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采用吹扫捕集分析土味素和 

2-甲基异崁醇 

简介 
土味素和 2-甲基异崁醇（2-MIB）是两种在饮用水中存在的导致令人

厌恶的气味和口感的物质。它们是蓝绿藻类的代谢副产品，在水中产生了

一种发霉的味道或者土味；有时，它们也被称为“模子气味”物质。常规

的水处理方法（例如：加氯或者臭氧）不能够得到嗅味检测可接受的结果，

这些物质通常处于 10-20ppt。近来，土味素和 2-甲基异崁醇在日本、欧洲

和美国的西南部已经日益受到重视，开发一个方法以萃取和检测极低浓度

的这些物质，已经变得益发重要了。 
 
在大多数国家，强制的检出浓度是 10ppt 或更低。在日本，要求的检

出限是 1ppt。低的检出限使常规的吹扫捕集萃取方法复杂化。这项研究的

目标就是优化吹扫捕集和质谱的操作条件，以便满足 1-ppt 的检出限，并

且当开发一个新的方法时，执行通常要求的性能验证测试。 
 
最大化吹扫效率的策略 

    本项目中使用的吹扫捕集仪器是OI分析仪器公司的4560型样品浓缩

仪，配置专利的红外线吹扫管样品加热器和旋风式除水装置，显示于图 1。

注意几个步骤使吹扫效率最大化并且优化整个的结果，包括如下的内容： 

 

• 使用最大的样品体积 25mL，使检测器能够检测到最大化的样品质

量， 

• 使用 10%（w/v）氯化钠（NaCl）溶液以增加萃取效率，和 

• 采用红外线吹扫管样品加热器加热样品至 80°C。 

 

样品体积 

    大多数 USEPA 的吹扫捕集方法都采用 5-mL 的样品，最低检出限为

0.5ppb（500ppt）。为了下降 500 倍以得到 1ppt 的最低浓度，最大化传送

到检测器的质量是十分必要的。增加样品体积从 5 mL 到 25 mL 并且采用

25-mL 的过滤式吹扫管。为了测试随样品体积的灵敏度的改变，制备一份

含有土味素和 2-甲基异崁醇的标样。在相同的吹扫捕集条件下，分析三个

不同的样品体积，5 mL、10 mL 和 25 mL，比较其峰高度。在 m/z 95（保

留时间为 15.7 分钟），2-甲基异崁醇的峰高度从 5-mL 样品体积的 50 提高

到 25-mL 样品体积的 240。表明当采用大的样品体积时，传送到检测器的

样品质量几乎增加了 5 倍。土味素的结果类似。在样品体积方面，分析 
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物的回收率的结果显示于图 2。 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

图 2 样品体积对于回收率的影响 

 

亲水特性 

土味素和 2-甲基异崁醇的结构和化学特性显示于图 3。两个物质都是饱和的叔醇；因此，它们是亲

图 1 OI 分析仪器公司的 4560 型样品浓缩仪，配置

专利的红外线吹扫管样品加热器 
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水性的，不易被吹出来。对于水基体要得到最大 

的萃取效率，采用“盐化”技术。标样采用 10% 

（w/v）的氯化钠溶液制备。样品分析之间，吹 

扫管和传输管线用清洗水清洗三次，因此没有发 

现腐蚀或者盐的沉积。 

 

 除了盐化，在吹扫阶段每个样品被加热到 

80°C 以提高萃取效率。专利的红外线吹扫管样 

品加热器采用高强度的灯泡加热吹扫管中的样 

品。一根内置的样品热电偶提供直接的样品温度 

反馈给电气系统，能够准确地监测和控制在 

±1°C 之内。样品能够被快速、准确和重复地 

加热到指定的温度。相比于通常的 40°C 样品 

温度，回收率提高了 38%到 44%，显示于图 4。 

 

 

 

 

 

 

 

 

图 4 提高样品的温度，改进了吹扫效率 

 

    4560 型吹扫捕集的专利的旋风式除水系统在正常的 USEPA 方法 502.2 的时间和温度条件下，去除

掉了除了 0.25µL（≈98%）的水之外的几乎所有捕集到的水。在这里由于采用更高的样品吹扫温度，有

必要考虑其它一些措施处理在吹扫阶段传输到捕集阱上的不寻常的大量的水。最终的方法中包括 3 分钟

图 3 土味素和 2-甲基异崁醇的化学结构和物理特

性。在正常的吹扫捕集条件下，两个物质都难以被

吹出来。 
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额外的干吹扫作为标准参数，同时配以旋风式除水系统以去除掉这些水量。土味素和 2-甲基异崁醇的

