
介绍

美国环保署（EPA）8270D方法 
—— 采用气相色谱/质谱联用仪

（GC/MS）分析半挥发有机物 
—— 已被众多的商业环境实验

室广泛地采用。该分析方法关注

于对固废样品、土壤样品、空气

媒介样品及水样的提取物中的痕

量半挥发有机物的检测。方法中

罗列了超过200个目标化合物，

但众多商业实验室分析最多的为

使用Clarus SQ 8
GC/MS系统分析

EPA 8270D方法中的

半挥发有机物以提高

灵敏度及线性范围

60~90个目标组分。本研究采用的PerkinElmer Clarus SQ 8 GC/MS ，

不仅可以满足方法的要求，为用户带来的灵活性，还能为他们带来独

一无二的高通量体验。同时，Clarifi 检测器的使用还能带来拓展校正

线性范围的优点。
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实验

本实验采用Clarus SQ 8T GC/MS系统的EI模式 实现。表1中

给出了实验条件，重现了EPA 8270D方法的标准条件。为使

进样歧视最小化，实验采用了不带石英棉的去活石英衬

管（4-mm）。依据方法的规定，实验中还采用了脉冲进样

模式，实现方法列于表2中。数据采集由TurboMass v6 GC/

MS软件完成，并辅以环境报告方法。TurboMass软件内建了

UltraTune（标准为DFTPP/BFB）调谐程序，基于此设定基础

的检测器参数。

工作曲线各级标样得自商业化标准储备液，并用A级

容量瓶稀释。校正用标样由76种8270所涉及多组分

混合物、15种强化酸物质混合物及6种半挥发内标化

合物组成。酸类化合物由强化酸物质混合物强化至

其它化合物的一倍浓度。当最高级浓度校正溶液制

备后，即可以其为储备液制备其余各级校准工作曲线

溶液。表3 罗列了本研究中用到的各级校正液浓度。

内标混合液将添加至所有样品中，使其最终浓度达至

40ug/ml。制备的调谐标样    （DFTPP）浓度为50ug/ml。

标样、储备液和相关QC/QA样品均按方法所述的方式

进行保存。

结果 与讨论 

在开始任何方法之前，一般须先确认柱上浓度的操

作范围。Clarus SQ 8 GC/MS可以允许用户通过控制

Clarifi检测器电压的方法来调节线性范围。而 内置的

UltraTune（标准为——DFTPP/BFB）调谐功能可以调节

质谱以提供出色的质量准确性，并可优化检测器电压

而实现高灵敏度的表现。用户可以直接使用这些标

准的设置，并推荐使用到更多的应用中去。另外，当需

表1. GC和MS的实验条件

分析柱： Elite-5MS（30m × 0.25mm id × 0.25um）

进样口温度： 300°C

载气： 氦气， 1.0ml/min

柱箱程序： 温度 保持 升温速率

 37°C 0.5min 18°C/min

 265°C 0min 6°C/min

 287°C 0min 25°C/min

 320°C 1.85min 结束

GC传输线温度： 280°C

MS离子源温度： 280°C

MS采集模式： 全扫描

MS溶剂延迟： 0~2.30min

MS扫描范围： m/z 35~500

MS扫描时间： 0.10秒

扫描间隔时间： 0.10秒

表2. 时间事件列表

时间（min） 分流流量（ml/min）

-0.50 4

-0.25 0

0.75 1

1.00 50

5.00 20

表3. 研究所涉及校正点

校正级别 “酸”化合物浓度 “基础/中性”

 （ug/ml） 化合物浓度  
  （ug/ml）
1 2 1

2 4 2

3 8 4

4 12 6

5 20 10

6 30 15

7 40 20

8 80 40

9 160 80

10 200 100

11 300 150
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setting can be used directly and is recommended for most 
applications. Additionally, the detector voltage can be 
increased for added sensitivity when needed, or, as is the 
case with this application note, the detector voltage can be 
tuned to provide both sensitivity and a wide dynamic range 

Figure 1.  EPA 8270D tune evaluation as performed by the built-in software.  
Passing result shown. 

