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摘要:
 

目的　 建立三重四极杆-电感耦合等离子体质谱(ICP-MS / MS)测定血、
 

尿液中锰( Mn)、
 

铬( Cr)、
 

镍( Ni)的检测

方法。 方法　 采用 0. 01%Triton
 

X-100 和 0. 4%硝酸的稀释液,
 

将血和尿液稀释 20 倍后直接对 ICP-MS / MS 的碰撞模式

和反应模式进行比较分析,
 

选定最优方法。 结果　 在氨气反应模式下直接检测血液和尿液中的 Mn、
 

Cr、
 

Ni,
 

锗( Ge)作

为内标元素。 方法的相关系数( r) >0. 999
 

9,
 

Cr,
 

Mn,
 

Ni
 

3 种元素尿液中的检出限分别为 0. 097、
 

0. 200、
 

0. 481
 

μg / L;
 

血

液中的检出限分别为 0. 214、
 

0. 340、
 

0. 669
 

μg / L。 尿液和血液中的低、
 

高浓度加标回收率为 85. 14% ~ 102. 86%,
 

批内精

密度 0. 31% ~ 4. 07%,
 

批间精密度 0. 44% ~ 4. 98%。 结论　 本方法检出限低,
 

精密度和准确度较好,
 

为快速、
 

准确地批

量检测职业接触人群血、
 

尿样本提供了新的技术支持。
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Abstract:

 

Objective　 To
 

establish
 

a
 

method
 

for
 

determination
 

of
 

manganese
 

( Mn),
 

chromium
 

( Cr) and
 

nickel
 

( Ni) in
 

blood
 

and
 

urine
 

by
 

triple
 

quadrupole-inductively
 

coupled
 

plasma
 

mass
 

spectrometry
 

( ICP-MS / MS). Methods 　 Blood
 

and
 

urine
 

samples
 

were
 

diluted
 

20
 

times
 

with
 

0. 01%
 

Triton
 

X-100
 

and
 

0. 4%HNO4 ,
 

and
 

the
 

collision
 

mode
 

and
 

reaction
 

mode
 

of
 

ICP-MS /
MS

 

were
 

directly
 

compared
 

and
 

analyzed
 

to
 

select
 

the
 

optimal
 

method. Results　 Mn,
 

Cr,
 

and
 

Ni
 

in
 

blood
 

and
 

urine
 

were
 

detected
 

directly
 

under
 

ammonia
 

reaction
 

mode,
 

and
 

germanium
 

( Ge)
 

as
 

the
 

internal
 

standard. The
 

correlation
 

coefficient
 

( r) was
 

>
0. 999

 

9. The
 

detection
 

limits
 

of
 

Cr,
 

Mn
 

and
 

Ni
 

in
 

urine
 

were
 

0. 097,
 

0. 200
 

and
 

0. 481
 

μg / L,
 

respectively. The
 

detection
 

limits
 

in
 

blood
 

were
 

0. 214,
 

0. 340
 

and
 

0. 669
 

μg / L,
 

respectively. The
 

recoveries
 

of
 

low
 

and
 

high
 

concentration
 

spiked
 

in
 

urine
 

and
 

blood
 

were
 

85. 14%—102. 86%,
 

the
 

intra-batch
 

precision
 

was
 

0. 31%—4. 07%,
 

and
 

the
 

inter-batch
 

precision
 

was
 

0. 44%—
4. 98%. Conclusion　 This

 

method
 

has
 

low
 

detection
 

limits,
 

good
 

precision
 

and
 

accuracy,
 

and
 

provides
 

a
 

new
 

technical
 

support
 

for
 

rapid
 

and
 

accurate
 

batch
 

dection
 

of
 

blood
 

and
 

urine
 

samples
 

of
 

occupational
 

exposure
 

population.
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　 　 职业接触锰( Mn)的人群,
 

神经系统首当其冲受

到损害,
 

呼吸系统也会因吸入锰尘或锰烟出现咳嗽、
 

呼吸困难等症状,
 

生殖系统功能亦可能受到不良影

响[1] 。 铬(Cr)对人体的危害主要体现在对皮肤黏膜

的损害,
 

长期接触铬化合物亦会引发肺部纤维化等病

变,
 

且六价铬化合物具有明确致癌性,
 

增加患癌风

险[2-3] 。 镍(Ni)可致职业接触者皮肤过敏,
 

引发接触

性皮炎,
 

吸入镍及其化合物会造成呼吸道刺激、
 

肺部

纤维化等问题,
 

同样也具有致癌作用[4] 。
鉴于锰、

 

