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居住区大气中吡啶的溶剂解吸毛细管气相色谱测定法
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摘要：目的 建立居住区大气中吡啶的气相色谱测定的标准方法。方法 空气中吡啶用活性炭管采集，二氯甲

烷解吸后进样，经毛细管色谱柱分离，氢火焰离子化检测器检测，以保留时间定性，峰面积定量。结果 进样 1 μl 时，

吡啶检出限为 3.0×10-4 μg；测定下限为 1.0×10-3 μg。当使用活性炭管采样 40 L，用 1 ml 二氯甲烷解吸样品时，吡啶

的线性范围为 0.025～10.0 mg/m3，r=0.999 9。RSD 为 0.8％~2.8%，加标回收率 79.6%~ 80.6%。结论 该方法适用于居

住区大气中吡啶浓度的测定。
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Determination of Pyridine in Air of Residential Areas by Solvent Desorption Capillary Gas Chromatography ZHU Lin,
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Abstract:Objective To establish a gas chromatography standard method for the determination of pyridine in air of
residential areas. Methods Pyridine in air of residential areas were collected by using activated carbon tubes，the samples were
desorbed by dichloromethane，then were injected into the capillary gas chromatography and analyzed with a hydrogen flame
ionization detector to retain the qualitative time and the quantitative apex area. Results The samples were injected for 1 μl，the
limit of detection was 3.0×10-4 μg；and the limit of quantification was 1.0×10-3 μg .When sampling 40 L by activated carbon tubes，
and the sample were desorbed by 1 ml dichloromethane, the linear range of was 0.025-10.0 mg/m3.The relative standard deviations
(RSDs) of determinations were 2.8%, 2.7% and 0.8% respectively，the rate of recovery of spiked samples was in the range of 79.5%
-80.6%. Conclusion This method is applicable to the determination of pyridine in air of residential areas and indoor.
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吡啶在工业上用途广泛，生产过程中，有大量吡啶排放到环

境空气中，EPA 的报告显示，在制造或使用吡啶的工厂空气中

吡啶的时间加权平均值的范围是 0.02~3.2 mg/m3[1]，吡啶可经吸

入途径进入体内，一次大量吸入吡啶甚至可造成死亡。我国地域

辽阔，制造业发达，与吡啶相关的行业如制药、染料、炼焦等工厂

广泛存在，暴露人群众多，监测这些区域空气中吡啶的含量对于

保护人群的健康具有重要意义。空气中的吡啶可采用多种方法

测定，在我国，环境空气中吡啶测定的标准方法目前仍采用化学

方法，即 GB/T 11732—1989《居住区大气中吡啶的卫生检验标

准方法-氯化氰巴比妥酸分光光度法》，测定的是总吡啶及吡啶

衍生物,测定下限为 0.4 μg/10 ml。我国现行标准与国际标准相

比，主要是分析技术上的差异，美国 EPA TO-17 中采用 Porapak
N 吸附剂采样，二次热解吸后经毛细管色谱柱分离 GC-MS 检

测[2]；美国 NOISH1613 中采用活性炭管采样，二氯甲烷溶剂解吸

PEG20M 填充谱柱分离 FID 检测[3]，进样 5 μl 时，检出限为 0.2
μg/ml，平均解析效率为 81%。我国现行标准方法距现在已经 20
余年，已不能满足我国社会发展的要求，因此有必要根据近年来

检验技术的发展对该标准方法进行修订。溶剂解吸-氢火焰离

子化检测器气相色谱法是本次修订中新增加的方法，它采用了

先进的毛细管色谱柱分离技术，优于美国 NOISH 现行的方法，

笔者就此进行介绍。
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被测样品具有兼容性如：PTFE），微量注射器，空气采样泵（流量

稳定范围 0～1.5 L/min），HP-6890 气相色谱仪带 FID 检测器，标

样管制备器（流量范围 0～200 ml/min）；吡啶（色谱纯，国药集

团），二氯甲烷。
1.2 方法

1.2.1 样品的采集、运输和保存 在采样前，要对活性炭管进

行随机抽样，试剂空白符合要求（抽检 5%的样品管，平均空白

浓度不能超过被测组分的测定下限） 的采样管才能用于现场

采样。在采样地点打开熔封的活性炭管（管口直径至少 2 mm），

与空气采样泵进气口垂直连接，以 0.2~1 L/min 的流量，抽取

40 L 空气。采样后，将管的两端套上塑料帽，置清洁容器内运

输和保存。并记录采样时间、温度和大气压力。100 mg（40～60
目）耶壳活性炭管穿透容量为 21 mg，样品于室温下至少可保

存 7 d[4]。
另备二支活性炭管带至采样地点，除不连接采样器采集样

品外，其余操作同样品。等采样结束后，与样品管同样保存条件

带回实验室进行分析。
1.2.2 分析步骤

1.2.2.1 样品处理 将采过样的前后段活性炭分别放入溶剂解

吸瓶中各加入 1 ml 二氯甲烷拧紧瓶盖轻轻震摇 1 min，解吸 40
min。解吸液供测定。
1.2.2.2 气相色谱分析条件 HP-6890 气相色谱仪带 FID 检测

