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化学测定方法

毛细管气相色谱法测定工作场所空气中苯系物、酮和酯
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[摘要 ] 目的: 建立工作场所中丙酮、乙酸乙酯、丁酮、苯、甲苯、乙苯、对二甲苯、间二甲苯、邻二甲苯、苯乙烯和环己酮同

时测定方法。方法: 采用活性炭管吸附空气样品, 经二硫化碳解吸后进样, AC20毛细管柱分离, F ID检测器检测。结果:

被测化合物在 AC20毛细管柱上分离良好, 工作曲线的相关系数 r均在 0. 999以上, 相对标准偏差及加标回收率均满意。

结论: 该方法适合空气中丙酮、乙酸乙酯、丁酮、苯、甲苯、乙苯、对二甲苯、间二甲苯、邻二甲苯、苯乙烯和环己酮的同时测

定。
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Determ ination of benzene homologues, ketone and ester in workplace air by capillary gas

chromatography
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[ Abstract] Objective: To establish am ethod for simu ltaneous determ ination of acetone, e thy l aceta te, buty l benzene, to luene,

xy lene, ethy lbenzene, xy lene, styrene and cyclohexanone in w orkplace a ir by capilla ry gas chrom atography. Methods: A ir sam

p les w ere collec ted using active carbon tubes and desorbed w ith carbon bisulfide. The sam ple solutions w ere separa ted w ith an,

AC20 cap illary co lum n, and detec ted using F ID de tector. R esults: All the targe t chem ica ls we re separated we ll on AC20 c ilumn

and had co rre lation coe ffic ients larger than 0. 999. The re lative standard dev iations and recove riesw ere satisfactory. Conclusion:

Th is m ethod is su itab le for the de term ination of these chem ica ls in wo rkp lace a ir simu ltaneously.

[ Key words] Capilla ry gas chrom atography; W orkplace a ir; Benzene; Toluene; Xy lene; Ace tone; Ethy l aceta te; Bu ty l ben

zene styrene; Cyclohexanone

丙酮、乙酸乙酯、丁酮、苯、甲苯、乙苯、对二甲苯、间二甲

苯、邻二甲苯、苯乙烯和环己酮是工作场所的空气中常见的毒

物, 特别涉及油漆的工作场所中可能同时存在多种毒物 [ 1] ,使

工作场所空气检测变得复杂。国标所提供的检测方法都是单

一的检测方法 [ 2~ 5] ,不利于多种物质的同时测定, 而目前尚未

见同时检测空气中这 11种化合物的报道, 只有检测其中的几

种化合物 [ 6~ 8]。结合本实验室的现有条件, 采用活性炭管吸

附, AC20毛细管柱分离, 通过改变程序升温模式, 一次性将丙

酮、乙酸乙酯、丁酮、苯、甲苯、乙苯、对二甲苯、间二甲苯、邻二

甲苯、苯乙烯和环己酮分离, 得到的结果满意,操作简单, 分析

时间缩短, 现报告如下。

1 材料与方法

1. 1 试剂

丙酮、乙酸乙酯、丁酮、环己酮标准 (色标 ); 苯、甲苯、乙

苯、对二甲苯、间二甲苯、邻二甲苯、苯乙烯标准溶液: 由国家

标准物质研究中心提供;二硫化碳 (色谱纯 )。

1. 2 仪器

福立 GC9790, 带 F ID检测器, SGEAC20毛细管柱 ( 30 m

0. 25 m 0. 32 mm)。

1. 3 实验方法

1. 3. 1 色谱条件 色谱柱: AC20(初始温度 50 保持 2 m in,

升温速率 5 /m in到 70 保持 3 m in, 再以 20 /m in升温到

120 保持 3 m in ); F ID 检测器温度: 120 ; 汽化室温度:

100 ; 分流比 6 1; 载气 ( N 2 )流量: 40 m l/m in; 氢气流量:

30 m l/m in; 空气流量: 300 m l/m in。

1. 3. 2 标准系列配制 分别在 10 m l容量瓶中加入 5 m l CS2,

准确称量后加入一定量的丙酮、乙酸乙酯、丁酮和环己酮, 再

准确称量配成适当浓度, 再与苯系物国家标准混合配成系列

浓度 (如表 1) 。

表 1 标准系列

标准 1 2 3 4 5 6

丙酮、乙酸乙酯、丁酮、环己酮 ( g /m l)

苯、甲苯、乙苯、对二甲苯、间二甲苯、

邻二甲苯、苯乙烯 ( g /m l)

