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基于二硫化碳解吸前处理技术

ＧＣ－ＦＩＤ测定工作场所空气中烷烃
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摘要：为建立工作场所空气中正戊烷、正己烷、正庚烷３种烷烃有毒物质的溶剂解吸－气相色谱检测法，采用二硫化碳解吸
脱附作为前处理手段，利用ＴＧ－５ＭＳ毛细管柱对目标物质进行分离，以氢火焰离子化检测器进行检测，保留时间定性，峰面积
响应值定量，外标法计算。结果表明：该方法能够很好地分离并检测定量出正戊烷、正己烷、正庚烷各自含量，各自标准曲线相

关系数均达到０９９９０，精密度在１８３％～５７９％范围内，实际样品加标回收率在８９６％～９７８％之间，该方法检出限：正戊烷为
０００８６μｇ／ｍＬ，正己烷为０２０００μｇ／ｍＬ，正庚烷为００５６６μｇ／ｍＬ。
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　　采油、炼化等工作场所中有毒物质种类繁
多［１］，为了预防、控制、消除由空气中有毒物质引发

的一系列职业病，更好地保护劳动者健康，国家制定

了《中华人民共和国职业病防治法》以及《工作场所

中有害因素职业接触限值》等规定［２－４］。工作场所

空气中有害物质包括烷烃类化合物、芳香烃类化合

物、不饱和脂肪族酯类化合物、脂肪族胺类化合物、

腈类化合物等［５－６］，其中烷烃（戊烷、正庚烷、正己

烷）类化合物具有低毒和微毒性，吸入高浓度烷烃

会导致人体麻醉，若长期低浓度接触会引起神经系

统功能紊乱，研究表明，含烷烃类较高的石油蒸汽对

人体具有麻醉作用和致痉挛作用［７］。因此，分析采

油、炼化等工作环境中的烷烃（正戊烷、正己烷、正

庚烷）对评价工作场所是否具职业风险具重要指导

意义。

二硫化碳解吸预处理技术在气相色谱法测定分

析应用中具良好的提取效果［８］，为了更好、更规范

地完成监测，笔者参考《ＧＢＺ／Ｔ１６０３８—２００７工作
场所空气有毒物质测定烷烃类化合物》标准［９］，建

立了用活性炭管富集烷烃，用二硫化碳解吸，并以
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ＴＧ－５ＭＳ毛细管柱进行目标组分分离，ＦＩＤ检测，外
标法定量计算的一种溶剂解吸－气相色谱法。

１　实验部分

１１　实验仪器与设备
ＴｈｅｒｍｏＦｉｓｈｅｒＳｃｉｅｎｔｉｆｉｃＴｒａｃｅ１３１０气相色谱

仪，配备分流／不分流进样口与氢火焰离子化检测
器，已校准；色谱柱：ＴＧ－５ＭＳ（３０ｍ×０２５ｍｍ×
０２５μｍ）；自动进样器：ＡＩ１３１０型。

色谱工作站：Ｃｈｒｏｍｅｌｅｏｎ７１版本；微量注射器
（上海高鸽工贸生产）：２５μＬ；移液枪（ＤｒａｇｏｎＬａｂ）：
１００～１０００μＬ，已校准；活性炭管：溶剂解吸型，内装
１００ｍｇ／５０ｍｇ活性炭，北京北仪铭科科技有限公司
生产；溶剂解吸瓶：５ｍＬ，东西仪（北京）科技有限公
司生产。

１２　试剂溶液
正戊烷，ＧＣＳ，西亚试剂生产；正己烷，ＧＣＳ，西

亚试剂生产；正庚烷，ＧＣＳ，西亚试剂生产；二硫化
碳，低苯级，ＣＮＷ公司生产。

参照ＧＢＺ／Ｔ１６０３８—２００７标准进行标准溶液
的制备：在恒温２０℃，无空气对流的天平室内，用微
量注射器分别准确抽取正戊烷、正己烷、正庚烷各

１０μＬ，注入装有少量二硫化碳的１０ｍＬ容量瓶内，
并用二硫化碳准确定容至刻度，混匀，即混合标准储

备溶液中正戊烷、正己烷、正庚烷质量浓度依次为

６２６２、６６０３、６８３７μｇ／ｍＬ。
１３　色谱条件

汽化室温度：２５０℃；柱温：恒温１４０℃；ＦＩＤ检测
器温度：２８０℃；载气：高纯氮气；柱流量：恒定
１５ｍＬ／ｍｉｎ；进样量：１０μＬ；分流比：１０∶１；吹扫流
量：５０ｍＬ／ｍｉｎ；氢气流量：３５ｍＬ／ｍｉｎ；助燃气流
量：３５０ｍＬ／ｍｉｎ；尾吹气流量：１５ｍＬ／ｍｉｎ。
１４　样品测定