保留时间都处于多余的水产生的色谱问题区域之后；虽然如此，多余的水将潜在地使较早洗脱出来的物

质难以被分析。不采用一个高效的除水配置，对于质谱仪将产生有害的影响。所有其它的吹扫捕集条件

都是标准的 UPSPA 挥发性物质的检测方法，总结于表 1。 

 

表 1 吹扫捕集条件总结 

捕集阱 Tenax® (#7) 

样品描述 25mL, 10% NaCl(w/v), 吹扫温度 80°C 

干吹扫 3 分钟 

捕集阱参数 

      吹扫温度/时间 

 

25°C，11 分钟 

      脱附温度/时间 180°C，3 分钟 

      烘焙温度/时间 190°C，15 分钟 

总循环时间 32 分钟 

 

优化 GC/MS 的条件 

优化 GC/MS 的操作条件主要集中在注入技 

术和质谱（MS）的获取参数。 

 

注入技术 

采用脉冲式分流注入技术，能够最大限度 

地传输分析物至 GC 的柱子。脉冲注入增加了 

在运行开始时刻的注入口压力，在脱附阶段快 

速地推进载气流速，使样品能够更快地流出柱 

子。同时最小化了分析物在注入口的分解，尤 

其是 2-甲基异崁醇，在高温下极易分解。峰形 
改善，且峰更加锐利。分流比设置为 5：1，使 
到达检测器的质量更高。最后，传输管线直接 
连接到分流/不分流注入口的载气管线，并且提 
供保温措施以消除冷凝点。隔垫吹扫排放口被 
堵住，以避免了额外的损失（见图 5）。 
 
质谱的获取 

要获得最大的灵敏度，选择选定离子监测（SIM）获取模式。在 SIM 模式下，只有几个选定的离

子碎片被监测，因此整个检测器的灵敏度大大提高。 

 

    直接注入制备好的 100-ppb 储备标样，MS 处于扫描模式，以决定分析物的保留时间和 SIM 所需要

的最佳离子。检查整个的扫描质谱图形，对于土味素和 2-甲基异崁醇，选定一个主要和几个次要的离

子。土味素的主要离子为 m/z 112。2-甲基异崁醇有两个潜在的选择，m/z 95 和 m/z 107。一些文献中报

告在 m/z 95 处有潜在的干扰，因此每个离子都进行监测，并且验证几个离子的比较结果（见图 6）。 

图 5 传输管线的连接处提供保温措施并且堵住隔垫吹

扫排放口 
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图 6 土味素和 2-甲基异崁醇的全谱扫描色谱图和质谱 

 

    用于土味素和 2-甲基异崁醇研究的 GC/MS 条件总结于表 2。 
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表 2 GC/MS 操作条件总结 

注入 脉冲式分流（23psi，3 分钟） 

分流比 5：1 

载气为氦气 

注入口温度，200°C 

色谱 DB5-MS 柱子（30 * 0.25mm 内径 * 0.25µm 膜厚） 

炉温：40°C 保持 3 分钟， 

      10°C/分钟至 160°C， 

      20°C/分钟至 280°C，保持 2分钟 

质谱 SIM 获取模式 

土味素 m/z：112, 111, 97, 125 
2-甲基异崁醇 m/z：95, 107, 108, 135 

 

 

分析结果 

萃取效率 

    要检测萃取效率，首先直接注入分析每种物质 50ng，然后采用优化的条件执行吹扫捕集分析。比

较两个不同分析物得到的峰面积并且计算其百分回收率。比较峰面积的数值显示，土味素的回收率为

31%（使用 m/z 112），2-甲基异崁醇的回收率为 28%（使用 m/z 95）。由于在水基体中吹扫亲水性物质

困难这一内在性质的决定，相比于厌水性物质而言，回收率总是明显低于 100%（见图 7）。 

 
图 7 在优化的吹扫捕集操作条件下，土味素和 2-甲基异崁醇的萃取效率 

 