400

200

200

100

100

50

50

25

10

5

2. 0

1. 0
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1. 4 样品采集与分析

现场采样按照 GBZ159执行, 共采集 1. 5 L空气。将前后

两段的活性炭分别倒入溶剂解吸瓶中, 加入 1. 0 m l CS
2
振摇

1 m in,解吸 30 m in,解吸液进样 1 l。

2 结果与分析

2. 1 色谱条件的优化

色谱柱、温度、载气流量是影响气相色谱分离效果、分析

时间和灵敏度的主要因素。实验过程中选用了强极性色谱柱

AC20和中级性色谱柱 AC10两种, 发现只有 AC20在合适的条

件下可将 11种组分完全分开 (如图 1)。

图 1 标样色谱图

2. 2 线性关系及检出限

分别取 1 l标准品进入气相色谱仪器中, 计算它们的线

性回归方程并以基线的三倍噪音计算最低检出限, 结果见

表 2。

表 2 线性关系及检出限

组分
线性范围

( g/m l)
回归方程 相关系数

检出限

( g /m l)

丙酮

乙酸乙酯

丁酮

苯

甲苯

乙苯

对二甲苯

间二甲苯

邻二甲苯

苯乙烯

环己酮

2. 0~ 400

2. 0~ 400

2. 0~ 400

1. 0~ 200

1. 0~ 200

1. 0~ 200

1. 0~ 200

1. 0~ 200

1. 0~ 200

1. 0~ 200

2. 0~ 400

Y= 81. 66X+ 58. 33

Y= 79. 93X+ 60. 32

Y= 113. 07X + 32. 30

Y= 205. 52X + 92. 24

Y= 221. 01X + 70. 62

Y= 219. 63X - 22. 23

Y= 218. 28X - 83. 45

Y= 223. 18X - 83. 48

Y= 218. 39X - 78. 56

Y= 222. 37X - 87. 04

Y= 158. 82X - 360. 27

0. 9996

0. 9994

0. 9993

0. 9994

0. 9993

0. 9992

0. 9994

0. 9994

0. 9993

0. 9995

0. 9994

0. 40

0. 36

0. 26

0. 14

0. 15

0. 19

0. 19

0. 20

0. 24

0. 23

0. 29

2. 3 样品加标回收与精密度实验

取平行采样的活性炭管 4支, 把活性炭管两端的活性炭

分别倒入溶剂解吸瓶中, 其中 3瓶分别加入低、中、高三个浓

度的标准, 另一瓶做待测样品, 然后各加 CS2 1 m l解吸。取解

吸液测定 6次计算回收率和相对标准偏差 (如表 3)。

表 3 方法回收率和精密度实验结果 ( n= 6 )

组分
加标浓度

( g /m l)

平均检测浓度

( g /m l)
RSD (% )

平均回收率

(% )

丙酮

乙酸乙酯

丁酮

苯

甲苯

乙苯

对二甲苯

间二甲苯

邻二甲苯

苯乙烯

环己酮

200, 100, 10

200, 100, 10

200, 100, 10

100, 50, 5

100, 50, 5

100, 50, 5

100, 50, 5

100, 10, 5

100, 50, 5

100, 50, 5

200, 100, 10

199, 99. 6, 9. 92

198, 98. 8, 9. 92

197, 98. 5, 9. 83

97. 8, 48. 9, 4. 84

96. 5, 47. 9, 4. 74

95. 8, 47. 7, 4. 68

94. 8, 47. 1, 4. 65

93. 6, 46. 9, 4. 60

92. 8, 45. 9, 4. 59

92. 5, 45. 7, 4. 55

91. 7, 45. 1, 4. 52

2. 2, 2. 5, 3. 5

2. 1, 3. 3, 3. 0

1. 9, 3. 6, 4. 8

2. 8, 3. 4, 4. 7

2. 8, 2. 5, 3. 5

2. 4, 3. 3, 4. 0

2. 9, 3. 6, 4. 8

3. 8, 4. 4, 4. 7

4. 2, 4. 5, 5. 5

4. 1, 4. 3, 4. . 0

4. 9, 5. 6, 5. 3

99. 5, 99. 6, 99. 2

99. 0, 98. 8, 99. 2

98. 5, 98. 5, 98. 3

97. 8, 97. 8, 9. 68

96. 5, 95. 8, 94. 8

95. 8, 95. 4, 93. 6

94. 8, 94. 2, 93. 0

93. 6, 93. 9, 92. 0

92. 8, 91. 8, 91. 8

92. 5, 91. 4, 91. 0

91. 7, 90. 2, 90. 4

2. 4 样品检测

采用本方法对本地区 5家家具企业 15份空气样品进行检

测, 同时检出丙酮、苯、乙苯、苯乙烯 3份;乙酸乙酯、苯、二甲苯

2份;苯、甲苯、二甲苯 9份; 苯、环己酮 1份。

3 小结

采用活性炭管吸附空气中丙酮、乙酸乙酯、丁酮、苯、甲

苯、乙苯、对二甲苯、间二甲苯、邻二甲苯、苯乙烯和环己酮, 由

二硫化碳解吸、进样, 经毛细管柱程序升温分离测定, 该方法

操作简便、分析时间较短、灵敏度高、重现性好、准确可靠, 适

用于空气中丙酮、乙酸乙酯、丁酮、苯、甲苯、乙苯、对二甲苯、

间二甲苯、邻二甲苯、苯乙烯和环己酮同时测定。
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