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介绍 
“美国 EPA 饮用水手册”中包含用于定

性和定量受管制的和未受管制的有机类

饮用水污染物的方法。此手册中所包含

的方法是 EPA 525.2，一种用于测定半

挥发性有机化合物的气相色谱 /质谱 
(GC/MS) 联用技术。EPA 525.2 方法

可用于对一组已知为“酸可萃取”和

“中性基”的分析物进行定性和定量分

析。使用此技术可测定的化合物数量非常

广泛，其中包括了许多受管制的和未受

管制的饮用水污染物。 
饮用水法规规定可接受的浓度应低于

所确定的不会对人体产生不良影响的浓度

值。在许多情况下，需要有非常灵敏的

分析技术才能检测到这些规定的浓度。 
广泛的分析范围和极高的灵敏度要求

使得 EPA 525.2 方法成为最具挑战性

的方法之一。 
US EPA 方法整合了严格的质量控制 

(QC) 和质量保证 (QA) 标准。用于对可

危害人体健康的化合物进行定性和定量分

析的技术必须达到这些质量目标。遵循这

些标准可确保放心地使用符合的数据。 
TurboMass™ 质谱仪和 

AutoSystem™ XL 气相色谱仪可提供达

到饮用水标准的结果。表 I 列出了执行

此方法时推荐使用的色谱仪条件。表 II 
列出了质谱仪的条件。 

 
 

 
 
 
 
 
 
调谐： 
有很多因素会影响气相色谱/质谱联用仪

系统的性能。首先，必须优化质谱仪使其

达到标准性能指标。珀金埃尔默 
TurboMass 质谱仪会根据 EPA 调谐标准
 

自动优化质谱仪参数。DFTPP 的分析结果

用于验证系统性能，并且必须每 12 小时

分析时间重复一次。只有在 DFTPP 的分

析结果不符合 EPA 的丰度比标准时才需

要进行调谐。 

 
 

表 I.  色谱条件 
 

 
珀金埃尔默 AutoSystem XL   
色谱柱 PE-5MS 30 m x 0.25 mm；0.25 µm 薄膜厚度 

 
柱温箱升温程序 40° C 持续 1 分钟，45° C/分钟升温至  
 160° C 持续 3 分钟 

6° C/分钟升温至 320° C 持续 2 分钟 
 

电子气路控制 (PPC) 氦，1.0 mL/分钟 
进样口温度器 250° C 

进样量 1 µL 
 
 

 
表 II.  质谱仪条件 
 
 

珀金埃尔默 TurboMass   
质量扫描范围 45– 450 m/z 

 
扫描速度 2.0 次/秒 

 
灯丝延迟 3.0 分钟   

 
离子源温度 150° C 
传输线温度 250° C 

离子化模式 EI 
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图 1 显示了 5 ng DFTPP 的色谱图、质

谱图和谱库匹配结果。所显示的质谱图与

美国国家标准及技术研究院 (NIST) 质谱

实验室的结果非常一致并且达到了 EPA 
的离子丰度标准。 

 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

校正 
初始校正需要六个标准样品，包含每种相

关分析物以及固定浓度的每种内标物和替

代物。在 EPA 525.2 方法中所列的建

议浓度为 0.1、0.5、1.0、2.0、5.0 和  
 

 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

10.0 ng/µL。可根据灵敏度和特定分析物

的预期浓度具体调整。使用内标技术计算

每种分析物的响应系数，公式如下： 
RF  =  (A(x)C(is))/(A(is)C(x)) 

其中： 

A(x) = 所测量的化合物特征离子的 
面积 

A(is) = 特定内标物特征离子的面积 

C(is) = 特定内标物的浓度 

C(x) = 所测量的化合物的浓度 
 

这些相对校正因子 (RRF) 用于计算每

种化合物的平均 RRF。相对标准偏差百分

比 (%RSD) 是根据初始校正使用平均 RRF 
计算的。当每种分析物平均 RRF 的 
%RSD 小于 30% 时，可以认为此校正

曲线符合要求。表 III 中的所有分析物都

是在浓度为 0.10、0.50、1.00、2.00、
5.00 和 10.00 ng 时分析的。所有的内标

物和替代物都是在 5 ng 的中浓度范围时

分析的。每种化合物都符合 %RSD 标准， 

图 1.  5 ng DFTPP 的色谱和光谱。 
 
 
表 III.  EPA 525.2 方法的初始校正结果 

 

 
 

