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建立生活饮用水中二氯甲烷的吹扫捕集
7

气相色谱
7

质谱联用测定方法&方法
!

采用吹扫捕集富集水中二氯

甲烷!解吸后用气相色谱
7

质谱测定!选择离子扫描方式下用标准曲线法进行定量分析&结果
!

该方法操作简便!检出限低"
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%!回收率均大于
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二氯甲烷是一类应用广泛的有机合成溶剂#具有中枢神经

系统毒性#在水体及生物体内具有蓄积效应#饮用水中可能受

到工业二氯甲烷的污染或由于氯消毒时的有机反应而生成二

氯甲烷#我国生活饮用水卫生标准已将其列入水质监测范
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(生活饮用水标准检验方法中采用顶空气相色谱
7

氢火焰

检测器$

W*O

&测定)

%

*

#也曾有文献报道采用顶空
7

大口径毛细管

气相色谱法)

/

*

'顶空气相色谱
7

电子捕获检测器$
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*及顶

端空间气相色谱法)

-

*测定生活饮用水中的二氯甲烷(本文采

用吹扫捕集
7

气相色谱
7

质谱联用'外标法测定生活饮用水中二

氯甲烷的检出限#现报道如下(
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材料与方法
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的流速进行实验#确定最佳吹

扫流速%$
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的吹扫时间进行实验#确定

最佳吹扫时间%$
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#保持
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的升温速率升至
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#总运行时
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离子源!电子轰击$
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标准曲线的绘制
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临用前向
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的容量瓶中加入适
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水样的采集及处理
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专用棕色采样瓶采

样#带聚四氟乙烯瓶盖(采样时#用水样冲洗采样瓶数次#充满

水样#不留气泡#盖好#旋紧瓶盖(
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样品测定
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从丰台区居民饮水检测样品随机选取
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份

末梢水#取水样及二氯甲烷的标准使用液
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于专用吹扫

瓶#在优化的色谱'质谱条件下利用吹扫捕集自动进样系统进

样'提取#质谱检测器测定#以特征例子定性#峰面积定量#用外

标法计算样品中二氯甲烷的浓度(
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的吹

扫流速实验发现#吹扫流速在
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以上时回收率下降

明显#说明吹扫流速太大会影响样品的捕集#造成样品组分的

损失(故采用
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为被测样品的吹扫流速#使被测水
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样在微孔板上产生均匀气泡#保证吹扫和捕集的效率(
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的吹扫时间

实验发现#二氯甲烷经
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的吹扫后#能完全被吹扫出来#

故选择吹扫时间为
$$<46

(

C&C

!

线性范围及检出限
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之间#在上述条件下进行测定#绘制标准曲线#所得线性方
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样品进行平行
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方法的精密度与准确度
!

配制高'中'低
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个浓度二氯甲

烷标准使用液在
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周内进行
2

次实验#相对标准偏差小于
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#见表
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(从丰台区居民饮水检测样品随机选取
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份末梢

水#采用本方法检测#结果二氯甲烷均未检出(向水样中加入

高'中'低
/

种不同浓度的混合标准溶液#回收率均大于
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吹扫流速越大#吹出的效率越高#但过大的流速会影响捕

集效率(流速的选择与样品中待测物的浓度'挥发性#以及与

样品基质的相互作用及其在捕集管中的吸附作用大小有关#本

研究采用
1'<Q

"

<46

为被测样品的吹扫流速(而吹扫时间越

长#分析重现性和灵敏度越高(但考虑到分析时间和工作效

率#应在满足分析要求前提下#选择尽可能短的吹扫时间#因此

本研究选取
$$<46

为吹扫时间(
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.生活

饮用水卫生标准检验方法/

)

%

*采用
W*O

检测器进行检测#需采

集
%-'<Q

水样用于顶空分析(而本研究采用质谱检测器来

测定#其优点是能够同时定性'定量检测#与
W*O

检测器相比

其灵敏度大大提高#并且只需
1'<Q

水样#就可以满足卫生标

准的要求(

综上所述#采用吹扫捕集富集水中二氯甲烷#解吸后用气

相色谱
7

质谱'外标法测定检测#其操作简单'精密度及检出限

低'回收率较好#可完全满足水质卫生标准的要求#方法适合生

活饮用水中的二氯甲烷(
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