铬、
 

镍对职业接触人群健康的潜在威

胁,
 

对其在人体生物样本如血、
 

尿液中的含量进行准

确检测具有重要的意义。 现行的标准检测方法主要是

以原子吸收光谱法[5-8] 为主,
 

因存在检测效率低,
 

灵

敏度衰减较快,
 

对分析人员要求较高等问题,
 

难以满

足批量样本快速准确检测的要求。
电感耦合等离子体质谱(ICP-MS)具有灵敏度高、

 

多元素检测能力强等优势,
 

被广泛用于痕量元素的测

定[9-11] 。 但其在复杂基质中易受质谱干扰而制约了检
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测准确性[12-13] 。 传统碰撞 / 反应池(CRC)或高分辨率

(HR)模式虽可部分消除干扰,
 

却可能因灵敏度或引

入新干扰源而影响检测效果。 为此,
 

本研究引入三重

四极杆-电感耦合等离子体质谱 ( ICP-MS / MS) 作为

ICP-MS 的扩展[14] ,
 

通过双重质量筛选 ( MS / MS 模

式)和精准反应气体控制(氦气、
 

氨气)显著提升抗干

扰能力[15] 。 第一级四极杆( Q1)预选目标离子,
 

第二

级(Q2)结合反应池,
 

可有效消除多原子干扰及双电

荷效应[16-17] ,
 

同时降低背景噪声和检测限[18] 。 ICP-
MS / MS 在复杂基质中展现出更高的准确性和灵敏度,

 

为直接测定血、
 

尿液中 Mn、
 

Cr、
 

Ni 的含量提供了新思

路[19] 。 本研究旨在建立一种快速、
 

准确,
 

且适合批量

样本检测的方法,
 

从而精准评估职业接触人群的金属暴

露水平,
 

为早期预防和干预职业性疾病提供有力的技

术支撑。

1　 材料与方法

1. 1　 主要仪器和试剂　 Milli-Q 纯水机,
 

美国密理博

公司;
 

NexION
 

5000G 型三重四极杆-电感耦合等离子

体质谱仪,
 

美国 Perkin
 

Elmer 公司;
 

硝酸(HNO4 ),
 

晶

瑞电子材料股份有限公司;
 

Cr、
 

Mn、
 

Ni、
 

锗(Ge)单元

素标准溶液(1
 

000
 

μg / ml),
 

国家有色金属及电子材

料分析检测中心;
 

高纯氩气( 99. 999%)、
 

高纯氦气

(99. 999%)、
 

高纯氨气(99. 999%);
 

质谱调谐液 200
 

ng / L 的铍(Be)、
 

铈(Ce)、
 

铁(Fe)、
 

铟(In)、
 

锂(Li)、
 

镁( Mg)、
 

铅 ( Pb)、
 

铀 ( U) 混合溶液,
 

美国 Perkin
 

Elmer 公司;
 

抗凝新生牛血(货号:
 

20250120),
 

上海

羽哚生物科技有限公司;
 

50
 

ml 离心管,
 

康宁;
 

50
 

ml
容量瓶,

 

普兰德;
 

Recipe 血微量元素质控品 levelⅡ、
 

Ⅲ,
 

Recipe 尿微量元素质控品 levelⅠ、
 

Ⅱ;
 

Seronorm
微量元素全血质控品 L-2;

 

实验用水为超纯水,
 

电阻

率 18. 2
 

MΩ·cm,
 

Milli-Q 超纯水机制备。 所用器皿均

用 5%硝酸浸泡过夜,
 

再用超纯水冲洗、
 

晾干待用。
1. 2　 仪器工作条件 　 采用

 

NexlON
 

5000G 型三重四

极杆-电感耦合等离子体质谱仪进行检测。 采用石英

同心雾化管、
 

旋流雾室以及三通道蠕动泵构成的进样

系统。 在线内标加入进行校正,
 

使用高纯氨气为反应

气体通过动态反应池模式( DRC) 去除干扰。 通过优

化调节到最佳条件进行样本检测。 仪器工作参数见

表 1。
1. 3　 实验条件

1. 3. 1　 样本采集与预处理　 采用肝素钠为抗凝剂的

采血管采集血液样本,
 

以 50
 

ml 离心管采集尿液样本,
 

尽快测定尿液相对密度。 临用前将待测样本从 4
 

℃冰

表 1　 NexlON5000G 型 ICP-MS / MS 仪器工作条件

工作条件　 　 　 　 　 　 　 　 氨气反应模式

雾化器流量(NEB) 0. 95
辅助气流量(L / min) 1. 2
等离子体气流量(L / min) 16
ICP 射频功率(W) 1

 

