ｉｎ ｅｎｖｉｒｏｎｍｅｎｔａｌ ｓａｍｐｌｅｓ

样品
Ｓａｍｐｌｅｓ

ＤＭＴＳ ／
（ｎｇ·Ｌ－１）

ＩＰＭＰ ／
（ｎｇ·Ｌ－１）

ＩＢＭＰ ／
（ｎｇ·Ｌ－１）

２⁃ＭＩＢ ／
（ｎｇ·Ｌ－１）

β⁃环柠檬醛 ／
（ｎｇ·Ｌ－１）

２，４，６⁃ＴＣＡ ／
（ｎｇ·Ｌ－１）

ＧＳＭ ／
（ｎｇ·Ｌ－１）

β⁃紫罗兰酮 ／
（ｎｇ·Ｌ－１）

运河水 ２．８ ４．２ ０．８ １．３

污水 ９３ ２．３ ５．３ ３．４ １．９ １．２ １６

湖水 ８．６ １０．３ ２０．７ １４．２ ３７ １．３ １２．４ ９７

３　 结论（Ｃｏｎｃｌｕｓｉｏｎ）

本方法采用吹扫捕集与气相色谱⁃质谱法联用测定水中 ８ 种嗅味物质，具有较高的准确性和重现

性，方法检出限在 ０．４—１．７ ｎｇ·Ｌ－１之间，在高、低加标浓度水平下，８ 种典型嗅味物质回收率在 ８５．２％—
１１８％之间．与固相萃取和液相萃取相比，该方法受水样基体干扰小，不需要使用有机溶剂，不会造成二

次污染，是一种对环境友好的前处理技术．本方法适用于多种环境水体中微量甚至痕量嗅味物质的定



　 １０ 期 朱帅等：吹扫捕集⁃气相色谱⁃质谱法联用测定水中典型的嗅味物质 ２１３３　

性、定量分析，并且为预警嗅味水质突发事件和开展相关研究奠定基础．
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［１５］ 　 ＡＮＤＲＥＷＳ Ｓ Ｊ， ＨＡＣＫＥＮＢＥＲＧ Ｓ Ｃ， ＣＡＲＰＥＮＴＥＲ Ｌ Ｊ． Ｔｅｃｈｎｉｃａｌ Ｎｏｔｅ： Ａ ｆｕｌｌｙ ａｕｔｏｍａｔｅｄ ｐｕｒｇｅ ａｎｄ ｔｒａｐ ＧＣ⁃ＭＳ ｓｙｓｔｅｍ ｆｏｒ
ｑｕａｎｔｉｆｉｃａｔｉｏｎ ｏｆ ｖｏｌａｔｉｌｅ ｏｒｇａｎｉｃ ｃｏｍｐｏｕｎｄ （ＶＯＣ） ｆｌｕｘｅｓ ｂｅｔｗｅｅｎ ｔｈｅ ｏｃｅａｎ ａｎｄ ａｔｍｏｓｐｈｅｒｅ［Ｊ］ ． Ｏｃｅａｎ Ｓｃｉｅｎｃｅ， ２０１５， １１（２）：３１３⁃３２１．
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