
·监测技术·

气相色谱法测定水和废水中氯乙烯方法的探讨
肖娅，黄桂荣
（泰兴市环境监测站，江苏　 泰兴　 ２２５４００）

摘要：利用吹扫捕集测量水和废水中氯乙烯，其检出限低，为０． ０２４ μｇ ／ Ｌ，优于目前所用的《生活饮用水卫生规范》中推荐方
法（１． ０ μｇ ／ Ｌ），结果准确，操作快捷方便，无溶剂污染，干扰少，更能满足环境样品痕量监测的要求。
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　 　 《地表水环境质量标准》（ＧＢ ３８３８—２００２）中
集中式生活饮用水地表水源地特定项目氯乙烯的
标准限值为５． ０ μｇ ／ Ｌ，目前尚无国家标准监测方
法。《生活饮用水卫生规范》（中华人民共和国卫
生部，２００１）［１］中指定的氯乙烯的测定方法为气相
色谱法，其最低检出质量浓度为１． ０ μｇ ／ Ｌ；笔者试
采用吹扫捕集富集、ＩＮＮＯＷＡＸ毛细管柱分析环境
样品，方法的最低检出质量浓度为０． ０２４ μｇ ／ Ｌ，能
够大大提高方法的灵敏度，更加科学、合理。

１　 实验部分
１ １　 主要仪器和试剂

气相色谱仪：安捷伦６８９０，具火焰离子化检测
器；毛细管柱：３０ ｍ × ０． ５３ ｍｍ，１Ａｍ １９０９５Ｎ －
１２３ＩＮＮＯＷＡＸ；吹扫捕集仪：ＴＥＫＭＡＲ ３１００；气密性
注射器：５ ｍＬ；标准贮备液：２００ ｍｇ ／ Ｌ，甲醛基质。
１ ２　 采样

用水样荡洗玻璃采样瓶３次，将水样沿瓶壁缓
缓倒入瓶中，不留顶上空间和气泡，样品置于４ ℃无
有机气体干扰的区域保存，在采样后２ ｄ内分析。
１ ３　 实验步骤
１ ３． １　 色谱条件

柱温：１３０ ℃；气化室温度：２００ ℃；检测器温

度：３００ ℃；吹扫流量：７． ０ ｍＬ ／ ｍｉｎ；燃气：氢气，
４０ ｍＬ ／ ｍｉｎ；助燃气：空气，４５０ ｍＬ ／ ｍｉｎ；分流比
１０∶ １。
１ ３． ２　 吹扫捕集条件

吹扫捕集条件见表１。

表１　 吹扫捕集条件
样品
温度

解析
温度

吹扫
时间

烘烤
时间

解析预加
热温度

烘烤
温度

解析
时间

室温１８０℃ １１ ｍｉｎ ５ ｍｉｎ １８０℃ ２００℃ １ ｍｉｎ

１ ３． ３　 标准曲线的绘制
取适量的氯乙烯标准贮备液，用纯水配制质量

浓度为０． ２００，０． ４００，０． ８００，１． ６００，２． ０００ μｇ ／ Ｌ的
标准溶液，分别进样。根据保留时间定性、峰面积
定量，绘制标准曲线。标准曲线试验数据见表２。
１ ３． ４　 色谱图

氯乙烯测定标准气相色谱图见图１。
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表２　 标准曲线试验结果
１ ２ ３ ４ ５

标准贮备液体积／ μＬ ２． ００ ４． ００ ８． ００ １６． ００ ２０． ０

ρ（标准溶液）／（μｇ·Ｌ －１）０． ２００ ０． ４００ ０． ８００ １． ６００ ２． ０００
仪器响应值 １０ ２００ １２ ６１４ １７ ２６９ ２７ １３０ ３２ ０８７

