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摘 要: 采用吹扫捕集 -气相色谱法测定水中松节油, 优化了试验条件。方法在 0 g /L~ 625 g /L范围内线性良好,

检出限为 0. 006 m g /L, 标准样品测定的相对标准偏差为 3. 4% ,实际样品的加标回收率为 88. 0% ~ 110%。
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Abstract: A method w as estab lished to determ ine turpentine in w aterw ith purge and trap by gas chromatog-

raphy. The test conditions w ere opt im ized to obtain follow ing results: good linearity from 0 g /L to 625 g /L;

the lim its o f detect ion at 0. 006mg /L; theRSD o f standard samples at3. 4%; the recoveries of practical samples

from 88. 0% to 110% .
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松节油是透明无色有芳香味的液体, 主要成分

是 -蒎烯、 -蒎烯、水芹烯等单萜烯和长叶烯、

石竹烯等倍半萜烯的混合物, 对人体有一定危害,

高浓度的松节油甚至会引起心肌损害而猝死
[ 1- 2]
。

松节油的测定目前常用二硫化碳振荡萃取浓缩、气

相色谱分析
[ 3]

, 操作较复杂, 且二硫化碳毒性较

大。今采用吹扫捕集 -气相色谱法测定水中松节

油,方法简便灵敏,毒性小,适用于地表水及生活饮

用水中松节油的测定。

1 试验

1. 1 主要仪器与试剂

Ag ilent 6890型气相色谱仪, 配氢火焰离子检

测器 ( F ID) ,美国 Ag ilent仪器公司; DM - 624毛细

管色谱柱 ( 30m 0. 53 mm 3 m ); O I 4660型吹

扫捕集仪, O I 4550型自动进样仪, 美国 Analytical

公司。松节油标准样品 ( B7010218, 0. 5 g /L, 甲醇

溶剂 ), 美国 A ccuS tandard公司。

1. 2 分析条件

吹扫条件:吹扫时间 11 m in;干吹时间 2 m in;

解析温度 190 ; 烘培温度 240 ; 烘培时间

12m in;脱附时间 0. 50 m in。

色谱条件: 采用不分流模式; 进样口温度

200 ;检测器温度 250 ;柱升温程序为 60 ,以

3. 8 /m in升至 80 (保持 1 m in), 以 10 /m in

升至 105 (保持 5m in),以 10 /m in升至 150

(保持 1 m in), 以 10 /m in升至 180 (保持

3m in);检测器温度 250 ;氢气流量 30mL /m in; 空

气流量 300mL /m in;载气流量 7. 6mL /m in。

1. 3 样品测定

在自动进样仪上设定取样体积为 10 mL, 在吹

扫捕集仪中选用 25 mL吹扫管浓缩样品后进入气

相色谱仪, 经 DM - 624毛细管柱分离, F ID检测,

外标法定量。

2 结果与讨论

2. 1 预处理方法的选择
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传统方法采用二硫化碳振荡浓缩萃取样品,预

处理过程繁琐, 易造成目标化合物损失, 且二硫化

碳有刺激性气味,易造成实验室空气污染。该方法

改用吹扫捕集
[ 4]
浓缩样品,有效解决了上述问题。

2. 2 水样保存

松节油在酸性条件下会发生氧化作用而生成

游离酸。因此,样品采集后应在中性或偏碱性 ( pH

值 9)条件下保存于棕色瓶中, 并于 4 冷藏,在

7 d内完成测定。

2. 3 校准曲线

用蒸馏水配制 0 g /L~ 625 g /L松节油标准

溶液系列,在上述色谱条件下测定, 以峰面积为纵

坐标、质量浓度为横坐标绘制校准曲线, 回归方程

为 Y= 0. 008X - 0. 31, 相关系数 r= 0. 999 8。

松节油标准样品色谱峰见图 1, 保留时间

8. 60m in~ 15. 02 m in为松节油的特征峰范围。

图 1 松节油标准样品色谱峰

2. 4 方法检出限

用该方法测定 7个 62. 5 g /L松节油标准样

品,标准偏差 s= 0. 002 1mg /L,按 MDL= t( n - 1, 0. 99 )

s计算方法检出限为 0. 006 mg /L。

2. 5 精密度试验
[ 5]

用该方法测定 8个 0. 250 mg /L松节油标准样

品,相对标准偏差为 3. 4%。

2. 6 加标回收试验

分别对地表水和饮用水样品作加标回收试验,

回收率为 88. 0% ~ 110%。实际样品测定条件应

与标准样品的色谱、吹扫条件保持一致。

2. 7 干扰试验

选择与松节油相近的苯系物作干扰试验。将

苯系物加入松节油标准样品中测定,结果两者出峰

分离良好, 苯系物的存在对松节油的测定不构成干

扰。当实际水样在 8. 60m in~ 15. 02 m in之间有其

他干扰峰存在时,可能会导致定量结果不准确。

3 结语

采用吹扫捕集 -气相色谱法测定水中松节油,

用全自动吹扫捕集仪代替人工萃取, 前处理简单,

节约了分析时间, 避免了有毒试剂二硫化碳的使

用,提高了操作安全性。方法简便快速, 灵敏度高,

精密度与准确度均符合要求, 适用于地表水及生活

饮用水中松节油的测定。
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