
工作场所空气中乙基戊基甲酮的测定

黄淑莲 3 　阮小林　张子群　谢玉璇　张爱华
(广东省职业病防治院 , 广州 510300)

摘　要 　报道了空气中乙基戊基甲酮的气相色谱测定方法。空气样品用硅胶管采集 ,甲醇解吸、INNOW AX

毛细管柱分离 ,氢火焰离子化检测器 ( F ID)检测。在本法的测定条件下 ,乙基戊基甲酮在 5～1000 mg/L浓度

范围内有良好的线性响应 ,相关系数 r = 0. 99987,相对标准偏差 RSD < 2. 1%。本法检出限为 1 mg/L (S /N ≥3) ;

最低检出浓度为 0. 7 mg/m3 (采样体积 1. 5 L)。用硅胶管采集空气中的乙基戊基甲酮 ,采样效率为 99. 6% ～

99. 9% ,甲醇的解吸效率为 97. 1% ～98. 2% ,乙基戊基甲酮在硅胶管中最少可稳定 7 d。本方法可满足工作

场所空气中乙基戊基甲酮的短时间接触浓度和时间加权平均浓度的监测。
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1　引　言

乙基戊基甲酮 (octanone)是一种无色、易挥发液体 ,有奶酪的芳香气味 ,为常用的化工原料和试剂 ,

特别是用于环氧树脂涂层、皮革抛光、香料及防腐行业等。职业卫生标准《GBZ 222002工作场所有害因

素职业接触限值 》规定乙基戊基甲酮的短时间接触浓度为 195 mg/m3 ,时间加权平均容许浓度为 130

mg/m
3

,美国工业卫生学家委员会 (ACGIH)也规定了明确的阈值 [ 1 ]。但是目前国内对工作场所空气中

乙基戊基甲酮含量还缺少标准检测方法。Glen等 [ 2 ]报道一种基于电化学传感器的电子鼻用于测定乙

基戊基甲酮 ,但是方法的检出限较高。本实验按《工作场所空气中毒物检测方法的研制规范 》(W S/T

7321996) [ 3 ]的要求 ,采用气相色谱法测定 ,对色谱的分析条件、采样滤料、采样效率、解吸效率及样品稳

定时间等进行了系统的研究 ,结果令人满意。

2　实验部分

2. 1　仪器与试剂

HP6890型气相色谱仪 (Agilent公司 ) ,带自动进样器 ,氢火焰离子化检测器 ( F ID ) ,化学工作站 ; IN2
NOW AX毛细管柱 (JW公司 ) ,柱长 30 m,内径 320μm;前、后段分别装有 100 mg、50 mg 0. 9～0. 45 mm

粒径的硅胶管 (江苏省建湖仪器仪表厂 ) ,两端和中间分别用玻璃棉隔开和固定 ; Pocket pump 21021002

型低流量空气采样器 (美国 SKC) ; D ryCal DC2L ite型采样器泵流量校准仪 (美国 D ryCal DC2L ite公司 ) ;

万分之一分析天平 ;超声仪 (奥特赛恩斯仪器有限公司 ) ;MF23B液态有机气体配气装置 (江苏省建湖仪

器仪表厂 )。乙基戊基甲酮 ( > 99% )、乙基丁基甲酮 (≥98. 0% )、二硫化碳 ,色谱纯 ( > 99. 9% ,均为

Sigma2A ldrich公司 ) ;甲基戊基甲酮 ( > 98. 0% ) (东京化成工业株式会社 ) ;甲醇 ,色谱纯 (B&J公司 )。

2. 2　实验方法

2. 2. 1标准溶液的配制 　准确称取 0. 0500 g乙基戊基甲酮标准 ,置于 50 mL容量瓶中 ,用甲醇稀释并定

容至刻度 ,浓度为 1000 mg/L。使用时取上述储备液用甲醇稀释成 5～1000 mg/L的标准使用液。

2. 2. 2　气相色谱条件 　进样口温度 150 ℃,压力 : 20. 8 kPa,分流比 10∶1,柱温 75 ℃恒温 ,保持 10 m in;

柱流量 : 1. 0 mL /m in,氢气流量 : 30 mL /m in,空气流量 : 300 mL /m in,尾吹气 : 30 mL /m in,检测器温度

