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吹扫捕集气质联用法分析水中噻吩的方法

(57)摘要

本发明公开了一种吹扫捕集气质联用法分

析水中噻吩的方法，本方法首先在采集的水样中

加入适量甲醇作为保存剂，取20ml水样样品加入

样品瓶并加入0.2g氯化钠，轻轻震摇使其溶解后

加入内标溶液后封盖；将样品瓶置于吹扫捕集进

样器，设置吹扫捕集条件后对样品瓶进行吹扫捕

集，水样中的噻吩被从水中吹扫出来并进入气质

联用仪；设定气质联用仪的气相色谱条件和质谱

条件，按设定条件对噻吩进行分析，按照保留时

间和离子碎片对水样中噻吩作出定性分析，采用

内标法对水样中噻吩的响应值作出定量分析。本

方法将吹扫捕集与气质联用仪联用，使噻吩与水

分离，实现水中噻吩的定量定性检测，提高了检

测效率，简化了实验过程，提高了检测精度。
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1.一种吹扫捕集气质联用法分析水中噻吩的方法，其特征在于本方法包括如下步骤：

步骤一、采集水样并且在1000ml水样中加入10ml甲醇作为保存剂，取20ml水样样品加

入样品瓶，在样品瓶中加入0.2g氯化钠，轻轻震摇使其溶解，随后加入40μg/ml的1,4‑二氟

苯溶液5μl的内标溶液后封盖；

步骤二、将样品瓶置于吹扫捕集进样器，设置吹扫捕集条件为：传输温度140  ºC、吹扫

流量40ml/min、样品体积10ml、吹扫等待流量10ml/min、样品吹扫时间11min、样品吹扫温度

20  ºC、干燥吹扫时间2min、干燥吹扫流量10ml/min、干燥吹扫温度20  ºC；

步骤三、启动吹扫捕集进样器对样品瓶进行吹扫捕集，水样中的噻吩被从水中吹扫出

来，并被捕集阱捕集后解吸进入气质联用仪；

步骤四、设定气质联用仪的气相色谱条件为：色谱柱30m*250μm*1.4μm、流量为1.2  mL/

min的恒流模式、进样口温度200  ºC、分流比10：1的分流进样模式、色谱柱初始温度40ºC并

保持2min、第一阶段柱温梯度按20ºC  /min升温至150  ºC、第二阶段柱温梯度按15ºC  /min

升温至250  ºC并且保持2  min；设定气质联用仪的质谱条件为：全扫描采集模式、离子源温

度230ºC、四级杆温度150ºC；

步骤五、气质联用仪按设定条件对从水样中吹扫采集的噻吩进行分析，按照噻吩色谱

峰值的保留时间和质量数分别为84、58、45的噻吩离子碎片对水样中噻吩作出定性分析，采

用内标法依据噻吩和内标物在气质联用仪上的响应值之比和内标物加入的量计算进行定

量分析。
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吹扫捕集气质联用法分析水中噻吩的方法

技术领域

[0001] 本发明涉及测试技术领域，尤其涉及一种吹扫捕集气质联用法分析水中噻吩的方

法。

背景技术

[0002] 噻吩（thiophene）是含有一个硫杂原子的五元杂环化合物，其分子式  C4H4S。噻吩

存在于由煤焦油分馏得到的粗苯和粗萘中，粗苯中约含0.5%、无色，由于其沸点为84℃，与

苯接近，因此很难使用蒸馏的方法将它们分开，所以噻吩容易随着工业苯的污染进入水体

而成为一种常见的污染物；噻吩虽然是中等毒性，但是有恶臭和很强的刺激性，有必要对噻

吩的检测引起重视。

[0003] 目前对水中的噻吩并没有专门的检测方法，一般测定使用石油苯中噻吩的测定方

法（GB/T  3405‑2011）；其中分光光度法全过程约需要2  小时，检测时间长，实验过程繁琐，

并且实验需要使用大量浓硫酸萃取，操作危险，效率低；而使用气相色谱法(FPD)检测，其将

试样直接进入气相色谱，利用FPD检测器对含硫化合物的高响应来完成检测，但该方法并不

适用于水样的检测，因为常规使用的气相色谱柱不适合直接分析水样，而且气相色谱（FPD）

应用范围少，大部分实验室并未配备。

发明内容

[0004] 本发明所要解决的技术问题是提供一种吹扫捕集气质联用法分析水中噻吩的方

法，本方法将吹扫捕集与气质联用仪联用，使噻吩与水分离，实现水中噻吩的定量定性检

测，提高了检测效率，简化了实验过程，提高了检测精度。

[0005] 为解决上述技术问题，本发明吹扫捕集气质联用法分析水中噻吩的方法包括如下

步骤：

[0006] 步骤一、采集水样并且在1000ml水样中加入10ml甲醇作为保存剂，取20ml水样样

品加入样品瓶，在样品瓶中加入0.2g氯化钠，轻轻震摇使其溶解，随后加入40ug/ml的1,4‑

二氟苯溶液5ul的内标溶液后封盖；

[0007] 步骤二、将样品瓶置于吹扫捕集进样器，设置吹扫捕集条件为：传输温度140℃、吹

扫流量40ml/min、样品体积10ml、吹扫等待流量10ml/min、样品吹扫时间11min、样品吹扫温

度20℃、干燥吹扫时间2min、干燥吹扫流量10ml/min、干燥吹扫温度20℃；

[0008] 步骤三、启动吹扫捕集进样器对样品瓶进行吹扫捕集，水样中的噻吩被从水中吹

扫出来，并被捕集阱捕集后解吸进入气质联用仪；

[0009] 步骤四、设定气质联用仪的气相色谱条件为：色谱柱30m*250um*1.4um、流量为1.2 

mL/min的恒流模式、进样口温度200℃、分流比10：1的分流进样模式、色谱柱初始温度40℃

并保持2min、第一阶段柱温梯度按20℃/min升温至150℃、第二阶段柱温梯度按15℃/min升

温至250℃并且保持2  min；设定气质联用仪的质谱条件为：全扫描采集模式、离子源温度

230ºC、四级杆温度150ºC；
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[0010] 步骤五、气质联用仪按设定条件对从水样中吹扫采集的噻吩进行分析，按照噻吩

