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摘要：建立吹扫捕集处理水样，气相色谱法测定水中三氯甲烷的方法，并对吹扫捕集测试条

件进行优化。本方法不需使用有机试剂，具有灵敏度高、检出限低、操作简便等优点。当进

样量为 5mL 时，该方法三氯甲烷检出限为 0.20μ g/L，加标回收率为 93.9%～104.8%。 
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Abstract: The establishment of purge and trap water treatment method for the 

determination of trichloromethane, gas chromatography, and the purge and trap test 

conditions were optimized. This method does not require the use of organic reagents, 

has the advantages of high sensitivity, low detection limit, has the advantages of 

simple operation. When the sample size is 5mL, the method of trichloromethane 

detection limit was 0.20 g/L, the recovery is 93.9% ～ 104.8%. 
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三氯甲烷为无色易挥发有特殊气味液体，是一种重要的有机有机合成原料，

也用作抗生素、香料、油脂、橡胶的溶剂和萃取剂。三氯甲烷为有毒物质，主要

作用于中枢神经系统，对心、肝、肾有损害。《地表水环境质量标准》（GB3838

－2002）将其列入污染物监测范围。地表水体中有机物质含量较低，水中有机物

的检测前处理方法一般为溶剂萃取,而萃取过程繁琐，所用有机溶剂又会对环境

造成污染和对操作人员的伤害 [1]。吹扫捕集法对样品的富集无需使用有机溶剂，

不对环境造成二次污染，且具有富集效率高、取样量少、操作简便快捷等优点。

本文采用吹扫捕集对水样进行前处理，毛细管柱分离，电子捕获检测器测定水样

中的三氯甲烷，方法分离效果好，灵敏度高，测定结果准确。 

1 实验部分 

1.1 主要试验仪器和试剂 

安捷伦 7890A 气相色谱仪，带电子捕获检测器（ECD）；TEKMAR3100 吹扫捕

集仪；Tenax 捕集管；三氯甲烷标准溶液：10mg/L（环境保护部标准样品研究所）；

抗坏血酸（分析纯）；实验用水均为超纯水。 

1.2测定条件 

http://baike.baidu.com/view/42596.htm
http://baike.baidu.com/view/1136751.htm


吹扫捕集条件: 吹扫气为氮气，吹扫温度为50℃，气体流量为45ml/min，

吹扫时间9min；解吸温度210℃，解吸时间2min；烘烤温度250℃；烘烤时间5min。 

色谱条件：Rtx-5 毛细管色谱柱（30m×0.25mm×0.25μ m）：进样口温度

200℃；柱温 70℃；检测器温度 250℃；载气为>99.999％高纯氮，柱流量

4.0ml/min；尾吹气流量 30.0ml/min；分流比为 10:1。 

1.3标准曲线的配制 

用 10μ L微量注射器吸取三氯甲烷标准溶液 1.00、3.00、5.00、8.0、10.0、

到装有超纯水 5mL 吹扫管中，配制三氯甲烷浓度分别为 2.00、6.00、10.0、16.0、

20.0μ g/L 标准溶液系列，进行吹扫捕集进样，气相色谱分析。 

1.4 样品测定 

采样前先加0.3g抗坏血酸于玻璃瓶中，采样时将水样沿瓶壁缓缓倒入玻璃瓶

中，瓶内液面不留空间，塞紧瓶口，尽快分析。样品分析时，先取实验用水5ml

作空白试验，检查仪器是否受到污染，然后移取5ml水样至吹扫捕集仪的吹扫管

中，ECD检测器测定，以保留时间定性，峰面积定量，用外标法计算各样品中被

测物浓度。 

2.结果与讨论 

2.1 吹扫温度的选择 

在室温下吹扫样品时，只要吹扫时间足够长，就能满足分析的要求。为了缩

短吹扫时间，可对样品进行加热，一般提高吹扫温度，样品中有机物分子的挥发

扩散速率会加快，有利于被测物的吹脱从而提高吹扫捕集效率，但温度升高的同

时也增加了水的挥发，不利于捕集阱的吸附且过多的水蒸气会对色谱检测器产生

影响，因此吹扫温度不宜过高，本文采用吹扫温度为 50℃。 

2.2 吹扫时间的选择 

在吹扫捕集法中，吹扫时间是最重要的参数，它关系到吹扫的效率，从而影

响方法的检出限与灵敏度。由实验得知，在吹扫流量恒定条件下，吹扫时间小于

8min 时，被测样品的回收率随吹扫时间增加而增大，在 8-9min 内回收率变化不

明显。吹扫时间越长，吹扫出的水分会越多，对捕集系统不利;吹扫时间太短，

样品吹扫不彻底, 因此选择吹扫时间为 9min。 

2.3 标准曲线和检出限 



取标准溶液 5mL 进行吹扫和分离，以浓度为横坐标，峰面积为纵坐标进行线

性回归，三氯甲烷在 2.00-20.0μ g/L 质量浓度范围内线性关系良好，线性方程

为 Y=2531.83X+128.46,线性相关系数 r=0.9995。 

按照样品分析的全部步骤，连续分析 7个低浓度样品，计算三氯甲烷测定结

果的标准偏差 S 分别为 0.0638μ g/L，检出限 MDL=S·t(n-1,0.99),式中 t(n-1,0.99)为

置信度 99%、自由度为 n-1 时的 t 值（t(6,0.99)=3.143)，S 表示 n次平行测定的标

准偏差[2],结果表明，三氯甲烷的检出限为 0.20μ g/L，本方法的最低检出浓度低

于 GB3838-2002 中推荐使用的分析方法的检出限 0.0003mg/L。 

2.4方法精密度 

用10μ L微量注射器吸取三氯甲烷标准溶液2.00μ L到装有超纯水5mL吹扫

管中，三氯甲烷质量浓度为4.00μ g/L，进行吹扫捕集进样，气相色谱分析7次进

行精密度的测定，测定结果的相对标准偏差为1.99%。 

表 1：精密度试验 

项目 三氯甲烷（μ g/L） 

测定值 3.83、3.94、3.72、3.81、3.89、3.90、3.78 

平均值 3.84 

RSD 1.99% 

2.5 加标回收率试验 

在 4组 5mL 地表水样品管中加入 2.00、3.00、4.00、500μ L三氯甲烷标准

溶液，对原水样和加标水样进行分析，计算加标回收率为 93.9%～104.8%，见表

2。 

表 2：加标回收率试验 

样品 本底值（μ g/L） 加入量（μ g/L） 测定值（μ g/L） 回收率（%） 

1 4.53 4.00 8.72 104.8 

2 4.11 6.00 10.0 98.2 

3 2.89 8.00 10.5 95.1 

4 3.71 10.0 13.1 93.9 

3.结论 

采用吹扫捕集—气相色谱法测定水中三氯甲烷操作简单快速、分离效果好、

灵敏度高和检出限低，实验过程中不需使用有机溶剂，避免了对环境及水造成二

次污染。本方法适用于水中三氯甲烷的监测，可满足水质卫生标准的要求。 
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