280 ℃;进样量 1μL。

2. 2. 3　样品采集 　在采样地点打开硅胶管 ,将 50 mg硅胶管端连接经校正过流量的采样器进气口并垂
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直固定好。短时间浓度 ( STEL )的采样 :以 100 mL /m in的采样速度采样 15 m in;时间加权平均浓度

( TWA )的采样 :以 50 mL /m in的速度采样 8 h。采样后将硅胶管的两端用塑料帽密封好待用。

2. 2. 4　标准曲线的绘制 　取乙基戊基甲酮浓度为 5～1000 mg/L的标准应用液 ,按 2. 2. 2的色谱条件

自动进样 1μL,每种浓度重复测定 3次 ,以乙基戊基甲酮的浓度对峰面积作图 ,绘制标准曲线。

2. 2. 5　样品分析 　打开硅胶管 ,将前、后段的硅胶分别倒入进样小瓶 ,准确加入 1. 0 mL甲醇 ,超声解析

5 m in,取 1μL上述样品溶液进样分析 ,用保留时间定性 ,峰面积定量 ,求得乙基戊基甲酮的浓度。

3　结果与讨论

3. 1　分离条件的优化

研究了在不同色谱柱、柱温、进样口温度、柱流速等色谱条件下 ,乙基戊基甲酮标准的色谱行为。实

验发现 ,随着柱温的升高 ,乙基戊基甲酮保留时间减少。但是 ,当柱温升高至 100 ℃时 ,乙基戊基甲酮的

峰位于溶剂甲醇的尾峰上 ,难以达到基线分离。实验结果表明 ,选用 INNOWAX毛细管柱 ,在进样口温

度 150 ℃,保持柱温 75 ℃,柱流速 1. 0 mL /m in,检测器温度 280 ℃时 ,乙基戊基甲酮出峰时间及峰形最

佳 ,该条件既保证了分析速度 ,又保证有足够的分离度和对称的峰形。乙基丁基甲酮等同系物在该色谱

　图 1　乙基戊基甲酮标样 ( a)和乙基戊基甲酮空气样

品 ( b)色谱分离图

Fig. 1　Gas chromatogram of standard 32octanon ( a) and

32octanon in air samp le ( b)

1. 乙基丁基甲酮 ( 32hep tanon) ; 2. 甲基戊基甲酮 ( 22hep2

tanon) ; 3. 乙基戊基甲酮 (32octanon)。

条件下能够完全分离 ,标准色谱分离图和实际空气

样品色谱图分别见图 1。

3. 2　方法的线性范围、最低检出浓度及精密度实验

按 2. 2条件 ,进系列标准浓度分析。在本实验

条件下 ,乙基戊基甲酮浓度在 5～1000 mg/L的范围

内有良好的线性关系。线性方程为 Y = 1. 14272X,回

归系数 r = 0. 99987;检出限为 1 mg/L (S /N = 3) ,采

样体积为 1. 5 L时 ,乙基戊基甲酮最低检测浓度为

0. 7 mg/m3。取浓度为 100、600、1000 mg/L的乙基

戊基甲酮标准溶液 ,每种浓度重复测定 6次 ,相对标

准偏差分别为 2. 1%、0. 83%和 0. 78%。

3. 3　采样滤料及洗脱效率实验

乙基戊基甲酮为易挥发液体 ,常温下以蒸汽状

态存在于空气中。活性炭管和硅胶管对空气中以蒸汽状态存在的物质具有良好的吸附效率。采用 MF2
3B型液态有机气体配气装置 ,将乙基戊基甲酮标准溶液分别加入到活性炭管和硅胶管中 ,盖紧橡胶密

封帽 ,室温下放置过夜使其平衡。打开采样管 ,将活性炭和硅胶介质倒入进样小瓶 ,用甲醇、二硫化碳分

别解吸活性炭和硅胶介质 ,按上述分析条件进行测定。结果表明 ,活性炭管中的乙基戊基甲酮解吸效率

差 ,验证了椰子壳炭对极性有机蒸汽尤其是酮类化

合物的吸附作用差 [ 4 ]的结果。实验证明 ,硅胶对

乙基戊基甲酮具有良好的吸附能力 ,采样用甲醇解

吸 ,解吸效率大于 97. 1% ,结果见表 1。实验选择

硅胶管作为采样的滤料。

于 3组硅胶管中加入一定量的乙基戊基甲酮

标准溶液 ,每组 6支。测得乙基戊基甲酮 3种不同

表 1　解吸效率试验 ( n = 6)
Table 1　Results of desorp tion efficency( n = 6)

