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�化学测定方法 �

溶剂解吸毛细管气相色谱法测定居住区大气中正己烷
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[摘要 ] � 目的: 建立居住区大气中正己烷气相色谱标准方法。方法: 空气中正己烷用活性炭管采集,经二硫化碳解吸后,

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 � l时, 正己烷检出限为:

1. 1 � 10- 4 �g; 测定下限为: 3. 7 � 10- 4 �g。当使用活性炭管采样 10 L, 用 1 m l二硫化碳解吸样品时, 正己烷的测定范围

为 0. 037 m g /m3 ~ 40. 0 mg /m3。重复测定的相对标准偏差分别为 3. 3% , 2. 2%和 2. 3%。加标回收率 96. 2% , 98. 6%和

98. 0%。结论:本标准适用于居住区大气中正己烷浓度的测定。也适用于室内空气中正己烷浓度的测定。
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Determ ination of n- hexane in air of residential areas by solvent desorption capillary gas
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[ Abstract] � Objective: To establish a standard gas chrom atography m ethod for the dete rm ina tion o f n- hexane in air o f residen�
tia l areas. M ethods: n- hexane in air of res idential areas w ere co llected by using activa ted carbon tubes, The samp les were des�

o rpted by carbon d isu lfide, then in jected into the capillary g as chroma tog raphy and ana lyzed w ith a hydrogen flam e ioniza tion de�
tector to reta in the qua lita tive tim e and the quantita tive apex area. Resu lts: The samp les w ere injected fo r 1� ,l The lim it o f n-

hexane de tection w as 1. 1 � 10- 4 �g; and the lim it of quantification w as 3. 7 � 10- 4 �g. sam pling of activa ted carbon tubes w as

10L, w hich w ere desorpted by 1 m l carbon d isu lfide. The linear range of n- hexane w as 0. 037 m g /m3 ~ 40. 0 m g /m3. The rela�

tive standard dev ia tions (RSD ) of determ inations w ere 3. 3%、2. 2% and 2. 3% respectively, The recovery of sp iked samp les w as

in the range of 96. 2% , 98. 6% , 98. 0% . Conc lu sion: The standard m ethod is app licab le for dete rm ining n- hexane in a ir of res�

identia l areas and indoor.
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� � 本方法是大连疾病预防控制中心受卫生部卫生政策法规

司 /卫生标准专业委员会 /环境卫生标准委员会委托, 对现行

�居住区大气正己烷卫生检验标准方法 气相色谱法� ( GB /T

16131- 1995)的修订方法。目前美国 EPA TO - 17中同样采

用 CarbopackTM B或 Chrom osorb 106吸附剂采样, 二次热解吸

后经毛细管色谱柱分离使用 GC - M S检测 [ 1]。美国 NOISH

M ETHOD: 1500, Issue 3中采用活性炭管采样, 二硫化碳溶剂

解吸毛细管色谱柱分离 F ID检测 [2]。我国现行标准与国际标

准相比, 主要是分离技术和采样方法有较大差异, 目前国际标

准中已经全部采用毛细管色谱柱进行样品分离。经本次修订

后, 分析技术与国际标准达到一致, 具有一定的先进性。

1� 材料与方法

1. 1� 仪器与试剂
� � 活性炭采样管: 内装 100 m g /50 mg或 100 mg( 40~ 60目 )

活性炭; 溶剂解吸瓶: 4 m l(隔垫对溶剂及被测样品具有兼容性

如: PTFE )微量注射器; 刻度吸管; 空气采样泵: 流量稳定范围

0 L /m in~ 1. 5 L /m in; HP- 6890气相色谱仪 F ID检测器;标样

管制备器: 流量范围 0 m l/m in~ 200 m l/m in; 正己烷, 正戊烷,

正庚烷, 二硫化碳 (色谱纯 )。

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 L /m in ~

1 L /m in的速度, 抽取 10 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 )活性炭管穿透容量 9. 1 m g样品

于室温下至少可保存 7 d[ 3]。

� � 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。
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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 m l二硫化碳拧紧瓶盖轻轻震摇 1 m in,解吸

