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热脱附/GC-MS 联用技术测定空气中挥发性有机物 
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（1.武汉仲联诚鉴检测技术有限公司  430000；2. 武汉海关技术中心  430050） 
 

摘要： 目的 探究热脱附/气相色谱质谱联用技术（GC-MS）测定空气中挥发性有机物。方法 通过吸附管吸附环境空气中挥发性有机物，再加热解析

直接进入气质联用仪分析，外标法定量。结果 配置好甲醇标准混合溶液处于分析条件下进样，经热脱附，总计获取 35 种挥发性有机物。各物质在

5~100ng 范围内呈现出良好的线性关系（r＞0.996）；加标回收率试验回收率为 87.2%~113%，相对标准偏差在 0.8%~8.7%，准确度加标回收率的相对

标准偏差均符合标准范围。结论 热脱附/GC-MS 测定空气挥发性有机物，具有检出限低、精密度和准确度好优点，被用于环境空气中挥发性有机物

测定效果良好。 
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挥发有机物是指常压下沸点在 50~260℃之间，常温下饱和蒸气压

大于 133.32Pa 的有机化合物。化合物中含有有机物种类繁多，挥发性

强，毒性大并成为空气中重要的污染物[1-2]。当前大多数挥发性有机物会

对人体造成伤害，具有神经毒性、肾脏及肝脏毒性，部分物质甚至具有

致癌、致畸和致突变性[3-4]。同时，部分挥发性有机物参与光化学反应形

成臭氧，为形成光化学烟雾的前体物。为此有关挥发性有机物研究具有

紧迫性、重要性。当前环境空气中挥发性有机物含量偏低，需富集前处

理才可进行仪器分析，目前多采取固体吸附溶剂解析法、固体吸附热脱

附法等，固体吸附热脱附法具有操作简单、携带方便及检出限低等优点，

采取气相色谱法、气相色谱质谱法测定，可检测挥发性有机物[5-6]。文章

就热脱附/气相色谱质谱联用技术（GC-MS）测定空气中挥发性有机物

效果如下分析，现报道如下。 

1 材料与方法 

1.1 试剂材料与仪器设备 

35 种挥发性有机物标准溶液（甲醇中），浓度 2000μg/mL，北京

坛墨质检科技有限公司。甲醇（色谱级）。吸附管：不锈钢材质，内径

5mm，内装 CarbopackC、 CarbopackB、 Carboxen 1000，长度为 13mm。

氦 气 ： 纯 度 ≥ 99.999% 。 氩 气 ： 纯 度 ≥ 99.999% 。 仪 器 设 备 ：

GCMS-QP2010SE，电子轰击（EI）电离源；色谱柱（0.25mm×1.40um

×60m，TG-VRX 毛细管色谱柱）；热脱附仪（ MARKES TD100-3-XR ）；

标样加载平台；老化装置（ BCT 

IECHNOLOGY，北京博赛德科技有限公司）；微量注射器 （10.0、

50.0、100、1000ul）； 智能吸附管法 VOCs 采样仪（崂应 3038 型 , 

10~200ml/min ）；一般实验室常用仪器和设备。 

1.2 方法 

1.2.1 智能吸附管法 VOCs 采样仪条件 

流量：200ml/min，时间：50min，按照设定采样时间、采样体积并

完成采样后，立即密封帽密封两端吸附管，4℃避光保存，7 天内分析。 

1.2.2 热脱附仪条件 

吸附管初始温度：室温。聚焦冷阱初始温度：室温。干吹流量：

50ml/min，干吹时间：0.5min。吸附管脱附温度：250℃。吸附采样管脱

附时间：6.0min。脱附流量：50ml/min，聚焦冷阱温度：-3℃。聚焦冷

阱脱附温度：250℃，冷阱脱附时间：3.0min。传输线温度：150℃，分

流比：5:1。 

1.2.3 毛细管柱气相色谱仪条件 

进样口温度：200℃，柱流量（恒流模式）：1.5ml/min，升温程序：

初始温度 35℃，维持 3.2min，维持 5℃速度升温至 200℃，并维持 2min。 

1.2.4 质谱仪条件 

全扫描，范围 35~270aum，离子化能量：70eV，传输线温度：280

℃，离子源温度：250℃。 

1.3 标准曲线绘制 

1.3.1 标准系列配制 

选择 2000mg/L 的标准溶液，选择甲醇定容，选择系列稀释法配置

5.00、10.0、25.0、50.0、100mg/L 一系列不同浓度的混合标准溶液。 

1.3.2 标样加载 

老化吸附管装到热脱附标样的机载平台，选择微量注射器 1.0ul 混

合液标准溶液注入空白吸附管，选择 50ml/min 氮气出扫吸附管 5min，

迅速取下吸附管，选择密封帽将吸附管两端密封，可得到含量为 5.00、

10.0、25.0、50.0、100ng 的校准系列吸附管。 

2 结果 

2.1 标准曲线和相关系数 

配置好甲醇标准混合溶液处于分析条件下进样，经热脱附，总计获

取 22 种挥发性有机物。各物质在 25~200ng 范围内呈现出良好的线性关

系（r＞0.996）。其中 1,1,2-三氯-1,2,2-三氯乙烷、1,1-二氯乙烯、氯丙

烯及二氯甲烷，四氯化碳、苯以及 1,4-二氯苯等物质未分离，可通过各

物质的特征离子和辅助离子对其进行定性，无法实现分离，故将其视为

一种物质进行分析，其他物质可完全分离，见表 1。 

2.2 准确度和精密度的测定 

老化后吸附采样管装置到热脱附液体标样加载平台上，选择微量注

射器分别取 1.0ul 的 10.0mg/L、1.0ul、50.0mg/L 标准使用液注入空白吸

