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摘要!为研究邻二甲苯吸附管作为校准替代物质的可靠性"通过KbC?/联用技术进行大量重现性实验/平行对照实验"并

对数据结果进行分析"确定了邻二甲苯的校准曲线# 得到邻二甲苯通过热解吸仪的解吸效率在 U#X以上"符合标准管使用规

范的要求# 通过耐贮藏性实验得到该标准管在 ) 个月的储藏期内量值的变化小于 )(X# 实验结果表明"邻二甲苯标准吸附管

满足作为检测设备的校准替代物质的性能要求#
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99热解吸技术%Kb&主要是用来对气体样品进行

采集和分析的样品前处理技术"其主要特点是能方

便地对物质的可挥发性组分进行富集/浓缩"从而降

低方法的检测限# 气相色谱法%?/&又叫层析法"是

一种物理分离技术"其原理是将混合物中的组成成

分分在两个相中进行分离# KbC?/联用技术结合

热解析技术与气相色谱技术的特点"对气体或液体

样品进行高精度收集测试"国内外已将 KbC?/联

用技术广泛应用在室内外空气检测# =,%J.,-等,)-

用/%-R*8-%O作吸附剂"利用 KbC?/C$M 联合检测

技术定性定量分析了 'U 种挥发性有机物"其回收率

整体大于 U#X"最低检出限能够达到 (W(; Y

!W!:

)

L$?6..%-等,'-通过热解吸技术"用 K,.%N和

碳分子筛混合吸附剂对汽车尾气中的 /

'

Y/

U

烷烃

进行了分析$李辰等,!-利用 KbC?/联用的技术"用

K,.%NCK<吸附管对室内空气中的挥发性有机物进

行了检测"其最低检出质量浓度达到 ' Z)(

CB

1LE1

!

$中科院分离分析化学实验室的孟虎等,B-研

制了一种热解吸装置"并与气相色谱C质谱联用"定

性定量分析了 ! 个城市大气中 )" 种多环芳烃和

; 种正构烷烃"其检出限为 (W()B Y(W(;! .L"回收

率都在 ;#X以上$李冰清,#-通过 KbC?/联用技术

对测定苯系物方法中的几种常用吸附剂进行了比

较"发现 K,.%NK<E/%-R*L-%O0 ) Kb混合吸附剂在

测定苯系物时"其检出限/精密度/准确度等整体吸

附效果较好"能较好地应用于空气中苯系物的测定#

苯系物是目前使用较为广泛的毒剂校准替代

物"凭借其低毒高挥发性的特点"经常作为毒剂替代

1"U)1
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物质对毒剂检测器进行校准# 笔者利用美国安捷伦

<L24,.8公司生产的=>"U;( 型气相色谱仪并与热解

吸仪相结合"对邻二甲苯标准管进行各项性能参数

检测"并对该标准管进行数据测试"分析探究其作为

毒剂标准替代物质前处理方面的可靠性#

=>实验部分

=?=>仪器和试剂

=>"U;( 型气相色谱仪"美国安捷伦%<L24,.8&

公司生产"具有氢火焰离子化检测器A5b$化学工作

站"美国安捷伦%<L24,.8&公司生产$手动热解吸仪"

北京市劳动保护所科技发展公司生产$气体采样袋$

#

)

\微量液体注射器$) 1\气体注射器#

=?@>色谱条件

色谱柱!!(W( 1Z!'(

)

1Z(W'#

)

1毛细管柱$

载气!高纯 i

'

$载气流速!B# 1\E12.$汽化室温度!

)#(n$柱温!初始温度 #(n保持 ' 12."以 )(nE12.

升温进行 : 12. 升温至 )'(n"以 '(nE12. 升温进

行 ; 12. 至 !((n$检测器温度!!((n$氢气流速!