40 m in。解吸液供测定。

1. 2. 2. 2� 气相色谱分析条件 � 检测器: F ID色谱柱: HP- 1

( 30 m � 0. 53 mm � 0. 88 �m ); 柱温: 40 ( 2 m in ) 70� ( 10� /

m in); 氮气流速: 3 m l/m in; 氢气流速: 40 m l/m in; 空气流速:

350 m l/m in。

1-正戊烷; 2-正己烷; 3 -正庚烷

1. 2. 2. 3� 绘制标准曲线

1. 2. 2. 3. 1� 标准溶液 � 取 10. 00 m l二硫化碳于 10 m l钳口

(或罗纹口 ) 瓶中, 用 10 � l注射器准确量取一定量正己烷加

入到二硫化碳中, 压紧 (拧紧 )瓶盖,配成一定浓度的标准贮备

液。或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。)

1. 2. 2. 3. 2� 标准曲线的绘制 � 用二硫化碳将正己烷 0 �g /m ,l

10 �g /m ,l 20 �g /m ,l 60 �g /m ,l 100 �g /m ,l 200 �g /m ,l

400�g /m l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 � l进样, 每个浓度重复 6次, 以测得的峰

面积的平均值对正己烷的浓度 (�g /m l)绘制标准曲线:

� � y= 8. 869x- 0. 4096� r= 0. 9999。

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正己烷浓

度, 若前段管中的正己烷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。

1. 2. 2. 5� 结果计算 � 空气中正己烷浓度按式 ( 3)计算。

� � C=
A - A 0 + A�- A�0 � Bs

V0� E s� SE
� 1000 ( 3)⋯⋯⋯⋯

� � 式中: C -正己烷的浓度, mg /m3;

A-前段样品峰面积的平均值;

A0 -前段试剂空白管的峰面积;

A�-后段样品的平均峰面积;

A�0 -后段试剂空白管的峰面积;

B s-校正因子 (标准曲线斜率倒数 );

E s-由实验确定的正己烷平均解吸效率;

SE -由实验确定的平均采样效率。

2� 结果与讨论

2. 1� 线性范围与检出限

� � 本方法进样 1� l时,正己烷检出限为: 1. 1 � 10- 4 �g; 测定

下限为: 3. 7 � 10- 4 �g。当使用活性炭管采样 10 L, 用 1 m l二

硫化碳解吸样品时, 正己烷测定范围为 0. 037 m g /m3 ~

40. 0 m g /m3。

2. 2� 精密度试验

� � 当正己烷的浓度为 20 �g /m l、100�g /m l和 400�g /m l时,

重复测定的相对标准偏差分别为 3. 0% , 2. 2% 和 2. 3%。结果

见表 1。

2. 3� 回收率试验

� � 采用加标回收方法, 当正己烷加入量为 0. 5 �g, 2. 0 �g和

4. 0�g时, 回收率分别为 96. 2% , 98. 6% 和 98. 0%。结果见

表 2。

表 1� 精密度试验 ( n= 6)

试样 ( �g /m l) 结果均值 ( �g /m l) 标准差 ( �g/m l) RSD%

20 19. 85 0. 59 3. 0

100 98. 66 2. 14 2. 2

400 395. 68 8. 39 2. 3

表 2� 回收率试验 ( n= 3)

试样 本底均值 ( �g)加标量 ( �g) 测定值 ( �g) 回收率 (% )

1 10. 02 5. 00 14. 83 96. 2

2 10. 02 20. 00 29. 74 98. 6

3 10. 02 40. 00 49. 22 98. 0

3� 小结
� � 空气中正己烷用活性炭管采集, 二硫化碳解吸后进样, 经

毛细管色谱柱分离, 氢火焰离子化检测器检测, 共存物对正己

烷测定无干扰。方法的检出限与测定范围满足居住区大气中

正己烷限值 7. 5 m g /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。
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