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溶剂解吸 -气相色谱法测定工作场所空气中
对 -特丁基甲苯

何彩 , 李戈怡

[摘要 ]　目的　建立工作场所空气中对 -特丁基甲苯的溶剂解吸 -气相色谱测定方法。方法　空气中对 -特丁基甲

苯用活性炭管采集 , 二硫化碳解吸 , 气相色谱法测定。结果　本法在 0 200μg/m l范围呈线性关系 ; 样品在炭管中

可保存 10 d; 方法相对标准偏差为 0169% 1147% ; 最低检出限为 0120μg/m l; 平均解吸效率为 92174% 95177% ;

采样效率为 96103% 100% ; 100 mg活性炭的穿透容量大于 219 mg; 空气中与对 -特丁基甲苯共存的间 -特丁基甲

苯、邻 -特丁基甲苯、甲苯、邻二甲苯等不干扰测定。结论　此方法各项指标均达到《工作场所空气中毒物检测方法

的研制规范》的要求 , 适用于工作场所空气中对 -特丁基甲苯的现场监测。

由于法律没有明确规定 , 缺少正确而有力的指导 , 工
作方式存在许多主观性 , 管理缺乏稳定性和科学
性 [ 4 ] , 本结果也突出反映了上述问题所致的严重后
果。另外 , 少数学校对传染病防控工作的重要性不敏

感 , 怕报告疫情 “影响 ”学校形象 [ 7 ]等思想仍占学
校管理的主导地位亦是学校传染病疫情发生的主要原
因之一。

3所小学在采取预防控制措施后仍有继发病例出
现。原因 : ①传染源没有全部及时隔离。由于学校校
医缺乏医学背景 , 特别是在 A校预防控制机构进驻
时间较晚 , 晨检工作质量不高 , 没有及时将所有发病
或有疑似症状的学生筛查出来 , 个别患病学生仍在校
上学 ; 另外有部分患病学生家长怕影响孩子的学习 ,
故意隐瞒孩子患病的事实 , 让孩子带病入校。②学生
中接种麻腮风三联疫苗者不多 , 人群普遍易感。③学
校部分教室通风不畅 , 特别是进入冬季后很少开窗通
风。因此 , 学校应充实专职卫生技术人员 , 接受规定
的防治知识培训 , 明确疫情报告程序 , 做到传染病的

“早发现、早报告、早隔离”[ 1, 2, 4, 8 ]。而教育和卫生
部门也要加强协作 , 开展学校传染病防控的健康教育
和相关疫苗的宣传 , 加强学生家长对传染病防控的科
学认识 , 扭转 “分数高于一切”的观念 , 把重点人
群放在儿童和青少年 , 以形成高质量的免疫屏障 , 防
止传染病的发生 [ 9, 10 ]。

3所小学流行性腮腺炎的高发年龄段均在 7岁左
右 , 高发年级在二年级 , 可以考虑在小学新生入学时

普种流行性腮腺炎疫苗以预防小学生流行性腮腺炎的
发生及传播 , 但相关结果有待进一步考证。
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Chroma tograph ic M ethod for D eterm ina tion of

P - tert - butyl Toluene in W orkplace A ir

He Ca i, L i Ge2y i

Shenzhen Center for D isease Con trol and P reven tion, S henzhen 518020, Guangdong P rovince, China.

Abstract O bjective To establish gas chromatographic method for determ ination of p2tert2butyl toluene in work2
p lace air after solvent desorp tion. M ethod　P2tert2butyl toluene of workp lace air was collected by active car2
bon tube, desorbed with carbon bisulphide, and determ ined by gas chromatography. Results　This method

has a linear range within 02200μg /m l. The samp le could be stored in the active carbon tube for at least 10

days. The RSD of the method was 0169% - 1147% with detection lim it of 0120μg/m l. Desorp tion efficien2
cies were 9214% - 95177% and the absorp tion efficiencies were 96103% - 100% 1The breakthrough volume

was 219 mg for 100mg of active carbon. The coexistant volative organic solvents, such as m2tert2butyl tolu2
ene, o2tert2butyl toluene, toluene and o2xylene did not interfer with the method. Conclusion　This method

meets the requirement of‘standardization of methods for determ ination of toxic substances in workp lace air’

and it is feasible for determ ination of p2tert2butyl toluene in workp lace air.

