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摘　要　建立了空气中二甲基甲酰胺和二甲基乙酰胺的毛细管气相色谱法同时测定方法, DMF、

DMA 的浓度在 0. 001—0. 10mg/ mL 范围内呈良好的线性关系, 检出限均为 0. 001mg/ mL ,加标回收率在

96. 3%—103. 6% , 相对标准偏差在 2. 7%—4. 7% ,方法快速、灵敏、准确,可满足同时测定空气中二甲基甲

酰胺和二甲基乙酰胺的需要。
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1　前言
二甲基甲酰胺( DM F)和二甲基乙酰胺( DMA )均为良好的溶剂,广泛用于纤维、皮革、制药、石

油加工和有机合成工业中。DMF 属低毒类毒物,职业性中毒多经呼吸道和皮肤吸收,主要引起消化

道尤其是肝脏损害; DMA的毒性比 DMF 强, 可经皮肤吸入人体,强烈刺激眼睛、皮肤和粘膜,经常

接触DMA 可导致肝、肾、心、血管、神经系统出现不正常症状。我国作业场所空气中规定的 DMF、

DMA的时间加权容许浓度均为 20mg/ m
3,短时间接触容许浓度均为 40mg/ m

3。

目前我国作业场所空气中 DMF、DMA 的国家标准检测方法为填充柱气相色谱法
[ 1]
,最低检出

浓度 DMF 为1. 7mg / m
3
, DMA 为 3. 3mg/ m

3
(以采集 15L 空气样品计)。已有毛细管柱同时测定空

气中 DMF、DMA
[ 2, 3]

, 其中文献 [ 2, 3] 分别使用 DB-WAX ( 15m×0. 53mm) , HP-WAX ( 30m×

0. 32mm)毛细管柱,本文采用 HP-FFAP( 30m×0. 32mm)毛细管柱同时测定空气中 DMF、DMA,

通过优化色谱条件, 得到的 DMF、DMA 色谱峰峰形比 WAX柱更加尖锐、对称, 灵敏度高于方法

[ 1] ,配以自动进样器进样, 大大节省人力, 方法灵敏、快速、准确。

2　材料与方法

2. 1　原理

用多孔玻板吸收管采集空气中的 DMF、DMA,吸收液直接进样, 经 HP-FFAP 柱分离后,用氢

焰离子化检测器检测, 以保留时间定性,峰面积定量。

2. 2　仪器

多孔玻板吸收管;