器，FFAP 色谱柱（30 m×0.53 mm,1.0 μm）。
初始柱温：70 ℃；升温速率：30 ℃/min；最终柱温：100 ℃；保

持时间：10 min；氮气流量：3 ml/min；氢气流量：40 ml/min；空气

流量：350 ml/min。
1.2.2.3 标准曲线绘制 取 10.00 ml 二氯甲烷于 10 ml 钳口

(或罗纹口) 瓶中,用 10 μl 注射器准确量取一定量吡啶加入到

二氯甲烷溶液中，压紧(拧紧)瓶盖，配成一定浓度的标准贮备

液，也可用国家认可的标准溶液（瓶盖中的隔垫应选用耐扎、
对溶剂和样品具有兼容性的，标准溶液要存放于 4～8 ℃的冰

箱中）。
用二氯甲烷将吡啶标准溶液稀释成 0、1、2、5、10、20 μg/ml

的标准系列，参照仪器操作条件将气相色谱仪调至最佳状态,分
别取 1 μl 进样，每个浓度重复 3 次，以测得的峰面积的平均值

对吡啶的浓度（μg/ml）绘制标准曲线。
1.2.2.4 样品分析 样品管和样品空白管按 1.2.2.1 处理后,用
测定标准系列的操作条件测定样品和样品空白解吸液，测得峰

高或峰面积后,由标准曲线或单点校正法得吡啶浓度，若前段管

中的吡啶含量不超过穿透容量，后段管可不测定。
如采样空白中污染物浓度过高 （超过被测组分峰面积

的 10%），说明样品在运输过程中受到污染，此次样品管应

废弃。

2 结果与讨论

2.1 线性范围与检出限

用 1 μg/ml 吡啶标准溶液连续测定 10 次由回归方程求出

相应浓度并计算标准差，以 3 倍标准差为检出限。以 10 倍标准

差为测定下限[5]。本方法进样 1 μl 时，吡啶检出限为 3.0×10-4μg；

测定下限为 1.0×10-3 μg。当使用活性炭管采样 40 L，用 1 ml 二

氯甲烷解吸样品时，吡啶的测定范围为 0.025～10.0 mg/m3，标准

曲线回归方程为 y=6.199x+0.787，r=0.999 9。
2.2 精密度试验 配制吡啶浓度为 2、10 和 20 μg/ml，日内每

个浓度重复测定 6 次，计算低、中、高浓度的相对标准偏差，得到

精密度结果。见表 1。RSD 分别为 2.8%，2.7%，0.8%。

2.3 回收率试验 在样品处理室发生一定量吡啶气体，同时用

12 只炭管以相同流量和时间采集吡啶，取其中 3 只炭管分析测

定，计算均值作为本底，其余 9 只炭管分 3 组分别加入本底值量

的 0.5，2.0 和 4.0 倍吡啶,放置 30 min 后，按照本实验样品处理

及测定方法分析测定，计算回收率。结果见表 2。回收率为

79.6%~80.6%。

3 小结

空气中吡啶用活性炭管采集，二氯甲烷解吸后进样，经毛细

管色谱柱分离，氢火焰离子化检测器检测，共存物对吡啶测定无

干扰。方法的检出限与测定范围满足居住区大气中吡啶最高允

许浓度为 0.08 mg/m3 的要求。方法准确可靠，满足各项方法特性

指标的要求，本方法通过两家验证单位验证，结果一致。由于回

收率较低，结果需校正。
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表 1 大气中吡啶毛细管气相色谱测定法精密度试验

配制浓度（μg/ml）
2.00

10.00
20.00

测定值（x±s，μg/ml）
2.15±0.06

10.08±0.27
19.89±0.16

RSD（%）

2.8
2.7
0.8

（n=6）

表 2 大气中吡啶毛细管气相色谱测定法回收率试验

样品

样品 1
样品 2
样品 3

本底均值（μg）
0.98
0.98
0.98

加标量（μg）
0.5
2.0
4.0

测定值（μg）
1.378
2.588
4.204

回收率（%）

79.6
80.4
80.6

（n=3）
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