将活性炭管中两段活性炭分别倒入溶剂解吸瓶

中，各加入１０ｍＬ二硫化碳，振摇１ｍｉｎ，于室温下
解吸０５ｈ。用与测定标准系列溶液相同的条件对
样品及样品空白的解吸液进行测试，由正戊烷、正己

烷、正庚烷各自标准曲线得到对应浓度。

２　结果与讨论

２１　线性关系与方法检出限
配制标准系列溶液：分别向５只装有少量二硫

化碳的 ５ｍＬ容量瓶内依次准确移取 ０１０、０２０、
０２５、０４０、０５０ｍＬ上述混合标准储备溶液，并用
二硫化碳稀释定容，混匀。在１３所述的色谱条件
下，由低浓度至高浓度进行进样测试，分别以正戊

烷、正己烷、正庚烷浓度为横坐标，各自对应峰面积

响应值为纵坐标，绘制出标准曲线。某一标准浓度

点谱图如图１所示，方法检出限由３倍信噪比计算
得知，具体结果如表１所示。
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３　结语

由于粗蒽成分复杂且含有较多的高沸点组分，

采用普通的填充柱难以分离，所以，笔者采用毛细管

柱色谱法同时测定粗蒽中蒽、菲的含量，为粗蒽分离

工艺的设计提供基础数据，整个试样分析时间不超

过２５ｍｉｎ。而且，在缺少充足的标准对照品的情况
下，用ＧＣ－ＭＳ对粗蒽进行成分鉴定，有助于充分利
用资源，减少环境污染，对粗蒽主要组分的分离具有

重要意义。
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表１　３种烷烃化合物线性关系与检出限

目标

物质

保留时间／

ｍｉｎ
标准曲线

线性相关

系数

检出限／

（μｇ·ｍＬ－１）

正戊烷 ２３４８ Ｙ＝００１０６Ｘ＋００２７１ ０９９９７ ０００８６

正己烷 ２８９５ Ｙ＝００１１３Ｘ＋００３２２ ０９９９３ ０２０００

正庚烷 ４１４２ Ｙ＝０００８８Ｘ＋００２７８ ０９９９６ ００５６６

图１　标准品谱图

２２　精密度试验
对低、中、高３个不同浓度水平混合标准溶液分

别进行６次平行性试验，结果如表２所示。
表２　精密度试验结果

目标物质 ＲＳＤ低浓度／％ ＲＳＤ中浓度／％ ＲＳＤ高浓度／％

正戊烷 ４４６ １８３ ４８４

正己烷 ５７９ ２３９ ５５０

正庚烷 ５２８ ２１８ ５３７

２３　准确度试验
采用标准物质加入法，分别添加２个不同浓度

水平，对客户送检样品进行回收率试验。样品与样

品加标谱图如图２所示。回收率结果如表３所示。

图２　实际样品及其加标谱图

表３　实际样品加标回收率

目标组分 回收率－１／％ 回收率－２／％

正戊烷 ９７８ ８９６

正己烷 ９４１ ９０９

正庚烷 ９３８ ９１９

３　结论

建立了以活性炭管富集采油、炼化等工作场所

空气中烷烃类化合物的氢火焰离子化检测器检测的

气相色谱法，以二硫化碳解吸，再经 ＴＧ－５ＭＳ毛细
管柱分离，该方法能在短时间内将三者完全分离，适

合大批量样品含量快速分析。正戊烷、正己烷以及

正庚烷三者峰形平滑对称，分离效率高，二硫化碳中

杂质对三者分离与定量均不产生干扰，是理想的分

析条件。该方法操作简便，线性好，精密度高，准确

度良好，检出限低，完全能够满足采油、炼化等企业

工作场所空气中正戊烷、正己烷、正庚烷３种烷烃的
检测分析。
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