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溶剂解析气相色谱法测定工作场所空气中正己烷含量
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摘要: 采用溶剂解析气相色谱法测定工作场所空气中正己烷含量 结果表明 正己烷在 99. 0~ 990. 5 pg/ml 范

围 内 线 性 良 好 检 出 限 为 0. 2 pg/ml 精 密 度 与 重 现 性 好 解 析 效 率 为 95. 0%~ 104. 4%  RCV = 2. 5% (<

7% )  该方法简便 ~ 准确 ~ 线性范围广 ~ 精密度 ~ 重复性好 本方法的各种指标均符合<工作场所有害物质监测方

法>的要求 可作为工作场所空气中正己烷含量的测定方法 
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Abstract: Establish a methOd tO measure N-hexane cOntent in the air Of WOrkplace. SOlvent
analyZing gas chrOmatOgraphy. N-hexane in the 99. 0~ 990. 5 pg/ml scOpe inside track is gOOd 
detectiOn limits is 0. 2pg/ml precise and re-appears Well analysis ef f iciency is 95. 0%~104. 4%  
RCV = 2. 5% (<7% ) . the methOd is simple accurate the linearity scOpe is Wide precise and re-
appearing Well VariOus index Of the methOd all matches the reguest Of the methOd Of mOnitOring
harmful material in the WOrk place it cOuld be a methOd fOr measuring N-hexane cOntent in the
air Of WOrkplace.
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正己烷为直链烷烃 广泛应用于制鞋 ~ 印刷 ~ 电

子 ~ 粘胶配制 ~ 除污 ~ 干洗 ~ 植物油提取等行业[1] 正

己烷作为有机溶剂 具有高挥发性和高脂溶性 易蓄

积于体内 所以正己烷引起的职业性中毒近年来在

临 床 上 多 见 也 是 目 前 职 业 病 危 害 中 出 现 的 新 动

向[2] 工作场所空气中烷烃类化合物的测定方法采

用热解析-气相色谱法[3] 受 热 解 析 仪 的 影 响 解 析

效率不是很理想 本文采用二硫化碳解析 正己烷在

99. 0~ 990. 5 pg/ml 范围内线性良好 检出限为 0. 2
pg/ml 精 密 度 与 重 现 性 好 解 析 效 率 为 95. 0%~
104. 4%  RCV = 2. 5% (<7% )  该方法的各种指标

均符合<工作场所有害物质监测方法>的要求 

l 实验部分

l . l 仪器和试剂

日本岛津 GC-17A( 岛 津 有 限 公 司 )  具 氢 焰 离

子 化 检 测 器; 毛 细 管 色 谱 柱 DB-FFAP 30m >
0. 53mm; 10pl 25pl 微量注射器; 10ml 带盖比色管 

正己烷色谱纯标样 ( 20C 时 1pl 正己烷的质量

为 0. 6603mg) ; 二硫化碳 分析纯 经蒸馏后检测无

杂质干扰峰(广州市新港化工有限公司)  
l . 2 原理

用活性碳管采集空气中正己烷 二硫化碳解析

后进样 经色谱柱分离 氢焰离子化检测器检测 以

保留时间定性 峰面积定量(广州市新港化工有限公

司)  
l . 3 色谱条件

毛细管色谱柱 DB-FFAP 30m> 0. 53mm FID
检测器 柱温 50C  气化室温度 180C  检测器温度



200C , 载气为氮气, 分流比 1= 10, 柱流量 5ml/min.
1. 4 绘制标准曲线

取 约 5ml 二 硫 化 碳 于 10ml 容 量 瓶 中, 用 25#l
微量注射器准确加入 15. 0#l 色谱纯正己烷标样, 用

二硫化碳稀释至刻度, 其浓度为 990. 5#8/mlO 从中

取 1. 0ml~ 2. 0ml~ 5. 0ml 分 别 于 10ml 容 量 瓶 中, 用

二 硫 化 碳 稀 释 至 刻 度, 浓 度 分 别 为 99. 0#8/ml~
198. 1#8/ml~ 495. 2#8/ml~ 990. 5#8/ml, 进 样 量