附管，选择 50ml/min 的 N2 吹扫吸附管 2min，迅速取下吸附管，密封帽

并密封两端吸附管，得到含量为 10.0ng、50.0ng 的混合标准溶液。依据

仪器参考条件，并分析样品 TD-GC-MS，两种浓度分别同时对 6 个空白

加标回收率测试。10.0ng 加标回收率试验回收率为 61.5%~120.5%，精

密 度 在 1.92%~15.78% ； 50.0ng 加 标 回 收 率 试 验 回 收 率 在

104.3%~118.5%，精密度为 2.38%~12.3%，准确度加标回收率的相对标

准偏差均符合标准范围，见表 1。 

2.3 实际样品的测定 

本次研究方法对某工业区附近的环境空气做测试。采集样品采取锡

纸包好运回实验室马上分析，分析结果中含有个别化合物检出，详见表

2。 
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表 1 标准曲线、方法检出限、回收率 

加标量 10.0ng 加标量 50.0ng 

化合物 线性回归方程 
相关系数

r 

方法检出限

（ug/m3） 
平均回收量

（ng） 
回收率（%） 

平均回收量

（ng） 
回收率（%） 

1,1-二氯乙烯 
Y=5.255e 
7-2.985e6 

0.998 0.0012 10.17 101.7 52.13 104.3 

四氯化碳 
Y=3.269e 
7-2.966e6  

0.999 0.0026 6.67 66.7 56.92 103.6 

1,1,2-三氯-1,2,2-三氯

乙烷 
Y=1.249e 7-1.8e6  0.999 0.0045 8.49 84.9 55.12 102.26 

六氯丁二烯 Y=1.08e7- 3.424e5  0.999 0.0012 6.55 65.5 54.12 104.63 

苯 y=7.472e 7-2.707e6  0.999 0.0002 6.71 67.1 51.56 101.26 

3-戊酮 y=7.588e 7-2.458e6 0.999 0.002 6.59 65.9 52.96 104.26 

乙酸丁酯 y=1.649e7- 1.465e5 0.999 0.004 6.58 65.8 54.26 104.11 

氯丙烯 Y=5.866e7- 1.59e5  0.996 0.004 61.5 61.5 52.11 102.26 

乙苯 y=6.271e 7+5.972e5  0.999 0.0042 7.59 75.9 52.58 103.26 

对/间二甲苯 y=3.759e7 +3.058e6 0.999 0.0012 76.9 76.9 54.11 104.96 

2-庚酮 y=3.456e7 +3.125e6 0.997 0.011 9.12 91.2 51.45 102.36 

苯乙烯 y=3.732e7 +6.996e5 0.998 0.0013 8.26 8.26 52.69 103.56 

邻二甲苯 y=4.323e7 +1.700e6 0.996 0.0032 7.91 79.1 54.11 104.96 

苯甲醚 Y=3.293e7+5.707e6  0.998 0.0012 9.25 92.5 52.15 102.26 

苄基苯 Y=3.293e7+5.707e6  0.999 0.0024 10.11 101.1 54.11 104.96 

1,2-二溴乙烷 Y=1.104e7+2.411e6  0.999 0.0022 85.2 85.2 52.15 104.15 

1,4-二氯苯 Y=2.539e7+1.07e6  0.997 0.0012 79.2 79.2 54.89 104.59 

二氯甲烷 Y=5.302e7+1.998e5  0.996 0.0022 8.65 86.5 51.15 104.58 

表 2 实际气样测定结果（ng/m3） 

化合物 乙酸乙酯 甲苯 乙苯 对/间二甲苯 苯乙烯 邻二甲苯 苯乙醛 

浓度 0.117 0.015 0.006 0.012 0.008 0.004 0.009 

3 讨论 

近些年来随着国内城市化进程推进，挥发性有机物排放量日益增

大，随之而来而大气污染日益加重[7-8]。挥发性有机物与 PM2.5 和臭氧污

染关系紧密，由于其具有相对较强光化学反应性，为形成臭氧及二次有

机气溶胶的重要前体物[9-10]。当挥发性有机物与呼吸道、皮肤接触并侵

入人体，会引起头晕、头痛、恶心及呕吐等症状，危害人体健康[11-12]。

为此，快速测定环境中挥发性有机物具体组分和含量，对分析大气污染

物及协同控制提供重要决策依据及数据支持。 

本次研究中采取热脱附/GC-MS 测定空气挥发性有机物，依据检出

限、精密度和精准度等指标验证指出，采取热脱附/GC-MS 可对环境空

气中 22 种挥发性有机物进行监测。对上述挥发性有机物线性方程相关

系数均为 0.996 以上。以空白样品为基体，开展加标回输率试验，结果

指出：10.0ng 加标回收率试验回收率为 61.5%~120.5%，精密度在

1.92%~15.78%；50.0ng 加标回收率试验回收率在 104.3%~118.5%，精密

度为 2.38%~12.3%，准确度加标回收率的相对标准偏差均符合标准范

围。上述方式下可满足环境空气中痕量挥发性有机物快速检测，为环境

状况及环境质量控制提供技术支持。 

综上所述，热脱附/GC-MS 测定空气挥发性有机物，具有检出限低、

精密度和准确度好优点，被用于环境空气中挥发性有机物测定效果良

好。 
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