标准曲线 ｙ ＝ ７ ７００． ５ ＋ １２ １５９． ５ｘ ｒ ＝ ０ ． ９９９ ９

图１　 氯乙烯标准色谱图

２　 结果与讨论
２． １　 检出限、精密度测定

配置质量浓度为０． ２００ μｇ ／ Ｌ的标准溶液，测
定７次，根据ＤＬ ＝ ｔ（ｎ － １） × Ｓ计算氯乙烯的方法检
出限，９９％置信度、ｎ ＝ ７时，ｔ ＝ ３，Ｓ为７次平行测
定的标准偏差；配置质量浓度为１． ０００ μｇ ／ Ｌ的标
准溶液，测定９次，计算出相对标准偏差检验其精
密度，试验结果见表３。

由表３可知，该方法检出限为０． ０２４ μｇ ／ Ｌ，远远
低于《生活饮用水卫生规范》中气相色谱法测定氯
乙烯所注明的检出限１． ０ μｇ ／ Ｌ，能够准确判别水样
中该物质是否存在；精密度试验结果得到相对标准
偏差为７． ６％，满足《生活饮用水卫生规范》中规定
的精密度控制范围２． １％ ～ ９． １％的分析要求。

表３　 检出限、精密度试验结果 ｍｇ ／ Ｌ

试验类别 测量结果
１ ２ ３ ４ ５ ６ ７ ８ ９

均值 ＳＤ
ＲＳＤ

／ ％
ＤＬ

检出限 ０． １９２ ０． １８７ ０． ２０１ ０． ２０３ ０． ２１０ ０． １９０ ０． １９７ ０． ００８ ０． ０４１ ０． ０２４

精密度 ０． ９０５ ０． ９７２ １． ０２０ １． １０５ １． １５５ ０． ９９１ １． ０６３ １． ０８３ １． １２２ １． ０４６ ０． ０８ ７． ６

２． ２　 样品加标回收试验
同时采集４组样品，每组双份，一份直接进样，

另一份加入质量浓度为１． ０００ μｇ ／ Ｌ的标准溶液，
统计结果见表４。

表４　 氯乙烯样品加标回收试验 μｇ

样品 本底值 加标量 测得总量 回收率／ ％
１ ０． ７４１ １． ０００ １． ７６５ １０２

２ ０． ７７１ １． ０００ １． ７８２ １０１

３ ０． ７７３ １． ０００ １． ７３５ ９６． ２

４ ０． ７５２ １． ０００ １． ７７６ １０２

试验结果表明，该方法的加标回收率为９６． ２％
～ １０２％，满足《生活饮用水卫生规范》中规定的加
标回收率控制范围９０％ ～ １０７％的分析要求。
２． ３　 与《生活饮用水卫生规范》中氯乙烯测定方
法的比较

本方法将《生活饮用水卫生规范》指定的氯乙
烯的测定中所采用的Ｕ型不锈钢填充柱改为ＩＮ
ＮＯＷＡＸ毛细管柱，用吹扫捕集法替代顶空法对样
品进行富集，方法检出限由原来的１． ０００ μｇ ／ Ｌ改
善为０． ０２４ μｇ ／ Ｌ，灵敏度大大提高。

２． ４　 应用实例
使用本方法监测某厂处理后排水，结果如表５。

表５　 某厂排水中氯乙烯分析结果
采样时间 取样体积／ ｍＬ ρ（氯乙烯）／（μｇ·Ｌ － １）
８：３０ ５． ０ ０． ７４１

１０：３０ ５． ０ ０． ７７１

１４：３０ ５． ０ ０． ７７３

１７：００ ５． ０ ０． ７５２

监测结果表明，该厂排放水中存在一定量的氯
乙烯污染物，若采用《生活饮用水卫生规范》中氯
乙烯的测定方法，则不能准确判断氯乙烯的存在。

３　 结论
采用吹扫捕集富集、ＩＮＮＯＷＡＸ毛细管柱分析

水中氯乙烯，不仅避免了填充柱的繁琐、柱效低和
选择性差的缺陷，同时大大提高了灵敏度，检出限
达０． ０２４ μｇ ／ Ｌ；精密度、准确度满足环境样品痕量
监测要求，在实际工作中更加科学、可行。
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