600
四极杆离子偏转器固定电压(V) -12
超锥 park 电压(V) 4
OmniRing

 

park 电压(V) -200
内目标透镜电压(V) 2
外目标透镜电压(V) -0. 5
偏转出口电压(V) -8
差分孔电压(V) -4
池偏置电压(CRO)(V) -2
轴向场电压(AFT)(V) 150
Q3 交流四极杆偏置电压(V) -7
Q3 四极杆偏置电压(QRO3)(V) -10
模拟电压(V) -1

 

650
脉冲电压(V) 850
停留时间(ms) 100
扫描次数 20
重复次数 3

箱取出恢复至室温[20] ,
 

充分震荡混匀后准确移取

0. 5
 

ml 样本于 15
 

ml 离心管中,
 

加入 0. 4%硝酸+0. 01%
 

Triton
 

X-100 稀释溶液定容至 10
 

ml,
 

直接上机测定。
冻干微量元素质控品预处理:

 

预先按照标物证书中的

步骤制成液体质控样品,
 

超声震荡混匀后同样本步骤

处理。
1. 3. 2　 标准溶液系列　 取 Mn、

 

Cr、
 

Ni 单元素标准溶

液(1
 

000
 

μg / ml),
 

用 0. 4%硝酸+0. 01%
 

Triton
 

X-100
稀释液逐级混合稀释为浓度 50

 

μg / L 的中间储备溶

液,
 

临用时取中间储备溶液逐级稀释为 0、
 

0. 10、
 

0. 25、
 

0. 50、
 

1. 00、
 

2. 00、
 

3. 00
 

μg / L 混合标准溶液系列。
1. 3. 3　 混合内标工作溶液　 取 Ge 单元素标准溶液

(1
 

000
 

μg / ml),
 

用 0. 4%硝酸+2%甲醇稀释液稀释为

500
 

μg / L 的内标溶液。

2　 结　 果

2. 1　 不同模式下仪器条件的优化和稀释倍数的选择

　 仪器自动优化后,
 

用质谱调谐液对仪器进行调谐,
 

保证 CeO / Ce<3%,
 

Ce++ / Ce<3%,
 

再对不同模式下的

主要参数进行调整。 使用 0. 4%硝酸+0. 01%Triton
 

X-
100 稀释液将抗凝新生牛血进行 10、

 

20 倍稀释;
 

将无

职业接触的正常人尿液进行 5、
 

10、
 

20 倍稀释,
 

最终

定容为 10
 

ml,
 

分别在氦气碰撞模式( helium
 

KED)和

氨气反应模式(ammonia
 

DRC)下进行检测,
 

通过在不

同稀释倍数下背景干扰比较,
 

综合考虑血、
 

尿液中的

盐度,
 

仪器的抗污染能力以及样本数量等因素,
 

选择
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最佳稀释 20 倍。
实验采用背景等效浓度( BEC) 作为条件优化的

评价标准,
 

以无职业接触的正常人尿液和抗凝新生牛

血作为基体空白,
 

加标 1
 

μg / L
 

Mn、
 

Cr、
 

Ni 混合溶液

作为加标样本,
 

以稀释液作为试剂空白,
 

分别检测净

强度,
 

通过改变气体流量,
 

将加标样本和基体空白分

别扣除试剂空白后计算比值(R),
 

即 R = (加标样本-
试剂空白) / (基体空白-试剂空白),

 

以确定氦气碰撞

模式下和氨气反应模式下的最佳流量。 结果发现,
 

氦

气碰撞模式下,
 

氦气流量为 4. 0
 

L / min 时最优;
 

氨气

反应模式下,
 

氨气气流在 0. 6
 

L / min 并且抑制参数 q
(rejection

 

parameter
 

q,
 

RPq)为 0. 55 时最优。
2. 2　 同位素的选择　 依同位素“丰度大、

 

干扰小”的

原则,
 

选择52Cr、
 55Mn 作为测定元素,

 

以74Ge 作为内

标元素。 考虑到 Ni 最大丰度时有58Fe 的干扰,
 

血基

质中 Fe 元素含量较高,
 

故选择第二丰度60Ni 作为测

定质荷比。

2. 3　 标准曲线以及检出限　 按照 1. 3. 2 配制混合标

准系列,
 

以74Ge 作为内标元素。 在氦气碰撞模式下和

氨气反应模式下测定,
 

绘制标准曲线。 以浓度为横坐

标,
 

信号强度为纵坐标。 表 2 显示,
 

氨气反应模式下

各元素相关系数( r) >0. 999
 

9;
 

