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　　摘要:采用 100ml注射器采样 , 直接用气相色谱仪 , FID

测定空气中氯甲基甲醚的浓度。该方法达到了 《车间空气中

有毒物质监测研究规范》 的要求 , 且操作简单 , 易于推广应

用。
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　　关于氯甲基甲醚的测定方法 , 国内报道较少[ 1] , 而且要

通过吸收液将其转化为α-甲氧基三氯苯醚后 , 用 ECD测定。

上述方法的采样 、 分析过程较为复杂 , 干扰因素相对较

多 , 极易引入分析误差。又要频繁更换检测器 , 影响日常分

析工作。而且 ECD 操作条件要求苛刻 , 所需仪器成本较高 ,

不适于基层监测站使用。为了简化操作条件 , 作者提出了应

用 100ml注射器采样 , 直接用 FID测定的方法。

1　材料与方法

1.1原理

空气中氯甲基甲醚经 PEG-6000 柱分离 , 用 FID 检测 , 以

保留时间定性 , 峰高定量。

1.2仪器

GC-9A气相色谱仪 , FID。色谱柱长 2m 、 内径 3mm 不锈

钢柱 , 内装 PEG-6000∶6201 担体=5∶100。 CR-4A数据处理机。

微量进样器。玻璃注射器。

1.3试剂

氯甲基甲醚 (Chem Service 公司), 色谱纯 , PEG-6000 ,

6201担体 , 甲醇 (色谱纯)。

1.4采样

将 100ml注射器取下橡皮帽 , 用现场空气抽洗 3次。然后

缓慢抽取 100ml现场空气 , 套上橡皮帽垂直放置 , 当天分析。

1.5分析步骤

1.5.1色谱条件　气化室温度 150℃;检测室 150℃;柱温

90℃;N2 50ml/min;H2 55ml/min;空气 400ml/min;RANGE =

100;ATTEN=1。

收稿日期:1998-11-08;修回日期:1999-04-26

作者简介:戴晓滨 (1957—), 男 , 黑龙江哈尔滨人 , 主管卫生检

验师。

1.5.2标准曲线的绘制　用微量进样器准确量取 1μl氯甲基

甲醚 (20℃, 1.060g/ml)注入 100ml注射器 , 待全部气化后用

高纯氮气稀释成一定浓度的标准气 , 再稀释成 0.000 25、

0.000 5、 0.001、 0.002、 0.004μg/ml 标准应用气体。分别取

1ml进样 , 得到各个浓度的色谱峰和保留时间 , 每个浓度做 3

次 , 计算平均峰高。以氯甲基甲醚含量 (μg/ml)为横坐标 ,

平均峰高 (μV)为纵坐标绘制标准曲线。 氯甲基甲醚标准色

谱图见图 1。

图 1　氯甲基甲醚的标准色谱图

1.5.3样品分析　取 1ml样品气体进样 , 每个样品测定 3

次。计算平均色谱峰高 , 以保留时间定性 , 峰高定量。

对照试验:将 100ml注射器带到现场 , 除不采取空气样

外 , 其余操作同样品 , 作为空白对照。

1.6结果计算

C=
m
Vo
×1000

式中:C为空气中氯甲基甲醚浓度 (mg/m3);m 为标准

曲线查出的样品中氯甲基甲醚含量 (μg);V0换算成标准状况

下的样品体积 (ml)。
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2　结果和讨论

2.1色谱实验条件选择

2.1.1 色谱 柱 选 择 　 本文 对 SE-30 , OV-17 , DC-200 ,

PEG6000等色谱柱进行了筛选。以上 4 种色谱柱对氯甲基甲醚

分离效能差别不大 , 故选择 《车间空气监测检验方法》 中使

用最多的 PEG6000 色谱柱。

2.1.2柱温的选择　柱温 、 载气流量 、 检测器温度都影响色

谱分离结果。本文对上述条件作了选择 , 结果证明以柱温

90℃, 载气流量 50ml/min , 检测器 150℃为最佳色谱条件。

2.1.3 FID放大器灵敏度的选择　由于氯甲基甲醚毒性较

大 , 我国暂缺卫生标准 , 参考前苏联标准 (0.5mg/m3)研制本

方法[ 2] 。氯甲基甲醚含量为 0.5mg/ m3 时 , 在 FID放大器灵敏

度为 10
2
档的常规操作条件下 , 样品没有响应。因此 , 本方法

必须将其提高到 100档位时 , 方能满足分析需要 , 见图2。

图 2　FID放大器灵敏选择

2.2检出限与精密度

本方法检出限为 0.000 25μg;最低检出浓度为 0.125mg/

m3;当氯甲基甲醚浓度为 0.000 25 、 0.001、 0.004μg 时 , 本方

法相对标准差分别为 4.95%、 5.85%、 6.99%, 见表 1。

表 1　精密度实验结果 (n=6)

氯甲基甲醚

(μg/ml)

峰高 (μV)

范　围 均　值
s CV%

0.000 25 41～ 47 43.17 2.14 4.95

0.001 161～ 192 172.00 10.06 5.85

0.004 541～ 662 579.33 40.50 6.89

2.3直线回归方程

用峰高 (μV)与氯甲基甲醚含量 (μg/ml)作图 , 回归方

程为:

y
∧

=16.44+141 651.34 x , r=0.999 18 , P <0.05 , s=1.53

×10
-3
sxy=6.2×10

-5
, 此方程 1.96sxy在±1.21×10

4
极小范围

内 , 可见该直线方程准确性高 , 线性关系良好。

2.4干扰试验

利用上述给定的色谱条件对氯甲基甲醚和甲醇进行分析,

得到保留时间分别为 0.8 和 1.8min , 两物质色谱分离度

(R)>1.8。故现场可能存在的干扰物质甲醇不干扰测定, 见图 3。

图 3　干扰实验色谱图

2.5现场测定

作者对某合成树脂厂进行了现场测定 , 现场浓度在 0.58 ～

0.69mg/ m3 之间。色谱图见图 4。

图 4　现场测定色谱图

2.6稳定性试验

取未污染 、 气密性好的 100ml注射器 6 支 , 配制 0.001μg/

ml的氯甲基甲醚标气 , 平衡 15min后各取 1ml进样 , 然后室温

存放 12h , 再次进样 , 测量计算平均峰高 , 结果见表 2。

表 2　氯甲基甲醚在注射器中稳定试验

n

平均峰高 (μV)

立即分析 放置 12h分析
下降率%

6 163 154 5.5

　　由以上结果可见 , 放置后测得浓度与立即分析浓度差别

为 5.5%, 可以用注射器采样 , 当天分析。
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