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　　摘要:对芳香烃类化合物质控盲样测定工作中遇到的问

题加以讨论 , 对检测过程中气体采样 、 解吸和气相色谱等各

个环节的注意事项进行分析 , 通过实验室内部质量控制 , 可

以提高获得满意结果的概率。
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苯 、 甲苯 、 二甲苯 、 苯乙烯等芳香烃类污染物在室内装

修 、 工业生产作业环境中普遍存在 , 这种物质在常温下为具

特殊芳香的无色液体 , 极易挥发。由于此类化合物可引起急

性 、 慢性中毒 , 对神经系统 、 造血系统造成损害 , 国际癌症

研究中心已确认苯为人类致癌物。因此以苯为代表的芳香烃

类化合物的检测是众多检测机构的常测项目。检测过程存在

气体采样 、 解吸和气相色谱检测等多个环节 , 多种因素影响

可能导致检测结果出现较大差异。因此开展苯系物检测的质

量控制工作 , 可提高职业卫生检测的质量。近几年国家 、 省 、

市疾控中心经常组织职业卫生检测项目中芳香烃类化合物的

质量控制盲样考核 [ 1] , 现将参加这些盲样考核中遇到的问题

和注意事项逐一进行探讨。

1　材料与方法

1.1　样品来源

国家 、 省 、 市级疾控中心或职防所下发的活性炭管 , 一

般为平行样 2支。

1.2　仪器设备

气相色谱仪 , 氢焰离子化检测器。

1.3　检验方法的选择

采用国家职业卫生标准 GBZ/T160.42— 2007 《工作场所

空气中有毒物质测定芳香烃类化合物》, 通常炭管预处理有 2

种方法即热解吸进样法和二硫化碳溶剂解吸进样法。

1.3.1　热解吸法操作简单 , 对操作人员无危害 , 对芳香烃类

化合物中的低沸点化合物如苯 、 甲苯有很高的灵敏度 (苯 、

甲苯最低检测浓度分别是 0.033, 0.067 mg/m3)和解吸效率

(>90%)。但对其中较高沸点的化合物如二甲苯 、 苯乙烯的

解吸效率较低 (仅在 60% ～ 80%之间), 热解吸温度需要相

应的提高。此法准确度较高 , 精密度较好 , 但要注意操作技

术和热解析仪器的操作温度和流速。

1.3.2　二硫化碳溶剂解吸法 [ 2] , 灵敏度相对热解吸方法要低

些 (如苯、 甲苯最低检测浓度分别是 0.6, 1.2mg/m3), 且二

硫化碳毒性较大 , 对操作人员有一定的危害性 , 但该法对芳香

烃类化合物有很高的解吸效率, 除苯乙烯稍低些 (75% ～

85%), 其余均在 90%以上。并且盲样考核中多数以溶剂解吸

作为指定方法。一般选用进口色谱纯二硫化碳可免去需要进行

提纯操作的麻烦。由于二硫化碳沸点较低 , 极易挥发, 在实验

室进样操作时, 应加强实验室通风 , 如室温超过 20 ℃最好用

冰瓶控制二硫化碳的挥发, 这样不仅减少二硫化碳挥发时对操

作人员的危害 , 更重要的是可以减少测定误差。

1.4　色谱条件的选择

1.4.1　色谱柱的选择　测定芳香烃类化合物现行标准是使用

填充柱和毛细管柱 , 填充柱的分离度 、 灵敏度均较低 , 因此

现大多数实验室采用极性或弱极性毛细管色谱柱测定 [ 3] , 能

很好的分离苯 、 甲苯 、 二甲苯 、 苯乙烯 , 尤其解决了二甲苯

异构体分离的困难。

1.4.2　色谱操作条件　按不同的仪器性能建立合适的方法并

进行方法验证 , 分离度 、 精密度 、 准确度 、 检出限等要相当

于或优于现有国家标准 , 才可应用于实际工作。溶剂解吸法

测定时 , 二硫化碳必须经色谱鉴定无干扰杂峰后再使用 , 并

保证二硫化碳溶剂峰和苯标准峰有足够的分离度。注意 N2 、

H2和 Air3种气体的流量比例对测定的灵敏度有较大影响。

2　实验室内部质量控制

2.1　标准溶液的配制

配制芳香烃类化合物混合标准溶液可采用称量法 、 吸量

法或采用国家标准物质中心购买的标准物质储备液稀释配制

标准系列 , 配制时注意微量注射器的正确使用 , 吸量时环境

温度要尽可能保持在 20℃左右。要选择带有 MC标志的容量

瓶 、 吸管 、 微量注射器 , 一般多选用 5 ml带有底座的容量瓶

配制标准系列 , 以节省二硫化碳溶剂的使用。容量瓶和解吸

管要检查其密封性 , 如密封性欠佳易造成二硫化碳溶剂的挥

发 , 最终使检测结果偏离。

2.2　标准曲线的绘制

标准曲线的测定范围在规定的采样体积和测定条件下 ,

至少满足 0.5 ～ 2倍容许浓度的测定 [ 4] , 测定点至少应包括试

剂空白在内的 4 ～ 5个浓度点 , 每个浓度至少测定 3次 , 以 3

次测定值均值与相应的浓度绘制标准曲线 , 其线性相关系数

应在 0.999以上。