色谱峰值的保留时间和质量数分别为84、58、45的噻吩离子碎片对水样中噻吩作出定性分

析，采用内标法依据噻吩和内标物在气质联用仪上的响应值之比和内标物加入的量计算进

行定量分析。

[0011] 由于本发明吹扫捕集气质联用法分析水中噻吩的方法采用了上述技术方案，即本

方法首先在采集的水样中加入适量甲醇作为保存剂，取20ml水样样品加入样品瓶并加入

0.2g氯化钠，轻轻震摇使其溶解后加入内标溶液后封盖；将样品瓶置于吹扫捕集进样器，设

置吹扫捕集条件后对样品瓶进行吹扫捕集，水样中的噻吩被从水中吹扫出来并进入气质联

用仪；设定气质联用仪的气相色谱条件和质谱条件，按设定条件对噻吩进行分析，按照保留

时间和离子碎片对水样中噻吩作出定性分析，采用内标法对水样中噻吩的响应值作出定量

分析。本方法将吹扫捕集与气质联用仪联用，使噻吩与水分离，实现水中噻吩的定量定性检

测，提高了检测效率，简化了实验过程，提高了检测精度。

具体实施方式

[0012] 本发明吹扫捕集气质联用法分析水中噻吩的方法包括如下步骤：

[0013] 步骤一、采集水样并且在1000ml水样中加入10ml甲醇作为保存剂，取20ml水样样

品加入样品瓶，在样品瓶中加入0.2g氯化钠，轻轻震摇使其溶解，随后加入40ug/ml的1,4‑

二氟苯溶液5ul的内标溶液后封盖；

[0014] 步骤二、将样品瓶置于吹扫捕集进样器，设置吹扫捕集条件为：传输温度140℃、吹

扫流量40ml/min、样品体积10ml、吹扫等待流量10ml/min、样品吹扫时间11min、样品吹扫温

度20℃、干燥吹扫时间2min、干燥吹扫流量10ml/min、干燥吹扫温度20℃；

[0015] 步骤三、启动吹扫捕集进样器对样品瓶进行吹扫捕集，水样中的噻吩被从水中吹

扫出来，并被捕集阱捕集后解吸进入气质联用仪；

[0016] 步骤四、设定气质联用仪的气相色谱条件为：色谱柱30m*250um*1.4um、流量为1.2 

mL/min的恒流模式、进样口温度200℃、分流比10：1的分流进样模式、色谱柱初始温度40℃

并保持2min、第一阶段柱温梯度按20℃/min升温至150℃、第二阶段柱温梯度按15℃/min升

温至250℃并且保持2  min；设定气质联用仪的质谱条件为：全扫描采集模式、离子源温度

230ºC、四级杆温度150ºC；

[0017] 步骤五、气质联用仪按设定条件对从水样中吹扫采集的噻吩进行分析，按照噻吩

色谱峰值的保留时间和质量数分别为84、58、45的噻吩离子碎片对水样中噻吩作出定性分

析，采用内标法依据噻吩和内标物在气质联用仪上的响应值之比和内标物加入的量计算进

行定量分析，该响应值为噻吩色谱的峰面积。。

[0018] 本实施例还对试样进行了加标试验，按照上述方法处理试样，试验结果加标回收

率在81％～123％，证明方法的准确度较好；检出限为0.5ug/l，低于GB/T  3405‑2011中

0.5mg/l的检出限。下表为加标试验数据：

[0019]
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[0020] 由于气质联用仪强大的定性能力，目前已经成为环境监测实验室的主流配置，但

并不适合直接用于水中噻吩的检测，这是因为噻吩与常规溶剂不易分离，无法通过溶剂萃

取法萃取后检测，而气质联用仪也不适合直接进入水样检测，相对于噻吩在气相色谱（FPD)

上的高响应，噻吩在气质联用上的响应值也较低。此外由于噻吩在水中的稳定性较差，给分

析带来困难，所以延长样品的保存时间对于保证分析的准确性起到重要作用。

[0021] 本方法将吹扫捕集与气质联用仪联用，使噻吩与水分离，再针对噻吩的检测对气

质联用仪参数进行了优化，以达到采用气质联用仪对噻吩进行测定的目的，使得水中噻吩

的检测有了简单准确的定量、定性的分析方法。

[0022] 本方法利用噻吩与水的不互溶性，采用氮气将噻吩从水中吹出并收集；在检测环

节利用氯化钠的盐效应降低噻吩在水中的溶解性；在样品保存环节利用甲醇对噻吩的溶解

性增加水中噻吩的保存时间。通过实验比对证明吹扫捕集+气质联用法比气相色谱（FPD）法

有很大的优势，本方法的检出限为0.5μg/L，远远低于气相色谱（FPD）法的0.5mg/  L，加标回

收率81～123%，相对标准偏差小于10%。采用气相色谱法检测噻吩，当样品中有其它干扰物

质会对检测结果的判断造成很大的困扰，而本方法使用的气质联用法定性准确，不易受干

扰。

[0023] 本方法实施后，处理单个水样所消耗的时间由分光光度法的2小时缩短到30min，

大大提高了工作效率。而且本方法稳定性好，检出限低，步骤简单，容易掌握。
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