
При контроле качества питьевой воды очень важ�

ным является определение летучих органических ком�

понентов, в частности, галогенсодержащих и аромати�

ческих соединений. Их воздействие на здоровье чело�

века еще полностью не изучено. Однако есть исследо�

вания влияния этих веществ на риск раковых заболе�

ваний мочевого пузыря, толстой и прямой кишки,

поджелудочной железы и головного мозга [1, 2].

Предельно допустимые концентрации (ПДК) ле�

тучих органических соединений в питьевой воде по�

стоянно снижаются и составляют 1…100 мкг/дм3 со�

гласно гигиеническим нормативам ГН 2.1.5.1315�03 и

ГН 2.1.5.2280�07. Определение компонентов на таком

уровне концентраций невозможно без соответствую�

щего концентрирования пробы. В соответствии с

российскими (МУК 4.1.649�96) и международными

(ISO 15680:2003 и EPA Method 524.2) стандартами для

пробоподготовки питьевой воды может использо�

ваться метод динамической газовой экстракции.

В настоящей работе показывается возможность

использования метода динамической газовой экс�

тракции для анализа летучих органических соедине�

ний в воде.
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При анализе летучих органических компонентов в

воде используются два метода концентрирования:

статический или динамический парофазный анализ.

В статическом парофазном анализе проба воды поме�

щается в герметичный сосуд. Молекулы летучих ком�

понентов частично переходят из жидкой в газовую

фазу, и между двумя фазами устанавливается равно�

весие. После достижения равновесия из сосуда отби�

рается определенный объем парогазовой фазы и вво�

дится в хроматограф. Большинство проблем статиче�

ского парофазного анализа связаны с установлением

равновесия в системе. Для получения воспроизводи�

мых результатов требуется точно поддерживать тем�

пературу сосуда. Анализ полярных компонентов в во�

де не позволяет достигнуть низкой чувствительности,

поскольку коэффициенты распределения данных со�

единений очень высокие. Кроме этого, чувствитель�
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ность статического парофазного анализа ограничена

объемом вводимой пробы в газовый хроматограф.

Динамический парофазный анализ (стриппинг)

обладает более высокой чувствительностью по сравне�

нию со статическим вариантом. Этот метод также на�

зывают Purge and Trap, что можно перевести как "вы�

дувание и улавливание" или динамическая газовая

экстракция с улавливанием компонентов на сорбенте.

Типичное устройство для проведения динамического

парофазного анализа состоит из барботера, крана�пе�

реключателя, аналитической ловушки с сорбентом и

переходной линии, соединяемой с газовым хромато�

графом. Проба воды помещается в барботер и через

нее в течение определенного времени с постоянной

скоростью пропускается инертный газ. Летучие ком�

поненты выдуваются из воды в газовую фазу и концен�

трируются на сорбенте, находящемся в ловушке (рис.

1, а). После этого ловушка быстро нагревается, и лету�

чие компоненты уносятся потоком инертного газа в

хроматографическую колонку (рис. 1, б).
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Анализ летучих органических соединений в воде

проводили методом динамической газовой экстрак�

ции на концентраторе CDS Purge and Trap 7000, со�

единенном с хромато�масс�спектрометром "Хрома�

тэк�Кристалл DSQ". Условия анализа приведены в

табл. 1. На рис. 2 приведена хроматограмма по полно�

му ионному току стандартной смеси с концентрацией

компонентов 10 мкг/дм3. Время удерживания опреде�

ляемых компонентов приведено в табл. 2.

В концентраторе CDS Purge and Trap 7000 процесс

подготовки пробы полностью автоматизирован. По�

сле анализа проба воды сливается из барботера и во

время очистки ловушки он продувается инертным га�

зом для удаления остаточного количества веществ в

барботере. Также до момента загрузки в барботер сле�

дующей пробы вся система продувается инертным

газом, чтобы исключить попадание воздуха и искаже�

ние результатов анализа. Последующий холостой

анализ показывает отсутствие памяти системы, вы�

званное предыдущим анализом.
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После анализа воды с концентрацией летучих орга�

нических соединений 200 мкг/дм3 была проведена по�

вторная экстракция. Остаточные количества компо�

нентов (в частности бензола и толуола) составляют по�

рядка 5 мкг/дм3. То есть эффективность извлечения

ароматических соединений составляет около 97,5%

(для полярных компонентов значительно меньше). 