校准 

    通过分析 6 点的标样，浓度分别为 1ppt、2ppt、5ppt、10ppt、50ppt 和 100ppt，得到一条校准曲

线。采用两个分析物的主要离子数据以及 2-甲基异崁醇的第二主要离子的数据进行曲线的绘制。土味
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素和 2-甲基异崁醇的变异系数分别为 0.9993、0.9994（m/z 95）和 0.9997（m/z 107）（见图 8）。 

 
图 8 土味素采用主要离子得到的校准曲线以及 2-甲基异崁醇的主要离子 

和第二主要离子的校准曲线（1-100ppt） 
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重复性 

    为了测试在优化条件下的重复性，制备 5-ppt 的标样重复分析 9 次。计算两个主要离子和一个第二

主要离子的峰面积的百分相对标准偏差（%RSD）。土味素和 2-甲基异崁醇采用主要离子进行定量的%RSD
分别为 4.7%和 6.9%。2-甲基异崁醇的第二主要离子（m/z 107）的重复性为 9.1%。重复性数据列于表 3。
9 次重复性测试的叠加的色谱图显示于图 9。 

 

表 3 5-ppt 的土味素和 2-甲基异崁醇标样重复分析 9 次的峰面积的重复性结果 

峰面积 

运行次数 土味素 
m/z 112 

2-甲基异崁醇 
m/z 95 

2-甲基异崁醇 
m/z 107 

1 993 1031 589 

2 1105 915 521 

3 993 920 479 

4 1009 1043 589 

5 1080 1068 484 

6 1034 991 524 

7 1015 1043 515 

8 958 910 463 

9 1031 1105 512 

平均值 1024 1003 520 

%RSD 4.7 6.6 9.1 

 

 

图 9 5-ppt 的土味素和 2-甲基异崁醇标样 9 次分析的叠加的色谱图 

 

常规的仪器维护 

    当使用盐化技术用于提高分析的回收率时，常规维护的注意事项是必须的。必须注意每一个步骤中，

盐不会沉积在样品流路中，导致堵塞或腐蚀。如上所述，推荐样品流路在每个样品分析完毕之后采用自

动进样器的标准清洗步骤，至少用清洁水冲洗三次。另外，系统需要每天检查是否有盐沉积、堵塞、腐

蚀或者泄漏的痕迹。当使用 4551A 型自动进样器时，需要每星期或者每天用清洁水反冲洗管线、阀、采

样针和吹扫管，以避免沉积。从 4551A 型自动进样器到样品浓缩仪的整个样品传输流路，至少需要在每



 9

年的常规维护中更换；如果需要更频繁的更换，表明盐的沉积或者腐蚀现象相当严重。 

 

    以 4552 型水/土壤自动进样器替代 4551A 型自动进样器并且操作于土壤模式，则明显减少了盐化基

体导致的问题，虽然不能彻底解决所有的问题。当采用这个配置时，样品直接在 40-mL 的 VOA 小瓶中吹

扫，只是直接接触到土壤采样针。样品不会通过管线或者阀进行传输，因此不存在盐的沉积或者腐蚀的

问题。土壤采样探头或者针，需要每天或者每星期进行常规的维护。 

 

结论 

    用于土味素和 2-甲基异崁醇的吹扫捕集和 GC/MS 的操作条件经过优化，相对于标准的 USEPA 方法，

系统灵敏度已经提高了 500 倍，达到了要求的 1-ppt 的检出限。加大的 25-mL 样品体积以及在吹扫阶段

准确地加热样品到 80°C，对于改进萃取的性能是十分必要的。有效地去除在吹扫捕集中传输到捕集阱

上的大量的水，是这个方法成功的关键所在。每个物质的变异系数都优于 0.9993， 在主要离子和第二

离子处的 2-甲基异崁醇的 R2 值都相当好。参与测试的 3 个离子在 5-ppt 浓度的重复性都低于 10%；虽

然如此，2-甲基异崁醇的第二离子（m/z 107）的峰面积只有主要离子的一半，重复性的%RSD 也稍差

一些。最后，为了获得这里需要的极低浓度的检测，保持一个清洁的、不受到污染的分析系统是绝对必

要的。 
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旋风式除水系统受到美国专利号 5,250,093 的保护。 

红外线吹扫管样品加热器受到美国专利号 5,337,619 的保护。 

 

Tenax 是 Enka Research Institute Arnhem 的注册商标。 

 