1. 0#lO
1. 5 样品处理

将 采 过 样 的 活 性 碳 倒 入 10ml 比 色 管 中, 加 入

1. 0ml 的二硫化碳解析, 塞紧管塞, 振摇 1min, 放置

30min 后取 1. 0#l 进样分析 O 同时做空白对照 O
1. 6 计算公式

C = c > Z
D > V

式 中: C 为空气中正己烷的浓度(m8/m3) ; c 为由标

准曲线查 出 样 品 中 正 己 烷 的 浓 度 ( #8/ml) ; D 为 平

均解析效率(% ) ; Z 为解析液的体积(ml) ; V 为标准

采样体积( L) O

2 结果与分析

2. 1 色谱柱选择

试验用非极性毛细柱 DB-1, 弱极性毛细柱 DB-
17, 极 性 毛 细 柱 DB-FFAP~ DB-WAX, 因 使 用 非 极

性和弱极性柱正己烷在二硫化碳后出峰, 二硫化碳

溶剂又有拖尾现象造成分离效果不理想, 而选用极

性 柱 正 己 烷 在 二 硫 化 碳 之 前 出 峰, 其 分 离 度 大 于

1. 5, 峰形较好, 故本法选用 DB-FFAP 柱, 如图 1 所

示 O

图 1 标样色谱图

2. 2 线性关系和检出限

正己烷标准溶液在 99. 0~ 990. 5 #8/ml 范围内

线性良好, 回归方程为 Y= 1834. 5X + 7022. 7, 1=
0. 9998. 本方法的检出限为 0. 2#8/ml, 最低检出浓

度为 0. 1 m8/m3(以采集 3L 空气样品计) O
2. 3 精密度与重现性试验

取一浓度的正己烷标准液连续重复进样 6 次,

以 正 己 烷 峰 面 积 积 分 计 算 相 对 标 准 偏 差, RSD =
2. 2% O 取低 ~ 高两个浓度的正己烷标准液分别加到

活性碳管中, 每个浓度 6 管, 室温下放置 1 夜, 再用

1. 0ml 二硫化碳解析, 以正己烷峰面积 积 分 计 算 相

对标准偏差, RSD 分别为 3. 1% 和 1. 9% O
2. 4 解析效率试验

用 25#l 微量注射器准确量取 20. 0#l 色谱纯正

己烷标样加到 1. 0ml 二硫化碳中, 得到正己烷标准

应用液 O 从应用液中取 3. 0#l~ 9. 0#l 分别加到未采过

样 的 活 性 炭 管 中, 每 个 浓 度 做 3 管, 室 温 下 放 置 1
夜, 再 用 1. 0ml 二 硫 化 碳 解 析; 从 标 准 应 用 液 中 取

3. 0#l~ 9. 0#l 分别加到 1. 0ml 二硫化碳中, 每个浓度

做 3 管, 每管进样 2 次, 进样量均为 1. 0#lO 同时做固

体吸附剂管空白, 解析效率为 95. 0%~104. 4% O 详

见表 1O
表 1 解析效率试验结果

浓度

( #8/ml)

直接进样(峰面积) 解析后(峰面积)

1 2 1 2

解析效
率( % )

39. 6 201870 197267 194601 184410 95. 0
195279 194533 194880 190778 98. 9
193936 202678 209676 204441 104. 4

118. 9 588926 631357 621718 623033 102. 0
602444 584541 585233 617557 101. 0
596340 606971 614490 590956 100. 2

2. 5 样品检测

应用本文方法试验了国家标准物质中心提供的

标准活性碳管中的正己烷低 ~ 高两个浓度, 测定值在

标准值的不确定度范围内 O

3 结束语

本文实验结果表明溶剂解析气相色谱法测定工

作场所空气中正己烷的检测方法简便 ~ 准确 ~ 线性范

围广 ~ 精密度 ~ 重复性好, 在实际样品分析中获得满

意的结果 O
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