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!"# 精密度和回收率试验

于 "7# 9 样品中，分别加入不同量的 !:氯乙酰胺，

用与样品相同的分析条件作回收试验，其测定值扣除

本底后计算回收率，并各取 ; 次测定结果，计算其相对

标准偏差，结果见表 <。从表 < 可见，相对标准偏差在

=7%>?#7;>之间，均小于 <">，符合分析要求；回收率

均大于 @">。

!"$ 样品测定

用本法测定了 <; 种不同类型的化妆品（膏霜、香

波、奶液、面膜），均未检出 !:氯乙酰胺。

% 小结

用本法测定化妆品中 !:氯乙酰胺含量，在 "7"?
<"7" A9 B A0 范围内，呈线性关系，最低检出浓度小于

"7""<>，回收率为 @">?<"">，相对标准偏差均小于

<">，上述各项指标均符合分析要求。另外，样品处理

简单，分析无干扰，宜于推广应用。
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表 & 化妆品中 !:氯乙酰胺的气相色谱测定法的

精密度和回收率试验 （!";）

加标量

（A9）

"7#"
<7#"
=7""

本底值

（A9）

"
"
"

范围

"7%="?"7%D"
<7%<"?<7;%"
!7D%"?=7"@"

#$%
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<7#""E"7"D%
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&’(
（>）

%7=
#7;
=7%

回收率
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空气中 <= 种醛酮类有机污染物的
高效液相色谱同时测定法
周志军 <，刘应希 <，曾俊宁 <，李莹 < 杨培慧 !，冯德雄 !

摘要：目的 建立室内空气中 <= 种醛酮类有机污染物的高效液相色谱（-FGH）同时测定方法。方法 空气中的醛、酮

类化合物与 I8F-（!，%:二硝基苯肼）反应形成腙衍生物，在流动相为乙腈J水K$"J="（) * )），=;# (A 波长的色谱条件下，采

用二级管阵列检测器对 <= 种醛、酮类有机污染物同时分析测定。结果 <= 种醛、酮类腙衍生物得到良好的分离，平均回

收率为 @;>?<"<>，最低检出限为 "7""!?"7"! A9 B A=，线性范围 "7<?%7" A9 B A=。结论 该方法可对室内空气中 <= 种醛、酮

类污染物同时进行定量分析测定。
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【技术与方法】

许多醛、酮类有机物都具有一定的毒性，我国在

<@$@ 年制定的居住区、车间空气和地面水污染物最高

容许浓度限制标准就包括了 ; 种醛和酮类化合物 ^<_。

美国在 <@@" 年颁布新清洁空气法中重点控制的有毒

有害污染物名单中，就有 @ 种醛和酮类化合物^!_。近年

来，随着社会的发展和人民生活水平的提高，人类在

室内（包括交通工具等人工环境）停留时间越来越长，

室内环境对人体健康和人们工作效率影响日益增大。

在新建建筑物，新购置的交通工具或使用化学物质的

场所等室内环境中，甲醛及其他醛、酮类物质的含量通

常较高，因此，对室内空气中醛、酮类物质的分析与监

测显得尤为重要。目前醛、酮类物质的分析方法主要有

比色法 ^=_，气相色谱法 ^%，#_，高效液相色谱法 ^;]D_等，其中

高效液相色谱分析法灵敏度高且选择性好，为醛、酮类

物质分析测定的较为理想的方法。本研究对液相色谱

样品

样品 <
样品 !
样品 =

测定值（A9）

!@$· ·
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图 ! 醛酮腙（97" !: ; <0）在 =>? 柱上的标准色谱图

的分析条件进一步优化，采用单柱分析，缩短分析时

间，使 9@ 种醛、酮类有机污染物能在给定的色谱条件

下具有较好的分离度，因而，可以对 9@ 种醛、酮有机物

同时进行定量测定。

! 材料与方法

!"! 试剂

乙腈（色谱纯，德国 A.+BC 公司），!，%D二硝基苯肼

（>8E-，FFG，美国 H2.< ?.+)*B. 公司），!，%D二硝基苯

腙（9" !: ;<0，美国 H2.< ?.+)*B. 公司）：甲醛D>8E-，乙

醛D>8E-，丙烯醛D>8E-，丙酮D>8E-，丙醛D>8E-，丁

烯 醛D>8E-， 丁 醛 D>8E-， 苯 甲 醛 D>8E-， 异 戊 醛D
>8E-， 戊 醛 D>8E-， 邻D甲 基 苯 甲 醛 D>8E-， 己 醛 D
>8E-，!3#D二甲基苯甲醛D>8E- 及 9@ 种物质的混标；