Key words Gas chromatography; P2tert2butyl toluene; Workp lace air

　　对 -特丁基甲苯的英文名称为 p - tert - butyl tol2
uene, 是一种无色、具芳香气味的液体 , 主要用途用

作制造树脂的溶剂及有机合成原料。在工作场所空

气中以蒸汽状态存在 , 有鼻粘膜刺激、恶心、不适、

头痛、乏力等症状。急性毒性大于苯、甲苯、丙苯

和异丙苯。对神经系统具有致痉挛作用和麻醉作用 ,

皮肤粘膜接触有轻度刺激反应 [ 1 ]。我国制定了对 -

特丁基甲苯短时间接触容许浓度 ( PC - STEL )为 15

mg/m
3
; 长时间加权平均容许浓度 ( PC - TWA )为 6

mg/m
3 [ 2 ]。美国的测定方法为气相色谱法 [ 3 ]。深圳市

疾病预防控制中心将其 10% OV - 275填充色谱柱改

为空气检验中常用的 FFAP毛细管通用色谱柱 , 按

《工作场所空气中毒物检测方法的研制规范 》(W S/

T73 - 1996) [ 4 ]的要求进行研究 , 建立了活性炭吸附

采样 , 溶剂解吸的气相色谱法 , 结果较为满意。

1　材料与方法

111　原理　空气中的对 -特丁基甲苯通过活性炭吸

附 , 经二硫化碳解吸 , 经 FFAP柱分离后 , 用氢火焰

离子化检测器检测 , 以保留时间定性 , 峰面积定量。

112　仪器 　①活性炭管 : 溶剂解吸型 , 内装 100

mg/50 mg活性炭。②空气采样器 : 流量范围 20

500 m l/m in。③气相色谱仪 : 带氢火焰离子化检测

器 ; 色谱柱 : FFAP毛细管色谱柱 30 m ×0153 mm ×

0125μm。柱温 140 ℃ ; 汽化室温度 210 ℃; 检测室

温度 250 ℃; 载气 (氮气 ) : 分流比为 10∶3, 压力为

20 kPa。⑤溶剂解吸瓶 : 5 m l。⑥微量注射器 : 10

μl。

113　试剂　二硫化碳解吸液 : 色谱鉴定无干扰色谱

峰。对 -特丁基甲苯、间 -特丁基甲苯、邻 -特丁

基甲苯、甲苯、邻二甲苯均为色谱纯。对 -特丁基

甲苯标准溶液 : 于 10 m l容量瓶中 , 加入少量解吸

液 , 准确称量后 , 加入一定量的对 - 特丁基甲苯 ,

再准确称量 , 加解吸液至刻度 ; 由 2次称量之差计算

此溶液的浓度 , 为标准贮备液。临用前 , 用解吸液

稀释成 015 mg/m l对 -特丁基甲苯标准应用液。

114　采样　现场采样按照 GBZ 159 - 2004《工作场所

空气中有害物质监测的采样规范》执行 [ 5 ]。短时间采

样 : 在采样点 , 打开活性炭管两端 , 以 200 m l/m in

流量采集 15 m in　空气样品。长时间采样 : 在采样

点 , 打开活性炭管两端 , 以 50 m l/m in流量采集 2

8 h空气样品。个体采样 : 打开活性炭管两端 , 佩戴

在采样对象的前胸上部 , 尽量接近呼吸带 , 以 50

m l/m in流量采集 2 8 h空气样品。采样后 , 立即封

闭活性炭管两端 , 置清洁容器内运输和保存。样品

在 4 ℃冰箱中可保存 10 d。

115　分析步骤　①对照试验 : 将活性炭管带至采样

点 , 除不连接采样器采集空气样品外 , 其余操作同

样品 , 作为样品空白。②样品处理 : 将采过样的活

性炭前后段分别倒入溶剂解吸瓶中 , 加入 110 m l解

吸液 , 封闭后 , 不时振摇 , 解吸 30 m in, 解吸液供
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测定。③标准曲线的绘制 : 用解吸液将标准应用液

