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作业场所空气中
一

异丙基苯胺的
毛细管气相色谱测定法
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摘要 目的 建立用溶剂解吸气相色谱法测定工作场所空气中
一

异丙基苯胺的方法
。

方法 选用 柱
,

以

检测器检测
,

按照《工作场所空气中有毒物质检测方法研究规范 》的要求进行实验研究
。

结果 本方法在 一 林创间 范

围具有良好的线性关系
,

相关系数为 方法的检出限为 林 耐
,

以采样 空气样品计
,

最低检出浓度为

留
, 不同浓度的相对标准偏差为 一 平均解吸效率为 一 采样效率为 硅胶对

一

异丙基苯胺的穿透容量为
。

结论 该方法各项指标均达到 工作场所空气中有毒物质检测方法研究规范 》的要

求
,

适用于工作场所空气中
一

异丙基苯胺的现场监测检测
。

关键词 色谱法
,

气相 溶剂解吸
一

异丙基苯胺
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异丙基苯胺在工作场所空气中以蒸气状态存

在
,

毒性强
。

为保障作业人员健康
,

我国 一

《工作场所有害因素职业接触限值 》中制定了
一

异丙

基苯胺短时间接触容许浓度为 创
,

但无检测方

法
。

笔者采用硅胶吸附采样
,

溶剂解吸气相色谱法检

测
,

按《工作场所空气中有害物质检测方法 》冈的要求
,

进行检测方法研究
。

材料与方法

仪器与试剂

型气相色谱仪 美国安捷伦科技有

限公司
,

附 检测器
,

化学工作站软件 硅胶管 溶

剂解吸型
,

留 硅胶 空气采样器 流量范围
一 时 溶剂解吸瓶 林 微量注射器

。

丙酮为解吸液 色谱鉴定无干扰色谱峰
一

异丙

基苯胺
、

异丙胺
、 一

异丙基苯胺
、 一

异丙基苯胺均为色

谱纯
。
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采样

现场采样按照 一 《工作场所空气中

有害物质监测的采样规范 》执行
。

短时间采样 以

功刃 流量采集 巧
。

长时间采样 以 刃 流

量采集 一 空气样品
。

个体采样 以 流量

采集 一 空气样品
。

测定方法

样品处理 将采过样的前后段硅胶分别倒人溶

剂解吸瓶中
,

各加人 耐 解吸液
,

封闭后
,

振摇
,

解吸
,

解吸液供测定
。

色谱条件 色谱柱 柱
,

林 柱温 ℃保持
,

℃ 而 升至

℃
,

保持 而
。

进样 口温度 ℃
,

分流 比为

检测器温度 ℃ 载气为氮气 而 而 柱

流量 刀 空气
。

标准曲线的绘制 用解吸液稀释标准溶液成
、 、 、 、 、 林岁

一

异丙

基苯胺标准系列
。

每个浓度重复测定 次
,

以
一

异丙

基苯胺的浓度 林岁血 为横坐标
,

对应的色谱峰面积为

纵坐标
,

绘制标准曲线
。 、 、 、 、
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卜梦耐
一

异丙基苯胺对应的峰面积平均值分别

为
、 、 、 、 。

计算方法

按公式 将采样体积换算成标准采样体积

尸

式中少口一标准采样体积
,

一在温度为 ‘ ℃
,

大气压为 尸时的采样体

积
,

一采样点温度
,

℃ 尸一采样点的大气压力
,

按公式 计算
一

异丙基苯胺的浓度

‘士‘ 丝匕

式中 。一空气中
一

异丙基苯胺的浓度
,

留 , 。 ,一测得前段硅胶解吸液

中
一

异丙基苯胺的浓度
,

卜以耐
,

伪一测得后段硅胶解吸液中
一

异丙基

苯胺的浓度
,

卜留 。一解吸液体积
,

厂换算成标准采样体积
,

一解吸效率
, 。

结果与讨论

色谱条件的选择

根据
一

异丙基苯胺的理化性质及现场可能共存

的物质选择 柱作为色谱柱
。

实验表明
,

按照仪

器色谱条件操作
,

能使
一

异丙基苯胺得到很好的色谱

峰
,

与空气中可能存在的干扰物质异丙胺
、 一

异丙基苯

胺
、 一

异丙基苯胺分离效果理想
,

见图
。

以当天的结果为
,

计算存放不同时间的样品损失

率
,

损失率分别为
, 一 ,

一
, 一 , 。

保存

第
,

损失率感
,

样品可存放
。

解吸效率试验

于硅胶管中
,

加人一定量的
一

异丙基苯胺标准溶

液
,

立即盖上塑料帽
,

放置一个晚上后
,

再按测定方法

测定
一

异丙基苯胺的含量
,

在本方法条件下
, 一

异丙

基苯胺加人量分别为
, ,

一 林
,

样

本量为
,

样本解 吸效率分别为
, ,

。

采样效率试验

在实验室模拟现场
,

加人少量的异丙胺
、 一

异丙基

苯胺
、 一

异丙基苯胺等干扰物质
,

串联 支硅胶管
,

分

别以
、

的流量采样
,

然后按照测定方法测

定硅胶管的
一

异丙基苯胺浓度
,

并计算硅胶管的采样

效率
,

见表
。

表 结果表明
,

当空气中的
一

异丙基苯

胺浓度为 一 留时 时
,

硅胶管的采样效率

为
,

均符合《工作场所空气中有毒物质检测方法

研究规范 》的要求
。

表 不同采样流量条件下
一

异丙基苯胺的采样效率 二

鲤

采样流速

」了而

采样时间

而

前段浓度 后段浓度 采样效率

创
,

砂

末检出

末检出

末检出

末检出

‘尸、︼,‘﹃且弓人

时间 口

一异丙胺 一
一

异丙基苯胺 一
一

异丙基苯胺 一
一

异丙基苯胺

图
一

异丙基苯胺与干扰物质色谱图

线性范围及检出限

本方法在 。一 卜留 范围有 良好的线性关系
,

线性回归方程为
, 。

检出限 相

当于 倍噪声的含量 为 林岁
。

在采样 的条

件下
,

方法的最低检测浓度为 留砰
。

精密度

配制
、 、

林岁耐 的
一

异丙基苯胺标准

溶液
,

取 闪进样
,

重复测定 次
,

相对标准偏差分别

为
, , 。

符合《工作场所空气中有毒物

质检测方法研究规范 》的要求
。

样品稳定性试验

在一批硅胶管中
,

加入 林 林 的

异丙基苯胺标准溶液
,

立即用塑料帽套紧管 口
,

于 ℃

冰箱下保存
。

然后分别于当天
,

第
、 、 、

天各取

支分析
,

测得浓度分别为 巧
、

伪
、

曰
、 士 、 土 林岁

穿透容量试验

当
一

异丙基苯胺浓度为 留耐 时
,

在室

温 ℃
,

相对湿度 的条件下
,

以 的流

量连续采样
,

硅胶的穿透容量
。

干扰试验

本法能同时与
一

异丙基苯胺存在的异丙胺
、 一

异

丙基苯胺
、 一

异丙基苯胺进行分离
,

分离效果好
,

互不

干扰
。

小结

实验结果表明
,

测定
一

异丙基苯胺的效果 良好
。

本方法在 林动记 范围呈线性关系 样品管在 ℃

冰箱中可保存 方法准确
、

可靠
。

实验结果符合《工

作场所空气中有毒物质检测方法研究规范 》的要求
。
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