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工作场所空气中 α-甲基 -3-苄基苯乙醛的气相色谱测定法
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　　摘要:以活性炭管采样 , 异丙醇解吸 , 经 FFAP柱分离 ,

FID检测器检测酮洛芬车间空气中 α-甲基-3-苄基苯乙醛。结

果 α-甲基-3-苄基苯乙醛在 1 ～ 700μg/ml范围呈线性关系 , 相

关系数 r=0.999 3, 检出限为 0.33 mg/m3 , 平均解吸效率

96.34% ～ 99.85%, 100 mg活性炭对 α-甲基-3-苄基苯乙醛的

穿透容量为 2.7 mg。该法适用于工作场所空气中的 α-甲基-3-

苄基苯乙醛现场监测 。
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　　α-甲基-3-苄基苯乙醛是一种淡黄色至无色透明液体 , 有

刺激性气味 , 易溶于醇 、 氯仿等 , 是酮洛芬生产中的重要中

间体 , 在工作场所空气中以蒸气状态存在。它对人的皮肤和

眼有刺激作用 , 皮肤渗透性强 , 其他动物毒理实验不详。目

前我国尚未制定 α-甲基-3-苄基苯乙醛的检测方法 , 按照 《工

作场所空气中有毒物质检测方法研究规范 》[ 1] (WS/T73—

1996)的要求 , 本文建立了活性炭吸附采样 、 异丙醇溶剂解

吸的气相色谱测定方法 , 结果满意。

1　材料与方法

1.1　原理

空气中的 α-甲基-3-苄基苯乙醛通过活性炭吸附 , 异丙醇

解吸 , 经 FFAP柱分离 , 用 FID检测 , 以保留时间定性 , 峰面

积定量。

1.2　仪器

GC-14B气相色谱仪 , 配 FID检测器 (岛津公司);伍豪

色谱工作站 (上海市计算技术研究所);GH-300C氢气发生

器 、 GA-2000A低噪音空气泵 (北京中兴汇利科技发展有限公

司);活性炭管:溶剂解吸型 , 内装 100 mg/500 mg活性炭;

SB2200型超声振荡器 (上海必能信超声有限公司);空气采

样器:流量范围 0 ～ 500ml/min;微量注射器:10 μl(Hamil-

ton);色谱柱:HP-FFAP毛细管色谱柱 (30 m×0.25 mm×

0.25μm), 柱温 220 ℃, 进样口温度 250℃, 检测器温度 270

℃, 载气 (N2) 30 ml/min, 分流比 20∶1, 尾吹气流速

20 ml/min, 氢气 40 ml/min, 空气 400 ml/min,进样量 1.0 μl。

1.3　试剂

α-甲基-3-苄基苯乙醛 93.33% (厂方提供 , 面积归一化

法测定);异丙醇 、 乙醇 、 丙酮 、 乙酸乙酯和二硫化碳均为分

析纯;α-甲基-3-苄基苯乙醛标准溶液:于 10 ml容量瓶中 ,

加入少量异丙醇 , 准确称量后加入一定量 α-甲基-3-苄基苯乙

醛 , 再准确称量 , 加异丙醇至刻度 , 由 2次称量之差计算储

备液浓度。临用前用解吸液稀释成 1.0 mg/ml标准使用液。

1.4　采样方法

按照 《工作场所空气中有害物质监测的采样规范 》[ 2]进

行。在采样现场打开活性炭管 , 以 0.2L/min流量采集工作场

所空气 15min, 采样后立即用塑料帽封闭两端 , 带回实验室 ,

贮存于 4 ℃冰箱 , 一周内分析。

1.5　分析步骤

1.5.1　样品处理　将前后两段活性炭管分别倒入 2 ml具塞

解吸管中 , 各加 1.0 ml异丙醇 , 盖紧塞子 , 超声解吸 1 min,

放置 30min, 其间超声数次 , 解吸液供测定。

1.5.2　标准曲线的绘制　用异丙醇配制并稀释成 1.0、 5.0、

50、 100、 300、 500、 700 μg/ml的 α-甲基-3-苄基苯乙醛标准

系列 , 分别取 1.0 μl进样 , 测定保留时间和峰面积 , 每个浓

度重复 3次 , 以测得的峰面积均值对 α-甲基-3-苄基苯乙醛浓

度 (μg/ml)绘制标准曲线。

1.5.3　样品测定及计算　在测定标准系列的同样条件下 , 分

别取 1 μl解吸液样品进行测定 , 由标准曲线得样品中 α-甲基-

3-苄基苯乙醛的浓度 (μg/ml)。计算公式:

X=(c
1
+c

2
) / (V

0
×D)

式中:X———空气中 α-甲基-3-苄基苯乙醛的浓度 , mg/m3;

c1、 c2———前 、 后段解吸液中 α-甲基-3-苄基苯乙醛的

浓度 , μg/ml;

V0———换算后的标准采样体积 , L;

