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吹扫捕集气质联用测定水中嗅味物质的研究
刘佳晶!王鹏辉

!中国石油大庆油田有限责任公司"

!!摘!要!文章建立了一种用吹扫捕集!气相色谱质谱联用技术测定饮用水中土臭素"234#和二甲基异冰
片"0.456#等嗅味物质的分析方法$确定了最佳的色谱条件%质谱条件和水样处理方法&当取样量为0-78
时$回收率分别为()9和/(9$:3;"$%9$检出限为%&%%07<’8&
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!!引!言

!!土臭素#234$和二甲基异冰片#0.456$是目前
造成饮用水%食品及某些养殖鱼类具有土味和霉味的
主要原因&尽管它们不一定会对人类及其他动物的健
康造成威胁&但是因口感和味道不佳&常使人们认为
水体或者食物遭到污染而无法放心食用’$()234 和

0.456为饱和的环叔醇类物质&主要为蓝绿藻%放线
菌和真菌的分泌物)
油田生产及化工产生的污水外排标准主要依据

26/(?/@$(()*污水综合排放标准+&其中对 234
和0.456没有要求&但为防止对环境水尤其是水产
养殖产生影响&对234和0.456检测很有必要)

234和0.456气味强烈&嗅阈浓度很低&每升水
中含几纳克即可改变水的正常嗅味’0()由于此两种异
嗅物质为半挥发性有机物&而且在水体中常以纳克每
升级存在&所以对该物质的检测具有一定的难度)
目前&检测该物质的方法主要分为感官分析法和

仪器分析法)感官分析法主要是依靠人类的感觉器
官对嗅味强度进行等级评定,仪器分析方法主要利用
分析仪器进行检测&如气相色谱-质谱联用&利用保
留时间和质谱图进行定性&内标法定量’’()本文建立
了吹扫捕集-气相色谱质谱联用测定水体中的234
和0.456的分析方法&实现快速%准确测定水体中的

234和0.456的要求)

"!试验部分

# 仪器与试剂!安捷伦-/(%气相色谱仪%安捷伦

-(?0质谱检测器%AB.$7+石英毛细管色谱柱&

CDE7FG’%%%吹扫捕集进样器)

!!234 标准品购于 >HHI3JF,!FG!公司,456标
准品购于;G&KLGD,+J"GMDG27NA公司,甲醇为色谱
纯&购自天津科密欧公司,试验用水为 4#OO#.P超纯水
#$/&%4!$,QFRO为分析纯&使用前经$%-S烘干)
标准储备液的制备!使用微量进样器精确量取一

定量的234 和0.456&将其溶解于甲醇中&配制成

$%7<"8的标准储备液)

# 色谱条件!色谱柱!AB.$7+’%7T%&0-77T
%&0-"7,载气#氦气$!$&%78"7#,,进样量!$&%T
$%..’78,起始温度1%S&保持’7#,&以$%S"7#,升
温至$)%S&再以0%S"7#,升温至0/%S&保持0
7#,,传输线温度!0/%S)

# 质谱条件!离子化方式!K5,质谱扫描范围!-%#
-%%F7I,离子源温度!$?/S)

# 水样的处理!准确量取0-78水样&加入一定量的

QFRO&注入至吹扫捕集仪的吹扫管中)吹扫捕集仪参数!
吹扫时间$$7#,&$/%S脱附’7#,&$(%S烘焙-7#,)

#!结果与讨论

0&$进样方式及参数确定
采用不分流方式进样结果见图$&采用分流方式

进样结果见图0)
由图$可知!采用不分流方式进样&样品峰拖尾

严重&所以采用分流方式进样)分流比的选择应当兼
顾峰形和峰面积两方面!分流比过大&峰形好&但进入
检测器的样品质量少&峰面积小&检出限低&达不到分
析要求,分流比过小&峰面积大&但样品峰拖尾严重&
影响检测的精密度和准确度)经过试验对比&最终确
定分流比为-U$&在此分流比下峰形好&响应值高&
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满足分析要求!