氦气碰撞模式下各元

素 r>0. 999
 

8。
在最优条件下,

 

连续测定 11 次无职业接触者的

血液样本空白和尿液样本空白,
 

计算各元素标准偏

差,
 

参考国际纯粹和应用化学联合会( IUPAC)标准,
 

计算检测限 CL = 3
 

s。 本实验用抗凝新生牛血和无职

业接触的正常人尿液作为样本空白,
 

稀释 20 倍后测

定[21] 。 表 2 显示,
 

氨气反应模式下,
 

尿液52Cr、
 55Mn、

 

60Ni 的检出限分别为 0. 097、
 

0. 200、
 

0. 481
 

μg / L,
 

血

液检出限分别为 0. 214、
 

0. 340、
 

0. 669
 

μg / L;
 

氦气碰

撞模式下,
 52Cr、

 55Mn、
 60Ni 尿液检出限分别为 0. 248、

 

0. 359、
 

0. 541
 

μg / L,
 

血 液 检 出 限 分 别 为 0. 414、
 

0. 735、
 

0. 689
 

μg / L。 本实验初步选择氨气反应模式。

表 2　 实验标准曲线及检出限结果

模式 元素 相关系数 斜率 截距 斜率标准偏差 截距标准偏差 背景等效浓度
检出限(μg / L)

　 尿液 　 血液

氨气反应 52 Cr 0. 999
 

98 0. 010
 

90 0. 000
 

00 0. 000
 

03 0. 000
 

00 0. 405
 

49 0. 097 0. 214
55 Mn 0. 999

 

96 0. 018
 

03 0. 000
 

00 0. 000
 

07 0. 000
 

00 0. 187
 

73 0. 200 0. 340
60 Ni 0. 999

 

97 0. 002
 

63 0. 000
 

00 0. 000
 

01 0. 000
 

00 0. 279
 

38 0. 481 0. 669
氦气碰撞 52 Cr 0. 999

 

88 0. 000
 

78 0. 000
 

00 0. 000
 

01 0. 000
 

00 0. 475
 

15 0. 248 0. 414
55 Mn 0. 999

 

81 0. 000
 

34 0. 000
 

00 0. 000
 

00 0. 000
 

00 0. 294
 

08 0. 359 0. 735
60 Ni 0. 999

 

84 0. 000
 

45 0. 000
 

00 0. 000
 

00 0. 000
 

00 0. 290
 

59 0. 541 0. 689

2. 4　 样品加标回收实验和精密度 　 在选定条件下,
 

分别取无职业接触的正常人尿液和抗凝新生牛血样

本,
 

设置空白组、
 

低浓度(5. 0
 

μg / L)和高浓度(40. 0
 

μg / L)加标组,
 

连续测定 6 次,
 

取平均值计算加标回

收率。 连续测定 3
 

d,
 

得到 3 种元素的批间精密度和

批内精密度。
在氨气反应模式下血液和尿液各元素回收率为

85. 14% ~ 102. 86%,
 

批内精密度 0. 31% ~ 4. 07%,
 

批

间精密度 0. 44% ~ 4. 98%;
 

在氦气碰撞模式下血液和

尿液各元素回收率 80. 92% ~ 104. 33%,
 

批内精密度

0. 86% ~ 4. 65%,
 

批间精密度 0. 71% ~ 6. 24%。 结果见

表 3,
 

表 4。 比较发现,
 

氨气反应模式下的方法具有更

好的准确度和精密度。 相较氦气碰撞模式,
 

氨气反应

模式 r > 0. 999
 

9,
 

痕量检测时会更具有优势。 由

于52Cr、
 55Mn 在血、

 

尿液中本底值较高,
 

在低浓度下

的回收率氨气反应模式明显更佳。 综合以上数据本实

验最终选择氨气反应模式。
2. 5　 标准物质分析 　 为进一步确认本方法的准确

性,
 

本研究采用 Urine
 

Recipe
 

Ⅰ,
 

Urine
 

Recipe
 

Ⅱ,
 

表 3　 3 种元素不同浓度溶液在血和尿液中的回收率
 

[%]

基质 组别
氨气反应模式 氦气碰撞模式

52Cr 55Mn 60Ni 52Cr 55Mn 60Ni
尿液 低浓度加标 101. 29 97. 40 92. 40 95. 15 104. 17 92. 30