醛、酮腙标准使用液：用乙腈将醛酮类标准储备液稀释

成 9"7" !: ; <0 的醛酮类标准使用液。水为二次蒸馏水

（使用前现蒸）。

!"# 仪器及其条件

?2*</IJ4D9"K>D6E 高效液相色谱仪（日本岛津公

司 ），?E> 紫 外 检 测 器 ， 工 作 波 长 @L# (<；?2*<DM/C
6ED=>? 柱（%7L <<N9#" !0）；流 动 相 ：乙 腈 O水P$"O@"

（! " !），流动相以 "7%# !< 滤膜过滤，超声波脱气，后

在线脱气；流速：97! <0 ; <*(Q进样量：!" !0。采样小柱

（?.MDE H/+1+*I:.，美国 R/1.+S 公司）。

!"$ 样品的采集

采样装置为空气采样器，采样速度一般为 "7TU97"
V ; <*(。采样体积约为 9" V，采样结束后，采样管两端

密封，装入专用的铝衬袋内，运回实验室分析。

!"% 样品的前处理

除去采样管两端的密封帽，将采样管出口端（采样

时气体出口端）联接到 9 支干净的注射器（9" <0）上，

采样管另一端接到 9 支干净的容量瓶（9" <0）中，将注

射器内加入 # <0 乙腈进行淋洗 （有时淋洗液流不下

去，这时可用注射器芯对注射筒加压，慢慢将淋洗液推

下），淋洗液流入容量瓶中，加入乙腈，定容到 9" <0。按

97! 所述的 -EVH 条件进行测定。

# 结果与讨论

#"! 流量的选择

分 别 选 择 总 流 量 为 "7#、"7T、97"、97!、97#、!7"、!7#
<0 ; <*( 进 行 测 定 。 结 果 表 明 ， 当 流 量 较 小（!97"
<0 ; <*(）时，各物质出峰时间延长，峰展宽；当流量过

大（"97# <0 ; <*(）时，各物质出峰时间缩短，但有部分

物质的出峰时间发生重叠。因而，本实验选择总流量为

97! <0 ; <*(。

#"# 检测波长的选择

按 97! 所述 -EVH 条件进行测定，二级管阵列检

测器波长范围 9F"UT"" (<（其中 9F"U@$" (< 为氘灯，

@$"UT"" (< 为钨灯），最后计算各物质的最大吸收波

长 "</W（表 9）。结果表明3有 # 种物质最大吸收波长为

@L# (<，另有 L 种物质最大吸收波长略大于 @$" (<，

但各不相同，剩余 ! 种物质的最大吸收波长分别为

@L!、@L$ (<，接近 @L# (<；另外，仪器波长在大于 @$"
(< 时必须开启钨灯，因此，本实验选择 @L# (< 作为

检测波长。

#"$ 标准曲线的绘制

用乙腈分别将醛、酮腙衍生物标准使用溶液配制

成 "79、"7!、"7#、97"、97#、!7"、@7"、%7" !: ; <0 的 溶 液 ，在

给定的色谱条件下（97!）进样分析，9@ 种混合物 97"
!: ; <0 的标准色谱图见图 9。

以峰面积（#）为纵坐标，醛酮含量（!: ; <0）为横坐

标（$），绘制标准曲线，用最小二乘法计算其回归方程

及相关系数见表 !，各物质在 "79U%7" !: ; <0 的浓度范

围内成良好的线性关系，相关系数 %X"7FFF #。

#"% 精密度及回收率

配制 97" !: ; <0 的醛、酮类混标，在 97! 色谱条件

下平行测定 L 次，计算其平均值及相对标准偏差，结果

见表 @。

在空白采样柱（H/+1+*I:.）中添加 #7" !: 的醛酮类

衍生物标样，再按 97% 所述方法进行前处理，然后按

97! 仪器条件对样品进行测定（平行 ! 次测定），计算其

回收率（表 %）。

#"& 方法检出限

配 制 低 浓 度（"79 !: ; <0）的 醛 、酮 类 混 标 ，在 97!
色谱条件下平行测定 # 次，以定容体积 9" <0，采样标

化合物

甲醛D>8E-
乙醛D>8E-
丙烯醛D>8E-
丙酮D>8E-
丙醛D>8E-
丁烯醛D>8E-
丁醛D>8E-

"</W

@L!
@$@
@L$
@L#
@T9
@L#
@TL

化合物

苯甲醛D>8E-
异戊醛D>8E-
戊醛D>8E-
邻D甲基苯甲醛D>8E-
己醛D>8E-
!3#D二甲基苯甲醛D>8E-

"</W

@L#
@L#
@T#
@TL
@L#
@TL

表 ! 醛、酮 >8E- 的最大吸收波长 （(<）

!FT· ·
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表 ! 醛、酮类有机物的 -9:; 同时测定法的最低检出限