采样泵 0—1L/ min; GC6890气相色谱仪(美国安捷伦科技有限公司) ,配有 HP7683自动进样



器, FID检测器。HP-FFAP 石英毛细管柱( 30m×0. 32mm i. d×0. 25�m, HP 公司) ;色谱柱升温程

序;初始 80℃,保持 4min, 15℃/ m in升至 140℃,保持2m in;进样口温度为230℃; 不分流进样;检测

室温度为 250℃; 氮气流量为 2. 0mL/ min, 自动进样 1�L; 氢气流速 40mL/ min, 空气流速

300mL/ min; 辅助流速 20mL/ min。

2. 3　试剂

二甲基甲酰胺( DM F) (分析纯) ; 二甲基乙酰胺( DMA) (分析纯)。

混合标准溶液:称取上述 DMF 及 DMA 用水溶解定容,配成浓度均为 1. 00mg/ mL 的混合标

准溶液。

2. 4　采样

在采样地点, 用装有 10. 0mL 水的多孔玻板吸收管,以 1L/ min流量采集 15min空气样品。

2. 5　分析步骤

2. 5. 1　对照试验

将每批吸收管取出 1支,一切条件与样品一致, 但不采样,与样品同时分析,作为对照。

2. 5. 2　样品处理

用采过样的吸收液洗涤吸收管的进气管内壁 3次, 摇匀后, 将吸收液倒入自动进样瓶中,供测

定。

2. 5. 3　校准曲线的绘制

取适量混合标准溶液(浓度均为 1. 00mg / mL)用水稀释,配成浓度分别为 0、0. 01、0. 02、0. 03、

0. 04、0. 05、0. 10mg/ mL 的应用液,自动进样 1�L,记录色谱图,根据标准液的浓度和峰面积进行回

归,绘制校准曲线,以保留时间为定性依据。

2. 5. 4　测定

取吸收液进样,以保留时间定性,峰面积定量。

2. 5. 5　计算

X =
C×10
V 0

式中: X——空气中 DMF 或 DMA 的浓度, mg/ m 3; C——据校准曲线查出的吸收液中 DMF 或

DMA的浓度, �g/ mL; V 0——校准状况下的采样体积, L。

3　结果与讨论

3. 1　色谱条件选择

3. 1. 1　色谱柱的选择

比较了 DB-WAX( 15m×0. 53mm×1�m)和 HP-FFAP( 30m×0. 32mm i. d×0. 25�m) 毛细管

柱对测定 DMF 及 DMA 的差别,发现两柱对 DMF 及 DMA 的分离效果均不错, 但是 DMF、DMA

在 HP-FFAP 柱上的峰形更好, 峰宽窄,峰形尖锐, 本实验选择了 HP-FFAP 柱。

3. 1. 2　柱温的选择

选用了不同的起始柱温( 70℃、80℃、90℃、100℃)条件下测定 DMF、DMA, 结果显示起始柱温

高,峰形宽,峰高低且拖尾, 起始柱温太低, 出峰时间延长,本实验选择 80℃为起始柱温。标准色谱
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图 1　标准色谱图

图见图 1。

3. 2　线性范围和检出限

在方法所确定的条件下, DM F、DMA 的含量在

0. 001—0. 10mg / mL 范围内均呈现良好的线性关

系, DM F、DMA 的线性方程分别为 y = 2. 14 +

6403. 4x ( r = 0. 9997) , y = - 2. 38+ 8543. 0x ( r=

0. 9999)。 DMF、DMA 的 实 际 检 出 限 均 为

0. 001mg / mL。

3. 3　精密度试验

对 3种不同浓度的 DMF、DMA 标准溶液,按上述条件进行 5次测定,相对标准偏差见表 1。
表 1　精密度试验

项目 样号
峰面积

1 2 3 4 5
S RSD( % )

1 67. 9 73. 7 72. 3 73. 6 67. 9 2. 95 4. 2

DM F 2 356. 5 370. 9 352. 6 370. 9 340. 5 12. 9 3. 6

3 710. 6 704. 2 709. 6 730. 6 751. 4 19. 6 2. 7

1 81. 9 79. 1 85. 4 87. 4 88. 9 4. 0 4. 7

DMA 2 425. 3 415. 7 428. 2 447. 1 447. 9 14. 2 3. 3

3 852. 0 854. 1 860. 8 879. 7 904. 8 22. 2 2. 5

3. 4　准确度试验

在已知含量的样品中加入 2个浓度水平的标准溶液,测定加标回收率,见表 2, 结果表明本方

法较准确。
表 2　准确度试验 ( n= 3)

项目 样号
本底值

( mg)

加入值

( mg)

测定值( mg)

1 2 3

平均值

( mg)

回收率

( % )

DM F 1 0. 0039 0. 0111 0. 0155 0. 0153 0. 0150 0. 0153 102. 4

DMA 1 0 0. 0101 0. 0102 0. 0107 0. 0105 0. 0105 103. 6

DM F 2 0. 0039 0. 0888 0. 0904 0. 0896 0. 0882 0. 0894 96. 3

DMA 2 0 0. 0805 0. 0775 0. 0786 0. 0768 0. 0776 96. 4

3. 5　方法灵敏度

DMF、DMA 的国家卫生标准均为 20mg / m
3, 本法 DMF、DMA 的检出限 0. 001mg/ mL, 最低检

出浓度均为 0. 67mg / m
3 (以采样 15L 计) ,低于文献[ 1]中的 DMF 1. 7mg/ m

3及 DMA 3. 3mg/ m
3,

可见本法灵敏度高。

4　结论
本文建立的毛细管气相色谱法同时测定空气中的 DMF、DMA 的方法, DM F、DMA 的含量在

0. 001—0. 10mg/ mL 范围内均呈现良好的线性关系, DM F、DMA 的实际检出限均为0. 001mg / mL,

方法快速、灵敏、准确, 可满足同时测定空气中的 DMF、DMA 的需要。
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Simultaneous Determination of Dimethylformamide

and N, N-Dimethylacetamide in Air by Capillary Gas Chromatography

L I Xiao-Juan
( J iangsu Prov incial Center f or Disease Prev ention and Contr ol, N anj ing 210009, P. R . China)

Abstract 　 Dimethylformamide and N , N -dimethylacetam ide in air w ere quant itatively

determined by capillary gas chromatog raphy w ith HP-FFAP column. The linear ranges are betw een

0. 001mg/ mL and 0. 10mg/ mL. The detect ion limit is 0. 001mg / mL. The average recoveries are

96. 3%—103. 6% . T he relative standard deviat ions are 2. 7%—4. 7% . T he method is fast, sensitive

and accurate.

Key words　Capillary Gas Chromatography, Dimethylformamide, N , N -Dimethy lacetamide, Air.
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