高浓度加标 102. 86 102. 24 96. 62 100. 98 104. 33 97. 71
血液 低浓度加标

 

97. 43 85. 14 91. 67 86. 38 80. 92 89. 09
高浓度加标 101. 67 98. 98 94. 63 100. 66 101. 69 96. 30

Blood
 

Recipe
 

Ⅱ,
 

Blood
 

Recipe
 

Ⅲ,
 

Blood
 

Seronorm
 

L-2
 

5 种尿液和血液标准参考物质进行分析。 由表 5 可

见,
 

测定值均在参考值可接受范围之内。

3　 讨　 论

血液和尿液中 Mn、
 

Cr、
 

Ni 的国标检测方法仍以

原子吸收为主,
 

由于原理问题,
 

在检测大量样本的情

况下,
 

原子吸收难以满足快速、
 

准确且稳定的检测要

求。 目前使用 ICP-MS 检测血、
 

尿中痕量元素的方

法[22-23]较多,
 

ICP-MS / MS 相对 ICP-MS,
 

在碰撞 / 反应

池前后设双四极杆独立控制离子反应,
 

筛选一定质荷

比的离子进入碰撞 / 反应池,
 

减少多原子干扰,
 

从而
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表 4　 3 种元素不同浓度溶液在血和尿液中批内 / 间精密度
 

[%]

基质 组别

批内 批间

氨气反应模式 氦气碰撞模式 氨气反应模式 氦气碰撞模式
52 Cr 55 Mn 60 Ni 52 Cr 55 Mn 60 Ni 52 Cr 55 Mn 60 Ni 52 Cr 55 Mn 60 Ni

尿液 低浓度加标 4. 07 2. 97 2. 21 4. 65 3. 63 2. 59 2. 55 4. 04 3. 45 2. 02 5. 67 1. 12
高浓度加标 1. 58 1. 47 1. 65 1. 54 1. 10 2. 35 2. 19 3. 74 2. 37 0. 58 2. 24 0. 21

血液 低浓度加标 1. 40 1. 07 1. 87 3. 62 1. 50 4. 12 2. 40 4. 98 4. 23 0. 71 6. 24 1. 08
高浓度加标 0. 63 0. 31 0. 96 1. 68 2. 86 0. 86 1. 07 3. 04 0. 44 2. 61 3. 20 2. 72

表 5　 氨气反应模式下血液和尿液质控样品测定结果
 

[μg / L]

测定元素 参考范围 Urine
 

Recipe
 

Ⅰ 参考范围 Urine
 

Recipe
 

Ⅱ 参考范围 Blood
 

Recipe
 

Ⅱ 参考范围 Blood
 

Recipe
 

Ⅲ 参考范围 Blood
 

Seronorm
 

L-2
52Cr 3. 97±0. 80

(3. 18~ 4. 77)
3. 91 9. 47±1. 93

(7. 58~ 11. 4)
9. 35 5. 57±1. 39

(4. 18~ 6. 96)
5. 45 10. 6±2. 13

(8. 47~ 12. 7)
10. 58 9. 80±2. 00

(7. 90~ 11. 8)
9. 33

55Mn 3. 93±0. 79
(3. 15~ 4. 72)

3. 96 9. 48±1. 92
(7. 58~ 11. 4)

10. 08 14. 7±2. 90
(11. 8~ 17. 6)

13. 33 21. 8±4. 30
(17. 4~ 26. 1)

20. 63 22. 5±1. 80
(20. 7~ 24. 3)

23. 04

60Ni 3. 45±0. 69
(2. 76~ 4. 14)

3. 59 14. 7±2. 90
(11. 7~ 17. 6)

15. 93 4. 48±1. 12
(3. 36~ 5. 60)

4. 99 11. 8±2. 30
(9. 43~ 14. 10)

13. 84 10. 1±2. 00
(8. 00~ 12. 1)

9. 52

得出更低的检出限、
 

更好的稳定性。 ICP-MS / MS 消除

干扰能力强,
 

动态线性范围宽,
 

灵敏度和精密度高,
 

并能实现多元素的快速同时分析。
质谱的干扰主要分为质谱干扰和非质谱干扰[24] 。

质谱干扰主要来自于基质和作为载气的氩气[25] ,
 

分

为多原子离子干扰、
 

氧化物干扰、
 

双电荷干扰、
 

同量

异位素干扰。 本实验中通过质谱调谐液优化仪器状

态,
 

保证 CeO / Ce<3%,
 

Ce++ / Ce<3%,
 

从而降低氧化

物和双电荷的干扰。34S18O+ 、
 1H35CI16O+ 、

 40Ar12C+ 、
 

35Cl17O+
 

、
 36Ar16O+

 