B( 1\E12.$空气流速!B#( 1\E12.#

=?C>标准溶液的配制

取分析纯邻二甲苯"将清洗处理过的 #( 1\容

量瓶放置在万分之一克电子天平上校零"用移液枪

在该容量瓶内精确注入 (W# L邻二甲苯试剂"取出

容量瓶"用色谱纯甲醇作稀释剂定容至 #( 1\"配制

成 )( 1LE1\的邻二甲苯标准溶液# 然后用移液管

将配制好的 )( 1LE1\邻二甲苯溶液分别取出 'W(/

)W(/(W#/(W'/(W)/(W() 1\"继续用色谱纯甲醇作稀

释剂定容至 " 个 )( 1\容量瓶中"其定容后质量浓

度分别为 '/)/(W#/(W'/(W)/(W() 1LE1\# 将配制

好的系列标准溶液盖好存放至常温干燥箱内#

@>结果与讨论

@?=>标准曲线的绘制

首先确立了保留时间为 : 12."分别取 )

)

\配

制好的质量浓度分别为 'W(/)W(/(W#/(W'/(W)/

(W() 1LE1\标准溶液样品"注入气相色谱仪中进行

分析"得到的测试数据结果如表 ) 所示# 保留时间

在 "W;' 12. 所得到的峰面积为 # (!B"即为邻二甲

苯样品的峰面积结果# 为减少误差"每个质量浓度

各测 " 次取平均值"结果如表 ) 所示"并以标准溶液

样品质量为横坐标"峰面积为纵坐标"绘制标准曲

线"结果如图 ) 所示#

表 =>校准曲线的测定结果

进样量E

)

L (W() (W(# (W' (W# ) '

%J,E

)

j ))BWU '(!W# #)'W' )'!#W# '#:'W! #((;W!

V:CEX BW(" !W') 'W:B 'W;( 'W:# )W#(

图 )9标准曲线

@?@>方法的线性范围及检出限

根据邻二甲苯标准曲线"得线性回归方程为

E_' B"'W;)h:"W#BU"线性相关系数P_(W;;; )"结

果表明"邻二甲苯标准曲线的线性良好"能够满足对

未知邻二甲苯样品浓度的分析要求# 同时测定出邻

二甲苯的检出限为 (W()

)

LE

)

\"线性范围为 )( Y

' (((

)

LE1\#

@?C>标准样品管解吸效率实验

按照邻二甲苯标准吸附管制备方法"将 K,.%N

管中分别注入质量浓度为 )(/'( 1LE1\的邻二甲

苯标准溶液各 )

)

\"吹扫捕集 # 12."立即套上塑料

帽# 待平衡一个晚上后"用热解吸仪对邻二甲苯吸

附管进行脱附处理"用气体进样器从气袋中取 ) 1\

注入色谱仪中进行分析"' 组实验各测量 " 次取平

均数# 测量的峰面积结果如表 ' 所示# 根据得到的

峰面积数据和邻二甲苯标准曲线线性回归方程 1_

' B"'W;8h:"W#BU 计算出质量"结果如表 ' 和表 !

所示#

表 @>解吸效率实验"峰面积#

)

j

测试序号 ) ' ! B # " %J,

测试质量 (W)

)

L !(! ';" !)) !() !)! ';! !('WU

测试质量 (W'

)

L #!: #!) ##' #B' #!' #B: #B(W'

表 C>解吸效率实验

测试序号
质量E

)

L

) ' ! B # " 平均值

测试质量 (W)

)

L (W(;' (W(U; (W(;# (W(;) (W(;" (W(UU (W(;)U

测试质量 (W'

)

L (W)U: (W)UB (W);! (W)U; (W)U# (W);) (W)UU)

根据表 ' 和表 ! 得到的数据分别计算出邻二甲

苯测试质量为 (W)/ (W'

)

L的解吸效率分别为

1:U)1
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;)WUX/;BW(#X"其平均解吸效率为 ;!X# 测定结

果表明"邻二甲苯热解吸效率在 U#X以上"符合标

准吸附管使用规范的要求#

@?D>标准样品管穿透体积实验

用硅橡胶管将 ' 个K,.%NCK<管头尾串联后连

接到定标器中"通入 )(( 1\E12. 的氮气"用微量注

射器从定标器的进样口缓缓分别注入质量浓度为

)(/'( 1LE1\的邻二甲苯标准溶液各 )