EPA 525.2 方法初始校正结果   
 

化合物 RRF% RSD 化合物 RRF% RSD 
2,2,4,4-四氯联苯 0.37 11.4 邻苯二甲酸二甲酯 1.25 13.3 

 
2,3-二氯联苯 0.60 13.2 二甲基硝基苯 0.33 2.1 

 
2,4,5-三氯联苯 0.64 16.9 芴 1.13 12.8 

 
2-氯联苯 0.83 16.9 七氯联苯 0.05 21.3 

 
苊烯 1.98 12.4 六氯苯 0.32 16.2 

 
蒽 2.10 8.5 六氯联苯 0.19 12.1 

 
苯并 (a) 蒽 0.50 16.7 茚并 (1,2,3-cd) 芘 0.37 20.8 

 
苯并 (a) 芘 0.49 15.1 异佛尔酮 1.13 10.1 

 
苯并 (b) 荧蒽 0.52 18.8 五氯联苯 0.24 12.1 

 
苯并 (ghi) 苝 0.44 20.2 苝-d12 0.48 3.9 

 
苯并 (k) 荧蒽 0.44 18.0 菲 2.29 9.6 

 
邻苯二甲酸二（2-乙基己基）酯 1.13 9.8 芘 1.92 10.1 

 
1,2-苯並菲 0.53 14.7 芘-d10 1.65 4.0 

 
二苯并 (a,h) 蒽 0.38 20.2 磷酸三苯酯 0.13 9.8 

 
邻苯二甲酸二乙酯 1.62 22.2 



证明了校正曲线具有良好的线性。图 2 
中显示了此曲线的示例。 

高灵敏度方法 

调谐 
使用此方法分析的许多化合物都具有

极高的灵敏度要求。TurboMass 质谱

仪经过优化调谐参数可达到极高的灵

敏度。保持 DFTPP 性能不变的同时

略微放宽质量分辨率可以提高信号强

度。图 3 显示了相对于 EPA 525.2 方
法中的可接受标准对 5 ng DFTPP 的
分析结果。此峰的色谱响应相对于在

上例中所显示的更为强烈且结果仍符

合要求。 
 
 
 
 

图 2.  2,3-二氯联苯的结果与校正曲线。 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
图 3.  5ng DFTPP 的色谱峰和调谐结果。 



校正 

校正范围经调整侧重了更为严格的低浓度测量分析。分析了浓度分别为 0.02、0.05、0.10、0.20 和 1.00ng 的五个标准样品。浓

度为 0.05ng 的内标物和替代物分别包括在每个标准样品之内。EPA 525.2 方法标准用于评估初始校正。每个分析物达到了 30% RSD 
标准并在 IV 表中列出。苯并 (g,h,i) 苝的结果与校正曲线显示在图 4 中。 

 
 
 
 
表 IV.  低浓度 Method 525.2 方法的初始校正结果 

 
 

初始低浓度校正结果   
 

化合物* %RSD 化合物 %RSD 化合物 %RSD    
异氟尔酮 24.7 蒽 16.5 1,2-苯並菲 7.2 

 
1,3-二甲基-2-硝基苯 11.9 三氯联苯 18.8 邻苯二甲酸二 30.0 
    （2-乙基己基）酯 

 
邻苯二甲酸二甲酯 14.7 四氯联苯 13.1 苯并 (b) 荧蒽 12.6 

 
苊烯 4.0 五氯联苯 19.0 苯并 (k) 荧蒽 6.6 

 
2-氯联苯 5.7 芘 15.6 苯并 (a) 芘 15.4 

 
邻苯二甲酸二乙酯 28.8 六氯联苯 18.3 苝-d12 10.5 

 
芴 24.3 磷酸三苯酯 26.1 茚并 (1,2,3-cd) 芘 11.1 

 
2,3-二氯联苯 17.6 七氯联苯 17.4 二苯并 (a,h) 蒽 27.4 

 
六氯苯 6.9 苯并 (a) 蒽 6.9 苯并 (g,h,i) 苝 7.1 

 
菲 17.1 

 
*由于已知的灵敏度问题，忽略了五氯苯酚。 

 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
图 4.  低浓度标准苯并 (g,h,i) 苝的结果与校正曲线。 



检出限 
检出限的测定在“测定饮用水中有机

化合物的方法”(1) 的常规方法特征中

进行了介绍。其中指出“大多数的方

法都包括对每种分析物的方法检出

限 (MDL) 或预计检出限 (EDL)。
EDL 是 MDL 或者净水基体中化合

物的某一浓度，其给出最终提取物中

出现峰时的信噪比约为 5。”图 5 
显示了苊烯在 0.02 ng 及其内标

苊-d10 在 0.05 ng 的所选离子色

谱。为苊烯计算的信噪比为 82，显

著超过 EDL 最小为 5 的噪音水平。

图 6 中显示了质谱图和谱库的搜索

匹配结果，从中可以看出在即使在非

常低浓度下仍然可以获得高质量的质

谱数据。方法检出限会根据提取技

术、样品尺寸、样品基体以及项目要

求而有所不同。受管制的组分有不同

的灵敏度等级要求。例如，在美国饮

用水中的邻苯二甲酸二辛酯的限制

浓度为 6 µg/L，而苯并 (a) 芘的最

高污染浓度为 0.2 µg/L。很明显，苯

并 (a) 芘具有更高的灵敏度要求，只

有使用更为灵敏的技术才能对其进行

分析。 

 

 

结论 
EPA 525.2 方法是最具挑战性的方法

之一。使用  TurboMass 质谱仪和 
AutoSystem XL 气相色谱仪，可优

化分析范围，获得极高的灵敏度。 

 

 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
图 5.  苊烯和苊-d10 的计算信噪比。 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
图 6.  0.02ng 苊烯的库搜索结果。 

 
 

通过放宽质量分辨率可以增强峰信

号，因为“…通过降低分辨率可全

面提高灵敏度。”(2) 显然，针对低

浓度测定优化 TurboMass 质谱仪

的方式提高了灵敏度，提供了报告

可危害人体健康的关键饮用水污染

物时所需的极高置信度。 
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