加入量
Added
(μg)

解吸量
Found
(μg)

平均解吸效率
Average recovery

( % )

相对标准偏差
RSD
( % )

100 97. 1 97. 1 2. 1

600 586. 3 97. 7 0. 83

1000 978. 2 97. 8 0. 74

浓度的解吸效率见表 1。

由表 1可见 ,乙基戊基甲酮含量为 100、600和 100μg时 ( n = 6) ,解吸效率分别为 97. 1%、97. 7%

和 97. 8% ,说明甲醇对吸附在硅胶管中的乙基戊基甲酮解吸效率良好。

3. 4　采样效率及样品稳定性实验

将已知量的乙基戊基甲酮标准溶液通过微量注射器注入 MF23B型液态有机气体配气装置。装置
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的气体出口连接硅胶管 ,以 100 mL /m in的采样速度采样 15 m in。按分析步骤测定前段和后段硅胶中乙

基戊基甲酮的浓度 ,并计算硅胶管的采样效率。结果证明 ,乙基戊基甲酮浓度为 100～900 mg/m
3

,后段

硅胶中乙基戊基甲酮浓度均低于 0. 7 mg/m3 ,前段硅胶采样管的采样效率为 99. 6% ～99. 9%。因此 ,硅

胶管适合采集空气中的乙基戊基甲酮。

表 2　样品稳定性实验 ( n = 6)
Table 2　Results of stability test ( n = 6)

当天
The first day
结果 (μg)

Results

第三天 The third day

结果 (μg)
Results

保存效率 ( % )
Efficiency of stability

第七天 The seventh day

结果 (μg)
Results

保存效率 ( % )
Efficiency of stability

97. 7 97. 7 100 96. 8 99. 1
295. 8 295. 6 99. 9 294. 8 99. 7
885. 4 884. 9 99. 9 883. 2 99. 8

　

　　通过 MF23B型液态有机气体配气装置 ,将 3种不同浓度的已知量标准溶液加入硅胶管中 ,用塑料

帽密封好硅胶管的两端。在室温下 (20～22 ℃,相对湿度 RH为 55% ～68% )保存。分别于当天、第三

天和第七天各取 6支测定乙基戊基甲酮的含量 ,以当天结果为 100% ,计算存放不同天数样品的保存效

率。结果见表 2。由表 2可知 ,样品于室温下保存 7 d,保存效率 > 99. 1% ,表明乙基戊基甲酮在硅胶管

中比较稳定 ,样品放置 7 d没有明显损失。
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D eterm ina tion of 32O ctanone in O ccupa tiona l A tm ospheres

Huang Shu2L ian3 , Ruan Xiao2L in, Zhang Zhi2Qun, Xie Yu2Xuan, Zhang A i2Hua

(Guangdong P revention and Trea tm en t Cen ter for O ccupa tional D iseases, Guangzhou 510300)

Abstract　A gas chromatographic method for the determ ination of 32octanone in occupational atmospheres was

developed. A ir samp les were collected in silica gel solid sorbent tube and 32octanone was eluted with 1 mL

methanol and determ ined by fused silica cap illary gas chromatography with F ID detection directly. The new

method shows good linearity in the range of 5 - 1000 mg/L ( r = 0. 99987) with RSD < 2. 1%. The detection

lim it was estimated to be 1 mg/L (S /N = 3, injection volume: 1μL, sp lit: 10∶1) and with a lim it of quantifi2
cation of 0. 7 mg/m

3
per 1. 5 L of air. The recoveries from silica gel tube were the range of 9711% - 98. 2%

and the efficiency of samp ling was 99. 6% - 99. 9%. 32octanone in silica gel tube could be kep t at least 7

days without significant loss. The method could be used to determ ine 32octanone in occupational atmospheres.

Keywords　Occupational atmospheres, 32octanone, gas chromatography
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