)

\"并分别

对 ' 组实验串联在第 ' 位的后管用热解吸E气相色

谱法测定其邻二甲苯的峰面积"观察是否有穿透发

生"实验结果表明"串联在第 ' 位的后管均为邻二甲

苯# 说明该 K,.%NCK<管对邻二甲苯吸附性能

良好#

@?E>方法的精密度实验

在实际工作中"如果测量的分析结果越接近"表

示分析结果的精密度就越高"而精密度的大小常用

相对标准偏差来表示# 这里模拟对未知量进行测

定"分别制备成质量浓度 为 (W(' 1LE1\和

(W(U 1LE1\的气体样品# 用气体微量注射器取

) 1\注入气相色谱仪中连续进行测定 " 次"计算相

对标准偏差"即精密度# 其精密度如表 B 所示#

表 D>精密度实验"峰面积#

)

j

测试序号 ) ' ! B # " V:CEX

(W(' 1LE1\ )'B )); )'' )': )'( )'" 'W"''

(W(U 1LE1\ '"' ':( 'U) 'U# '"" ':; !W!B(

从表 B 中可以看出"对模拟的 (W(' 1LE1\和

(W(U 1LE1\质量浓度的未知气体样品进行测试实

验"其相对标准偏差分别为 'W"''X和 !W!BX"均小

于 #X"从结果看重现性良好#

@?H>标准管耐贮藏性实验

标准管耐贮藏性对 ?/EM<g检测仪现场快速

校准是一个非常重要的指标# 通过 )

)

\微量注射

器利用质量浓度为 ' 1LE1\的邻二甲苯溶液配制

质量为 '

)

L的邻二甲苯标准吸附管"制备一批标准

管"分成 ! 组"每组 # 只"用不锈钢螺丝帽密封存放

好"分别在 ! +/# +/) 周/' 周/) 个月后通过热解吸

仪解吸到 )(( 1\气袋中"用气体采样管取出 ) 1\

样品气体注射到气相色谱仪中"记录分析结果"以

! 支标准管得到的标准气体峰面积的平均值作为分

析结果"并分别将其与存放第 ) 天的固体吸附管中

解吸气峰面积进行比值# 其中第 ) 天的固体吸附管

的峰面积平均值为 )'("实验结果如表 # 所示#

表 E>邻二甲苯标准管量值贮藏性实验结果

观测

天数

峰面积

) ' ! %J,

峰面积

比值

! 天 ))" )') ))U ))UW! ;UW#U

# 天 )'( )'B )') )')W: )()WB'

) 周 )); ))B )') ))UW( ;UW!!

' 周 ))B )(U ))' )))W! ;'W:#

) 个月 ))) )): ))# ))BW! ;#W'#

从表 # 中可以看出"标准管在考察 ) 个月的储

藏期内"量值的变化小于 )(X"可以满足对仪器校

准的实验要求"根据文献了解"该材质的标准吸附管

能够保存 )( 个月以上"在后续工作中"将会对储藏

性实验进行进一步的测评#

C>结论

通过大量重现性实验/平行对照实验及数据结

果分析"确定了邻二甲苯在该色谱条件下的保留时

间为 : 12. 左右"线性回归方程为 E_' B"'W;)h

:"W#BU"线性相关系数 P_(W;;; )"检出限为

(W()

)

LE

)

\"线性范围为 )( Y' (((

)

LE1\# 邻二

甲苯通过热解吸仪的解吸效率在 U#X以上"符合标

准管使用规范的要求# 标准样品管吸附性能良好"

精密度测评效果良好# 通过耐贮藏性实验得到该标

准管在 ) 个月的储藏期内量值的变化小于 )(X#

因此邻二甲苯标准吸附管作为检测设备的校准替代

物质储藏和解吸性能满足要求#
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