稀释成 0、20、50、100、200μg/m l对 -特丁基甲苯

标准系列。参照仪器操作条件 , 将气相色谱仪调节

至最佳测定状态 , 分别进样 110μl, 测定各标准系

列。每个浓度重复测定 3次。以测得的峰面积平均值

对相应的对 -特丁基甲苯浓度 (μg/m l)绘制标准曲

线。④样品测定 : 用测定标准系列的操作条件测定

样品空白解吸液 , 测得的样品峰面积值减去样品空

白的峰面积值后 , 由标准曲线得对 -特丁基甲苯的

浓度 (μg/m l)。保留时间为定性指标。

116　计算　①按下式将进样体积换算成标准采样体积。

V0 =V t ×
293

273 + t
× P

10113
(1)

式中 : V0—标准采样体积 , L;

V t—在温度为 t℃, 大气压为 P时的采样

体积 , L;

t—采样点温度 ,℃;

P—采样点的大气压力 , kPa。

②按下式计算对 -特丁基甲苯的浓度。

C =
( c1 + c2 ) v

V0 D
(2)

式中 : C—空气中对 -特丁基甲苯的浓度 , mg/

m3 ;

c1 , c2—分别为测得前后段解吸液中对 -

特丁基甲苯的浓度 , ( g /m l;

v—解吸液的体积 , m l;

Vo—换算成标准采样体积 , L;

D—解吸效率 , %。

2　结果与讨论

211　色谱条件的选择　根据对 -特丁基甲苯的理化

性质及现场可能共存的物质 , 选择 FFAP柱作为应用

柱。用 L9 (3
4 )正交实验法 [ 6 ]选择柱温、检测器的温

度、汽化室的温度、分流比等最佳条件。从正交实

验结果看出 , 极差以分流比为最大 , 是一个因素中

的主要因素 , 而分流比 10: 3的灵敏度最高。柱温以

140 ℃较好 ; 汽化室、检测室温度二个极差水平相差

不大。故色谱条件选择柱温 140 ℃、检测器温度

250 ℃, 汽化室温度为 210 ℃, 分流比为 10∶3。

212　方法的线性范围及检出限　本法在 0 200 ( g/

m l范围呈线性关系 , 回归方程式为 Y = 8 971 + 13

538X, r = 01999 8。检出限 ( 3倍标准差所相应的待

测物浓度 )为 0136μg/m l。在采样 3 L的条件下 , 方

法的最低检测浓度为 0112 mg/m
3。

213　方法的精密度试验　配制 3种不同浓度的对 -

特丁基甲苯标准溶液 , 取 1μl进样。由从表 1可见 ,

3种浓度测定的结果重现性较好 , 相对标准偏差为

0169% 1143%。符合《工作场所空气中毒物检测方

法的研制规范》的要求。

表 1　对 -特丁基甲苯的精密度试验 ( n = 6)

浓度

/ g·m l - 1

平均峰面积

/μv·s - 1

标准差

/μv·s - 1

相对标准偏差

/%

13151 189 102 2 707 1143

22150 315 800 3 197 1101

54130 741 190 5 150 0169

214　解吸效率试验　于活性炭管中 , 加入一定量的

对 -特丁基甲苯标准溶液 , 立即套上塑料帽 , 放置 1

个晚上后 , 再按分析步骤测定对 -特丁基甲苯的含

量。在本方法条件下 , 对 -特丁基甲苯解吸效率为

92174% 95177% (表 2)。

表 2　对 -特丁基甲苯的解吸效率试验 ( n = 6)