Figure 2.  Mass spectrum of DFTPP as analyzed by the tune evaluation shown 
in Figure 1. 

Figure 3.  TIC of 40 μg/mL calibration sample. Retention Times are listed in Table 4 (Page 4).
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suitable for the analysis at hand. In this study the Clarifi 
detector voltage was optimized such that both the low level 
samples were measurable while the high level samples were 
not saturating the detector. Specifically, the detector was 
lowered 260V to the operational 1400V. The added sensitivity 
of the Clarifi detector enhances a wider range of analyses 
so that even at low voltage settings the low concentration 
standards and samples are easily detected.

图1 . 采用内建的软件来实现按EPA8270D规范的调谐效果评价。
结果显示都能通过

图2. 按图1中的调谐参数获得的DFTPP质谱图。

图3. 40ug/ml校准样品的TIC谱图。各保留时间列于表4中。

要时，还可增加检测器电压值来提高灵敏度。或是像在本

应用中，调整检测器电压同时获得好的灵敏度和宽广的

线性范围来适应手头的分析任务。在本研究中，在优化了

Clarifi检测器的电压后可同时实现低含量水平样品的检测以

及不使高含量水平的样品饱和检测器。更特别的，检测器的

电压可在低至260V至正常操作电压1400V间进行调节。Clarifi

检测器更为出色的灵敏度在拓展了分析范围的同时于 低电

压设定时仍能轻松地检测到低浓度的标样和样品。
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of the Clarifi detector enhances a wider range of analyses 
so that even at low voltage settings the low concentration 
standards and samples are easily detected.
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Figure 4.  Zoom of EIC at m/z = 252 showing separation of benzo[b]
fluoranthene (66) and benzo[k]fluoranthene (67).  Benzo[a]pyrene (68)  
also shown. 

In addition to providing a solid foundation from which to 
perform analyses the UltraTune (Standard – DFTPP/BFB)  
function also produces a satisfactory tune, which meets the 
tune evaluation requirements set out in Method 8270D. 
Figure 1 demonstrates the passing DFTPP tune evaluation 
sample while Figure 2 shows the mass spectrum utilized in 
the tune evaluation test. 

The GC conditions were optimized to provide analytical  
separation and Figure 3 demonstrates a mid-level (40 μg/mL)  
total ion chromatogram (TIC) from this analysis. All of the 
expected analyte separation is achieved and a listing of 
retention times (RT) measured using the instrument parameters 
as described in Table 1 is presented. The Elite-5MS column 
provided excellent separation and Figure 4, for example, 
demonstrates the separation of the benzo[b]fluoranthene 
and benzo[k]fluoranthene.

Table 4.  Calibration data table with retention times listed in Figure 3 (Page 3).