Таким образом, для анализа неполярных компо�

нентов в воде (углеводороды, галогенсодержащие со�

единения и др.), у которых низкие коэффициенты

распределения (<50), не обязательно термостатиро�

вать барботер, при комнатной температуре достигает�

ся высокая эффективность извлечения. Увеличение

температуры существенно повышает минимальную
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Важнейшим условием сохранения и развития ци�

вилизации на Земле является обеспечение человечест�

ва достаточным объемом энергии (тепловой и элект�

рической). Но в основе ее производства в большинст�

ве случаев лежит сжигание огромного количества ор�

ганического топлива (нефти, газа, разнообразных сор�

тов угля и пр.), что, в свою очередь, оказывает  катаст�

рофическое воздействие на окружающую среду. О мас�

штабах проблемы можно судить по явной деформации

естественного климата планеты вследствие парнико�

вого эффекта. Его причиной служат, прежде всего, ко�

лоссальные выбросы двуокиси углерода СО2 и других

газов (так называемые "парниковые газы"), основная

масса которых образуется в результате сжигания иско�

паемых видов топлива. Глобальное потепление мед�

ленно, но верно меняет лицо планеты, что сопровож�

дается необычными погодными условиями и участив�

шимися природными катаклизмами. 

определяемую концентрацию полярных компонен�

тов (спирты, альдегиды, кетоны и др.), поскольку при

комнатной температуре их эффективность извлече�

ния из воды довольно низкая (0,1% для этанола, 20%

для ацетона, 50% для этилацетата).
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Диапазон определяемых концентраций по мето�

дике МУК 4.1.649�96 составляет 1…200 мкг/дм3. Гра�

дуировка проводилась по пяти уровням концентра�

ций: 1, 10, 50, 100 и 200 мкг/дм3. Градуировочные гра�

фики линейны во всем диапазоне определяемых кон�

центраций, коэффициенты корреляции имеют зна�

чения выше 0,990. Результаты градуировки по отдель�

ным соединениям приведены в табл. 3. 

Как следует из табл. 3 СКО результатов анализа

составляет <10%, что связано с погрешностями дози�

рования пробы, точности поддержания параметров

анализа (расходы газов, температуры и т.д.). Согласно

МУК 4.1.649�96 градуировочная зависимость строит�

ся методом абсолютной градуировки, что требует

контроля случайных погрешностей анализа. Исполь�

зование метода внутреннего стандарта сводит эти по�

грешности к минимуму, повышая повторяемость ре�

зультатов анализа.

Концентратор Purge and Trap CDS 7000 (рис. 3)

обеспечивает высокую чувствительность анализа ле�

тучих органических компонентов в воде на уровнях

ниже ПДК. Минимальная определяемая концентра�

ция рассчитывалась в соответствии с ГОСТ ИСО

11843�2�2007 по результатам семи последовательных

анализов градуировочного раствора с самой низкой

концентрацией 1 мкг/дм3 и составляет для галогенсо�

держащих и ароматических соединений <0,1 мкг/дм3.

Метод динамической газовой экстракции позволяет

проводить анализ с высокой чувствительностью без ис�

пользования высаливания и термостатирования пробы,

что упрощает процесс подготовки пробы, уменьшает

время для установления равновесия в системе и исклю�

чает артефакты, связанные с добавлением солей (чисто�

та реагентов, масса высаливателя и т.д.) и влиянием

температуры на изменение состава пробы.
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Метод динамической газовой экстракции позволя�

ет определять летучие органические компоненты в во�

де на уровне концентраций мкг/дм3 и ниже. Данная

чувствительность достигается практически полным

извлечением летучих соединений из воды и их после�

дующим концентрированием на сорбенте. Динамиче�

скую газовую экстракцию можно проводить при ком�

натной температуре, исключая разложение термола�

бильных компонентов и изменение состава пробы.
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Исмагилов Дмитрий Рамазанович – инженер/химик методической лаборатории ЗАО СКБ "Хроматэк".

Контактные телефоны: (8362) 68/59/42, 68/59/68.

E/mail: d.ismagilov@chromatec.ru  http://www.chromatec.ru
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