、
 38Ar14N+

 

对 52Cr+ 测 定 有 干 扰,
 

40Ar15N+ 、
 37Cl18O+ 、

 2H37CI16O 对 55Mn+ 测定有干扰,
 

44Ca16O+对60Ni+测定有干扰。 本实验通过氦气碰撞模

式或氨气反应模式去除干扰。 氦气碰撞模式作为常用

的去除干扰方式[26-27] ,
 

以氦气碰撞和本身固有的低质

量数剔除效应去除多原子离子干扰,
 

并扩大线性范

围;
 

氨气反应模式利用氨气反应活性高,
 

可与大部分

元素发生反应,
 

从而改变质荷比的方式来消除干

扰[28-29] 。 本实验发现,
 

氨气反应模式消除干扰的能力

更佳。 有关同量异位素干扰,
 

本实验主要为58Fe
对58Ni 的干扰,

 

通过选用镍的第二丰度质量数来加以

消除。
非质谱干扰主要是高盐溶液引起的物理效应和基

体对分析物产生的增强或抑制效应[30] 。 本实验在保

证不降低检测准确性的前提下,
 

选用 20 倍稀释样本,
 

最大限度避免高盐溶液引起的物理效应。 选用内标加

入法,
 

以74Ge 作为内标元素,
 

在内标体系中加入 2%
的甲醇和稀释液中加入 0. 01% Triton

 

X-100V 起到增

敏作用,
 

并且在稀释液中加入 0. 01%Triton
 

X-100,
 

同

样可以起到对血液和尿液的增溶作用[31-32] 。
本实验建立了采用三重四极杆-电感耦合等离子

体质谱在氨气反应模式下直接测定血液和尿液中锰、
 

铬、
 

镍的方法。 本方法准确度、
 

精密度及灵敏度较

高,
 

稳定性好,
 

适用于职业接触人群批量样本的

检测。
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固体吸附剂管采样-溶剂解吸-分光光度法测定
工作场所空气中一氧化氮和二氧化氮

杨展鸿,
 

王伟辉,
 

林作侃,
 

张子群,
 

吴川,
 

董明,
 

戎伟丰,
 

吴邦华

(广东省职业病防治院毒化监测所 / 广东省职业病防治重点实验室,
 

广东
 

广州
 

510300)

摘要:
 

目的　 建立工作场所空气中氮氧化物(NO 和 NO2 )的固体吸附剂管采样-溶剂解吸-分光光度测定方法。 方法　 空

气中的气态 NO 通过三氧化铬氧化管氧化成 NO2 ;
 

NO2 被三乙醇胺浸渍的 5A 分子筛吸附,
 

溶剂解吸后生成的亚硝酸

根,
 

与对氨基苯磺酸起重氮化反应,
 

再与盐酸萘乙二胺偶合成玫瑰红色,
 

在 540
 

nm 波长下测量吸光度,
 

进行定量。 结

果　 亚硝酸根离子(NO-
2 )在质量浓度 0~ 0. 70

 

μg / ml 时呈线性关系,
 

相关系数 r= 0. 999
 

3。 方法检出限 0. 004
 

μg / ml,
 

定

量下限 0. 014
 

μg / ml;
 

以采集 3
 

L 空气按 NO2 计算,
 

最低检出浓度 0. 05
 

mg / m3 ,
 

最低定量浓度 0. 19
 

mg / m3 ;
 

以采集 12
 

L
空气按 NO2 计算,

 

最低检出浓度 0. 01
 

mg / m3 ,
 

最低定量浓度 0. 05
 

mg / m3 。 氧化管的氧化效率 92. 87% ~ 95. 96%。 固体

吸附剂管的采样效率 95. 36% ~ 98. 43%,
 

本方法的穿透容量> 116. 00
 

μg(300
 

mg 固体吸附剂),
 

解吸效率 96. 20% ~
98. 15%,

 

批内精密度(RSD)0. 98% ~ 4. 23%,
 

批间精密度 1. 38% ~ 3. 04%,
 

加标回收率 95. 40% ~ 101. 96%。 样品在室温

下至少可保存 14
 

d。 结论　 本方法适用于工作场所空气中氮氧化物的检测。
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