# Name RT (min) Average RRF 8270D Criteria RRF % RSD

1 Pyridine 3.09 0.2   8.98

2 Aniline 4.44 1.2   13.16

3 Phenol 4.45 1.7 0.8 9.52

4 N-Nitrosodimethylamine 4.45 0.1   10.3

5 Bis (2-chloroethyl) ether 4.49 2.1 0.7 12.66

6 1,3-Dichlorobenzene 4.66 1.1   15.56

7 1,4-Dichlorobenzene - D4 (ISTD) 4.73     8.83

8 1,4-Dichlorobenzene 4.75 1.0   9.73

9 1,2-Dichlorobenzene 4.91 1.3   11.27

10 Benzyl Alcohol 4.94 1.0   11.86

11 Bis (2-chloroisopropyl) ether 5.05 1.7   9.34

12 2-Methylphenol 5.07 0.6 0.7 10.66

13 3-Methylphenol 5.26 0.7   11.71

14 4-Methylphenol 5.26 0.9 0.6 8.59

15 Hexachloroethane 5.28 0.5 0.3 10.62

16 Nitrobenzene 5.41 0.4 0.2 9.91

17 Isophorone 5.70 0.7 0.4 11.31

18 2-Nitrophenol 5.78 0.2   11.86

19 Bis(2-chloroethoxy)methane 5.96 0.5 0.3 15.45

20 2,4-Dichlorophenol 6.08 0.3 0.2 16.69

21 1,2,4-Trichlorobenzene 6.14 0.4   14.19

22 Naphthalene - D8 (ISTD) 6.21     7.41

23 Naphthalene 6.24 1.1 0.7 9.63

24 Hexachlorobutadiene 6.39 0.2 0.01 10.38

25 4-chloro-3-methyl-phenol 7.01 0.3 0.2 16.86

26 2-Methylnaphthalene 7.09 0.6 0.4 14.73

27 1-Methylnaphthalene 7.22 0.6   13.96

28 Hexachlorocyclopentadiene 7.30 0.2 0.05 9.14

29 2-Chloronaphthalene 7.72 1.4 0.8 12.09
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图4. 放大的提取m/z 252的提取离子图。图中可以看到苯并[b]
荧蒽与苯并[k] 荧蒽的分离，同时苯并[a]�也出现在图中。