（<= > <?）

化合物

甲醛@A89-
乙醛@A89-
丙烯醛@A89-
丙酮@A89-
丙醛@A89-
丁烯醛@A89-
丁醛@A89-

检出限

"7"BC #
"7""% D
"7"B! E
"7""E "
"7""$ D
"7"B? !
"7""! %

化合物

苯甲醛@A89-
异戊醛@A89-
戊醛@A89-
邻@甲基苯甲醛@A89-
己醛@A89-
!3#@二甲基苯甲醛@A89-

检出限

"7""! %
"7""? E
"7""? ?
"7""C C
"7""C C
"7"B! E

图 " 室内空气实际样品色谱图

表 # 醛、酮类有机物的 -9:; 同时测定法的加标回收率

化合物

甲醛@A89-
乙醛@A89-
丙烯醛@A89-
丙酮@A89-
丙醛@A89-
丁烯醛@A89-
丁醛@A89-
苯甲醛@A89-
异戊醛@A89-
戊醛@A89-
邻@甲基苯甲醛@A89-
己醛@A89-
!3#@二甲基苯甲醛@A89-

加标值

（!=）

#7"
#7"
#7"
#7"
#7"
#7"
#7"
#7"
#7"
#7"
#7"
#7"
#7"

测量值 B
（!=）

%7DE!
#7"B!
%7ED$
%7EC#
#7"BB
#7"!B
%7E?#
#7"BC
%7ED$
#7"B#
#7""#
%7E$C
#7"#C

测量值 !
（!=）

%7$DC
#7""C
#7"!B
%7EED
#7""$
%7EC?
%7EE$
#7""?
#7"B%
#7"BD
#7""E
#7"B$
#7B"B

平均回收率

（F）

EC7D
B""7!
B""7B
EE7C

B""7!
EE7D
EE7?

B""7!
B""7"
B""7?
B""7B
EE7E

B"B7C

表 $ 醛酮类有机物的 -9:; 同时测定法的精密度实验结果

（!GC）

化合物

甲醛@A89-
乙醛@A89-
丙烯醛@A89-
丙酮@A89-
丙醛@A89-
丁烯醛@A89-
丁醛@A89-
苯甲醛@A89-
异戊醛@A89-
戊醛@A89-
邻@甲基苯甲醛@A89-
己醛@A89-
!3#@二甲基苯甲醛@A89-

"#$（!= > <0）
"7E%$H"7"!%
B7""?H"7""$
B7"!EH"7"?"
"7EE#H"7"!%
"7EEDH"7""D
B7"B$H"7""C
B7""BH"7""C
B7""DH"7""$
B7""EH"7""E
B7"""H"7""$
B7""#H"7""#
B7"""H"7""C
B7""EH"7"BB

%&’（F）

!7#"E
"7C$?
!7DC$
!7%%E
"7$C!
"7#%C
"7C%!
"7$B!
"7DCE
"7$%?
"7#!#
"7#E!
B7"$D

准下的体积 B" : 计算，按照 ? $IB" > B" 计算最低检出

限（<= > <?），见表 #。

"%& 实际样品分析

按 B7? 所述采集某空气样品（标准状态下为 B" :），

后用 # <0 乙腈进行淋洗，最后定容到 B" <0。按 B7! 所

述的 -9:; 条件进行测定3结果见图 !，其中甲醛含量

"7$?# <= > <?，乙醛含量 "7BD? <= > <?，丙酮含量 "7B!D
<= > <?，丙醛含量 "7"%! <= > <?，己醛含量 "7"#$ <= > <?。

$ 小结

空气中的醛酮类物质的 -9:; 测定法，具有选择

性强，灵敏度、精密度和准确度高，检测限低的特点，适

用于室内空气中挥发性和半挥发性醛和酮类化合物的

测定。
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表 " 醛、酮腙类化合物直线回归方程及相关系数

化合物

甲醛@A89-
乙醛@A89-
丙烯醛@A89-
丙酮@A89-
丙醛@A89-
丁烯醛@A89-
丁醛@A89-
苯甲醛@A89-
异戊醛@A89-
戊醛@A89-
邻@甲基苯甲醛@A89-
己醛@A89-
!3#@二甲基苯甲醛@A89-

直线回归方程

(G#?DCE"N!$""7?!
(G$CE"?7B"ZB!?E7$
(GE%?"B7#"Z?C%D7!C
(G$D%##7%"NB!%#7B!
(GD??E!7$"ZEC$7$C$
(GD!%$%7B"ZE?%7B#E
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相关系数
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