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2.3　精密度和解吸效率

取 18支活性炭管分为 3组 , 每组 6支 , 将标准系列中

低 、 中 、 高 3种浓度混合标准溶液分别加入活性炭管中 , 放

置过夜 , 加入标准溶液时体积应小于 10μl。分别用 1ml二硫

化碳解吸后测定 , 计算解吸效率和精密度。解吸效率最好在

90%以上 , 不得低于 75%, 6支管的变异系数在 7%以下 。

2.4　精确度

可采用下列方法之一进行测试。

2.4.1　比对法　用 2种不同的色谱柱 , 同时对线性范围里的

高 、 中 、 低 3个浓度各进行 6次测定 , 做 t检验 , 结果差异无

统计学意义。

2.4.2　标准物质法　测定已知真值的国家级标准物质 , 其测

定值应在给定值 ±3s或不确定度范围内。

3　质控样品的分析注意事项

在实验室内部质量控制取得满意的基础上 , 方可对质控

样品进行分析。通常质控样品为平行样 , 一般采用第一次分

析先解吸其中一支 , 与标准曲线及加标炭管同步分析 , 一般

先测定盲样炭管 , 再测定加标炭管 , 以减少盲样炭管由于时

间关系引起的溶剂挥发对检测结果产生影响。在制备盲样解

吸与标准配制时尽可能保持操作条件及操作人员技术的一致

性。将溶剂解吸炭管的前后段分别解吸 , 切割炭管时 , 下面

可垫上一张干净白纸 , 将撒到白纸上的活性炭也一并收集到

解吸管中 , 各加入 1.0 ml二硫化碳 , 拧紧瓶盖在超声清洗器

中解吸 5 min, 然后静置 30min。进样 , 先分析后段 , 再分析

前段 , 前后段结果相加为最终盲样结果 , 如分析结果无异常

情况 , 再做第二支盲样的解吸 , 如 2次盲样分析均无异常情

况 , 方可将 2次测定结果进行平均后上报均值。

严格按照上述注意事项及方法进行测定可以提高获得满

意结果的概率 , 对于不满意结果要认真分析查找原因 , 改进

检测过程中的不足 , 不断自我完善 , 使实验室的检测结果更

加准确可靠。
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异烟酸 -吡唑酮法测定作业场所空气中的氯化氰
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　　摘要:采用异烟酸-吡唑酮分光光度法 , 对溶液的 pH值 、

样品稳定性 、 氯胺 T的加入量 、 显色反应时间 、 显色温度 、

最大吸收波长及采样效率等进行测定。该方法的线性范围为 0

～ 0.96 μg/ml, 相关系数为 0.999 3, 回归方程为 y=2.567x+

0.023, 检出限为 0.002μg/ml, 测定下限为 0.017mg/m3 , 相

对标准偏差 1.43% ～ 3.08%, 回收率为 94.8% ～ 101.9%, 采

样效率为 95.5% ～ 98.9%。该方法准确 、 灵敏 、 简便 、 快速 ,

满足 《工作场所有害因素职业接触限值》 的要求。
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氯化氰 (CNCl)是一种剧毒气体 , 沸点为 13.1℃, 易挥

发 , 皮肤接触或呼吸道吸入即可中毒。氯化氰有强催泪作用 ,

当浓度在 1.75 mg/m3时 , 人就难以忍受 , 出现眼 、 鼻和呼吸

道的刺激症状 , 人在 120 mg/m3 的环境中 30 min即可死亡。

氯化氰进入人体内有 30%转化为氰化氢 , 发生与氰化氢中毒

相同的临床表现 [ 1] 。我国作业场所中氯化氰的最高容许浓度

为 0.75 mg/m3[ 2] 。由于目前还没有测定氯化氰的标准检验方

法 , 致使作业场所中的氯化氰缺乏有效的监督 , 严重威胁工

人的身体健康。因此 , 研制一种准确 、 可靠 、 简便 、 易于推

广的氯化氰检验方法 , 是急需解决的问题。

本研究拟采用异烟酸-吡唑酮分光光度方法测定工作场所

空气中的氯化氰浓度 , 用大型气泡吸收管采集 , 吸收液为

pH7.0的磷酸盐缓冲液和异烟酸-吡唑酮溶液。测定原理系氯

化氰与异烟酸-吡唑酮作用 , 生成蓝色染料 , 于 638nm波长处

比色定量。

1　材料与方法

1.1　仪器与试剂

723型分光光度仪 (上海第三分析仪器厂), CD-1型大气

采样器 (北京环 保仪器厂 ), 恒 温水浴箱 , 分析天平

(1/1 000和 1/10 000, 上海精科天平)。大型气泡吸收管 , 磷

酸盐缓冲液:称取 34.0 g无水磷酸二氢钾和 35.5 g无水磷酸

氢二钠 , 溶于水中并稀释至 1 000 ml;0.1%的氯胺 T溶液
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