表 4. 图3 中化合物的校正数据及保留时间

# 名称 RT(min) 平均RRF 8270D标准RRF %RSD

1 吡啶 3.09 0.2  8.98

2 苯胺 4.44 1.2  13.16

3 苯酚 4.45 1.7 0.8 9.52

4 N-亚硝基二甲胺 4.45 01  10.3

5 二-(2-氯乙基)醚 4.49 2.1 0.7 12.66

6 1,3-二氯苯 4.66 1.1  15.56

7 1,4-二氯苯 – D4（ISTD） 4.73   8.83

8 1,4-二氯苯 4.75 1.0  9.73

9 1,2-二氯苯 4.91 1.3  11.27

10 苯甲醇 4.94 1.0  11.86

11 二氯二异丙基醚 5.05 1.7  9.34

12 2-甲苯酚 5.07 0.6 0.7 10.66

13 3-甲苯酚 5.26 0.7  11.71

14 4-甲苯酚 5.26 0.9 0.6 8.59

15 六氯乙烷 5.28 0.5 0.3 10.62

16 硝基苯 5.41 0.4 0.2 9.91

17 异佛乐酮 5.70 0.7 0.4 11.31

18 2-硝基酚 5.78 0.2  11.86

19 二（2-氯乙氧基）甲烷 5.96 0.5 0.3 15.45

20 2,4-二氯苯酚 6.08 0.3 0.2 16.69

21 1,2,4-三氯苯 6.14 0.4  14.19

22 萘-D8（ISTD） 6.21   7.41

23 萘 6.24 1.1 0.7 9.63

24 六氯丁二烯 6.39 0.2 0.01 10.38

25 4-氯-3-甲基苯酚 7.01 0.3 0.2 16.86

26 2-甲基萘 7.09 0.6 0.4 14.73

27 1-甲基萘 7.22 0.6  13.96

28 六氯环戊二烯 7.30 0.2 0.05 9.14

29 2-氯萘 7.72 1.4 0.8 12.09

为使分析方法表现稳定，UltraTune（标准调谐——DFTPP/

BFB）功能还可执行出色的调谐，使方法适应8270D方法的

要求。图1 给出的是DFTPP标样通过评估的界面，图2显示

的是在调谐评估测试过程中产生的质谱图。

本研究优化了GC条件而获得好的分析分离效果。图3.所

示是这一分析过程的中间浓度水平 （40ug/ml）的总离子

流图（TIC）。所有的目标化合物都得到了分离。用该条件

获得被分析物的保留时间（RT）列于表1中。这种好的分

离是在Elite-5ms色谱柱上获得的。图4示例了苯并[b]荧蒽

与苯并[k] 荧蒽的分离效果。
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表 4. 续

# 名称 RT(min) 平均RRF 8270D标准RRF %RSD

30 2-硝基苯胺 7.93 0.4 0.01 9.54

31 邻苯二甲酸二甲酯 8.19 1.4 0.01 10.67

32 2,6-二硝基甲苯 8.25 0.3 0.2 13.95

33 苊 8.25 2.0 0.9 8.27

34 二氢苊-D10（ISTD） 8.45   7.56

35 二氢苊 8.49 1.5 0.9 9.85

36 3-硝基苯胺 8.49 0.2 0.01 14.4

37 2,4-二硝基苯酚 8.60 0.1 0.01 8.17

38 二苯并呋喃 8.71 1.7 0.8 11.83

39 4-硝基酚 8.79 0.1 0.01 10.14

40 2,3,4,6-四氯苯酚 8.85 0.2  12.71

41 2,3,5,6-四氯苯酚 8.91 0.2  10.17

42 邻苯二甲酸二乙酯 9.09 1.1 0.01 9.93

43 芴 9.15 1.3 0.9 11.93

44 4-氯联苯醚 9.17 0.5 0.4 13.53

45 4,6-二硝基-2-甲基苯酚 9.29 0.1 0.01 16.04

46 4-硝基苯胺 9.31 0.1 0.01 12.33

47 N-亚硝基二苯胺 9.36 0.5 0.01 11.4

48 4-溴苯基-苯基醚 9.80 0.2 0.1 9.57

49 偶氮苯 9.81 0.1  10.13

50 六氯苯 9.88 0.2 0.1 10.17

51 五氯苯酚 10.18 0.1 0.05 8.01

52 菲-D10（ISTD） 10.38   3.48

53 菲 10.42 1.1 0.7 13.5

54 蒽 10.48 1.1 0.7 15.16

55 咔唑 10.72 0.4 0.01 8.39

56 邻苯二甲酸二正丁酯 11.20 0.8 0.01 11.42

57 荧蒽 11.97 1.0 0.6 8.52

58 芘 12.26 1.2 0.6 9.62

59 邻苯二甲酸丁苄酯 13.16 0.4 0.01 12.35

60 己二酸二异辛酯 13.26 0.5  14.38

61 苯并[a]蒽 13.89 1.0 0.8 11.8

62 屈-D12（ISTD） 13.92   6.34

63 屈 13.96 1.0 0.7 16.57

64 邻苯二甲酸二(2-乙基己基)酯 13.98 0.6 0.01 17.47

65 邻苯二甲酸二正辛酯 15.04 1.0  11.13

66 苯并[b] 荧蒽 15.68 1.2 0.7 12.55

67 苯并[k] 荧蒽 15.74 0.9 0.7 13.52

68 苯并[a] 芘 16.29 1.0 0.7 9.46

69 �-D12（ISTD） 16.42   4.24

70 茚并[1,2,3-c,d]芘 18.00 1.2 0.5 8.72

71 二苯并[a,h]蒽 18.12 1.0 0.4 9.25

72 苯并[g,h,i]� 18.42 1.0 0.5 7.98
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对应于EPA 8270D 方法的初始校正曲线结果列于表4中，其中包括：保留

时间、平均相对响应因子（Avg.RRF）、方法标准的相对响应因子以及相

对标准偏差（% RSD）。所有罗列的化合物都得到了出色的结果。

结论

在本应用报告中，展现了Clarus SQ 8 GC/MS 系统在应用于U.S. EPA 8270D 

方法时所能给出的宽广的线性浓度范围。这对分析工作者来说使实验

变得灵活。同时，对于绝大多数的化合物在宽至1.0~150ug/ml的浓度范

围内分析结果都表现出色，在各浓度级别上全扫描所获得的质谱图都

可以被用于谱库搜索。因此，对于那些希望实现分析高通量、高灵敏和

简单操作的实验室来所，如此多的技术优势使Clarus SQ 8 GC/MS成为了

无可比拟的理想系统。