图"!不分流方式进样

图#!分流方式进样

0&0离子扫描方式及离子选择方式
质谱仪提供两种检测方式"离子扫描方式及离子

选择方式!离子扫描方式检测设定范围内#-%#-%%
F7I$的离子总量"以总离子流图显示!总离子流图
见图’!

图$!总离子流

!!离子选择方式检测特定的离子"以选择离子图显
示!对234和0.456用离子扫描方式分析后"确定

234特征离子峰的质量数为$$0"保留时间为/&$?
7#,%0.456特征离子峰的质量数为(-"保留时间为

)&’%7#,!离子选择扫描质量数为$$0&(-时的测定
结果分别见图1&图-!

图%!离子选择方式!""#"图

图&!离子选择方式!’&"图

!!由图1&图-与图’对比可知"离子选择方式可获
得更高的检测灵敏度#信噪比$"因此试验采用离子选
择方式"选择234和0.456的特征离子峰即质量数
为$$0和(-进行测定!

0&’加QFRO对回收率的影响
设定上述选定的条件"加入 QFRO的量选定%#

0&-<"进行萃取试验"结果见图)!

图(!回收率试验结果

!!由图)可知"QFRO的加入可明显提高回收率"即
具有明显的盐析作用!当 QFRO的加入量分别为$&

$&-<时"234 和0.456的回收率分别可达到()9
和/(9"/’9和?(9"萃取效果较好%当QFRO的加入
量为0&0&-<时"234 和0.456的回收率有明显下
降"主要是由于QFRO的添加量过大"造成容量瓶内部
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水力条件变差!从而萃取效果变差"1.-#$因此选定

QFRO的加入量为$<$

0&1标准曲线及回归系数
用甲醇作溶剂!将234 和0.456配置成浓度为

$%%0%%’%%-%%?%%$%%%$-%7<&8的标准系列!234
用质量数为$$0的特征离子的峰面积对标准系列浓
度进行回归!0.456用质量数为(-的特征离子的峰
面积对标准系列浓度进行回归!回归方程为!Z
$%)&(-"@-%(&-1!相关系数#Z%&((($

0&-准确度及精密度
配制234和0.456均为$%7<&8的样品重复

进样?次!按上述方法分析!结果见表$$

表"!分析结果 7<&8

项目 234 0@456

$ /&()- (&%$0

0 /&-() /&)(/

’ (&(/) $%&)-1

1 (&)-/ /&()’

- (&(/? (&-(/

) /&(10 (&’)-

? $%&’)( $%&0)’

平均值 (&- (&-%/

:3;&9 ?&%0 ?&-?

!!由表$可以看出!此方法的准确度较高!精密度
也较好$

$!结!论

!!本文建立了用吹扫捕集’气相色谱质谱联用技
术测定水体中土臭素(234)和二甲基异冰片(0.
456)等产生嗅味物质的分析方法$该方法用吹扫捕
集及加入QFRO盐析以提高方法的灵敏度!获得更低
的检测浓度$不仅操作简单!而且快速准确!精密度
高!满足水体中土臭素(234)和二甲基异冰片(0.
456)等嗅味物质的测定要求$
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国家环境保护部发布了国内首个

《大气颗粒物来源解析技术指南（试行）》

!!国家环境保护部发布了国内首个#大气颗粒物来源解析技术指南!试行"$%这一指南的发布意味着对当前的灰霾天气

防治工作&尤其是对多个城市之间联防联控大气污染&提供了重要直接的技术支撑%此次的源解析就是要为各地提供统一

的技术方法&让人们知道污染源从哪儿来？并评估不同污染源的’贡献(大小%我国环境领域知名专家)国家环境保护城市空

气颗粒物污染防治重点实验室主任冯银厂介绍&从目前城市污染物的排放量来看&今年冬天的雾霾天可能难以改善&治理需

要一个过程%根据冯教授的研究成果&目前&在城市里&污染源排在第一位的就是扬尘&其次是工业排放和机动车排放&污染

排放到大气中与空气’混合(而造成的二次污染更是不容忽视%目前&大气颗粒物源解析技术方法已在全国’%余城市推广应

用&包括北京)天津)唐山)济南)太原)深圳等全国主要大中型城市%

(摘自!中华人民共和国环境保护部网!0%$’.%/.’%)
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