加入量

/μg

平均测定量

/μg

平均解吸效率

/%

相对标准偏差

/%

11102 10122 92174 3125

21105 20116 95177 4186

42116 40101 94190 3105

215　稳定性试验　在一批活性炭中 , 加入一定量的

对 -特丁基甲苯标准溶液 , 立即用塑料帽套紧管口 ,

于 4 ℃冰箱下保存。然后分别于当天、第 3天、第 6

天、第 8天、第 10天、第 12天、第 14天各取 6支

分析 , 以当天的分析结果为 100, 计算存放不同时间

的样品损失率 , 相对偏差为 2132%。保存第 10天 ,

损失率≤10%。建议样品在 10 d内分析完毕 (表 3)。

216　采样效率试验　在实验室模拟现场 , 加入少量

的对 -特丁基甲苯及间 -特丁基甲苯、邻 -特丁基

甲苯、甲苯、邻二甲苯等干扰物质于蒸发皿中 , 在

电热版上少许加热 , 串联两支活性炭管 , 以 200 m l /

m in和 50 m l/m in的流速采样 , 然后按分析步骤测定

前后 2支活性炭管的对 -特丁基甲苯浓度 , 并计算前

后活性炭管的采样效率。当空气中的对 -特丁基甲

苯浓度为 4115 36152 mg/m
3时 , 活性炭的采样效

率为 96103% 100% , 均符合《工作场所空气中毒物

检测方法的研制规范》的要求 (表 4)。
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表 3　对 -特丁基甲苯的稳定时间试验

指标 当天 第 3天 第 6天 第 8天 第 10天 第 12天 第 14天

峰面积 /μv·s 876 657 868 421 846 402 816 010 814 106 745 752 754 901

损失率 /% 0 - 0194 - 3145 - 6191 - 7113 - 14193 - 13189

表 4　对 -特丁基甲苯的采样效率 ( n = 6)

采样流速

/m l·m in - 1

采样时间

/m in

前支浓度

/mg·m - 3

后支浓度

/mg·m - 3

采样效率

/%

50 480 17130 nd 100100

50 480 36152 1151 96103

200 15 4115 0105 98181

200 15 16196 nd 100100

200 15 11166 nd0 100100

217　活性炭管对对 -特丁基甲苯的穿透容量　当对

-特丁基甲苯的浓度为 120 mg/m
3

, 在室温 22 ℃,

相对湿度 86%的条件下 , 以 400 m l/m in的流速连续

采样 15 m in , 100 mg活性碳的穿透容量大于 0172

mg。以 50 m l/m in的流速连续采样 480 m in , 100 mg

活性碳的穿透容量大于 219 mg。

218　干扰试验　本法将可能同时与对 -特丁基甲苯

存在的甲苯、邻二甲苯、间特丁基甲苯、邻特丁基

甲苯进行了分离 , 分离效果很好 , 互不干扰 (图 1)。

1 -二硫化碳 ; 2 -甲苯 ; 3 -邻二甲苯 ; 4 -对特丁基甲苯 ; 5 -间特丁基甲苯 ; 6 -邻特丁基甲苯

图 1　对 -特丁基甲苯共存物分离图

219　现场应用　利用本法对深圳市某油墨股份有限

公司生产场所内的 3个不同作业点进行检测 , 测得结

果与现场情况相符合。 (表 5)。

表 5　某油墨公司测定结果 /mg·m - 3

采样地点 对 -特丁基甲苯 丁酮 甲苯 乙酸乙酯

3号工位 411 < 013 8912 4613

5号工位 < 0112 2112 616 < 112

6号工位 119 4811 3717 < 019

3　结论

应用活性炭管采集空气中对 -特丁基甲苯 , 溶

剂解吸后 , 用气相色谱法氢火焰离子化检测器测定 ,

结果表明测定对 -特丁基甲苯的效果良好 , 本方法

在 0 200μg /m l范围呈线性关系 ; 样品在活性炭管

中于 4 ℃冰箱可保存 10 d; 方法的重现性好 , 不同浓

度的相对标准偏差为 0169% 1147% % ; 方法的最

低检出限为 0136μg/m l; 平均解吸效率为 92174%

95177% ; 当空气中的对 -特丁基甲苯浓度为 4115

36152 mg/m3时 , 活性炭的采样效率为 96103% -

100% ; 100 mg活性碳的穿透容量大于 219 mg; 空气

中与对 -特丁基甲苯共存间 -特丁基甲苯、邻 -特

丁基甲苯、甲苯、邻二甲苯等在本方法条件下不干

扰测定。
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