D———解吸效率 , %。

2　结果与讨论

2.1　色谱条件的选择

色谱柱及其温度是影响色谱分离效果的主要因素。分别

采用 DB-1、 HP-5、 HP-FFAP、 CBP-20等毛细管色谱柱 , 结果

表明 , HP-FFAP柱分离效果最佳 (图 1), 当柱温低于 170 ℃

时峰形严重拖尾 , 故本实验选用 HP-FFAP柱 , 柱温 220℃。

2.2　方法的线性范围和检出限

α-甲基-3-苄基苯乙醛在 1 ～ 700 μg/ml范围内线性关系良
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好 , 回归方程式为 C=0.008 587A+0.268 9, r=0.999 3。按

3倍噪声值计算检出限为 1 μg/ml, 在采样 3L条件下 , 最低

检测浓度为 0.33 mg/m3。

1———溶剂 , 2———苯 , 3———α-甲基-3-苄基苯乙醛 , 5——— 3-氯甲基苯

乙酮 , 6——— 3-苄基苯乙酮 , 4、 7、 8———未知峰

图 1　α-甲基-3-苄基苯乙醛标准色谱图

2.3　方法的精密度

分别配制 50、 100和 300μg/ml3种不同浓度 α-甲基-3-苄

基苯乙醛标准溶液 , 取 1.0 μl进样。结果显示 , 3种浓度测

定结果重现性较好 , 相对标准偏差为 1.17% ～ 3.62%。

2.4　解吸溶剂的选择与解吸效率

于同一批活性炭管中分别加入 100 μgα-甲基-3-苄基苯乙

醛标准溶液 , 立即盖上塞子 , 放置过夜。加入不同的解吸剂

1.0ml, 按 1.5.1处理分析测定 α-甲基-3-苄基苯乙醛含量。

由表 1可见 , 异丙醇的解吸效率最好 , 本实验采用异丙醇作

解吸液。另取 18只活性炭管 , 在其中加入 50、 100、 150 μg

的 α-甲基-3-苄基苯乙醛标准溶液 , 立即盖上塞子 , 放置过

夜 , 加入异丙醇 1ml, 按 1.5.1处理分析测定。结果表明 , α-

甲基-3-苄基苯乙醛解吸效率为 96.34% ～ 99.85%, 相对标准

偏差 0.82% ～ 5.33%。

表 1　不同溶剂解吸效率的比较 %

解吸剂 乙醇 异丙醇 丙酮 乙酸乙酯 5%异丙醇-水

解吸效率 75.8 99.7 28.1 19.3 23.4

2.5　穿透容量实验

在 α-甲基-3-苄基苯乙醛的浓度为 300 mg/m3 , 室温 25 ℃,

相对湿度 85%的条件下 , 参照文献 [ 3] 做穿透容量实验 ,

以 200 ml/min的流量连续采样 45 min, 100 mg活性炭的穿透

容量为 2.7 mg。以 100ml/min的流量连续采样 125 min, 100

mg活性炭的穿透容量为 3.8mg。

2.6　干扰实验

车间空气中存在异丙醇 、 三氯甲烷 、 苯 、 α-甲基-3-苄基

苯乙醛 、 3-苄基苯乙酮 、 3-氯甲基苯乙酮等 , 在该实验条件下

均不干扰测定。

2.7　样品稳定性实验

取 36支同批活性炭管 , 分别注入同样量的 α-甲基-3-苄基

苯乙醛 100μg密封 , 立即分析 6支 , 其余于 4 ℃冰箱中保存。

分别于第 1、 3、 5、 7、 9天测定。每次分析 6支 , 计算存放

不同时间的样品损失率 , 结果见表 2。保存至第 9天 , 损失率

<5%, 建议样品 7d内分析完毕。

表 2　稳定性实验测定结果

放置时间 测得量 (μg) 损失率 (%)

立即 99.66 0

1d 99.07 -0.59

3d 98.13 -1.53

5d 97.51 -2.15

7d 96.34 -3.32

9d 94.72 -4.94

2.8　现场应用

利用本法对某酮洛芬生产场所内 3个不同作业点进行了

检测 , 共采集 27个样品 , 测得 α-甲基-3-苄基苯乙醛的现场浓

度为未检出至 10.15mg/m3 , 测得结果与现场情况相符 , 证明

该方法可以用于现场测定 , 能满足劳动卫生监测的要求。
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卫生部批准发布 5项国家职业病诊断标准
2008年 6月 6日卫生部发布通告 (卫通 [ 2008] 12号), 批准发布了 5项强制性国家职业卫生标准 , 这些标准将于 2008年

12月 1日起实施。自实施之日起 , GBZ57— 2002、 GBZ68— 2002、 GBZ91— 2002和 GBZ92— 2002将废止。这些标准的编号及名称

见下表。

表　强制性国家职业卫生标准

标准号 标准名称

GBZ57— 2008 职业性哮喘诊断标准 (代替 GBZ57— 2002)

GBZ68— 2008 职业性苯中毒诊断标准 (代替 GBZ68— 2002)

GBZ91— 2008 职业性急性酚中毒诊断标准 (代替 GBZ91— 2002)

GBZ92— 2008 职业性高原病诊断标准 (代替 GBZ92— 2002)

GBZ209— 2008 职业性急性氰化物中毒诊断标准

(黄金祥　供稿)
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