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　　摘要:目的　建立工作场所空气中 1 , 2-二氯乙烷热解

吸气相色谱测定方法。 方法　按照 《车间空气监测检验方法

研究规范》 的要求进行实验室实验及现场实验。结果　100 mg

活性炭对 1 , 2-二氯乙烷的穿透容量大于 13.2 mg , 当 1 , 2-二

氯乙烷的浓度为 22.7 ～ 112.4 mg/m3 时 , 采样效率均达

99.69%～ 100%;样品在炭管中至少可保存 8 天 , 方法的重现

性好 , 不同浓度的相对标准偏差为 1.7%～ 7.4%;平均解吸

效率为 83.8%～ 89.4%;方法的最低检测浓度为 0.73 mg/ m3;

空气中与 1 , 2-二氯乙烷共存的苯 、 甲苯 、 正己烷 、 三氯甲烷

等在本方法条件下不干扰测定。结论　此方法各项指标均达

到 《车间空气监测检验方法研究规范》 的要求 , 适用于工作

场所空气中 1 , 2-二氯乙烷的现场监测。
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1 , 2-二氯乙烷是一种无色液体 , 主要用作脂肪 、 蜡 、 橡

胶等的溶剂 , 大量用于制造氯乙烯
[ 1]
。对人的眼及呼吸道有

刺激作用 , 其蒸气可使动物角膜混浊 , 吸入可引起肺水肿。

我国目前制定了 1 , 2-二氯乙烷的直接进样气相色谱方法。直

接进样法 , 采样后样品必须在 24 小时内完成 , 样品存放时间

太短。我们按 《车间空气中有毒物质监测研究规范》[ 2]的要求

进行研究 , 研制了炭管采样 、 热解吸 、 经 FFAP 柱分离 、 氢火

焰离子化检测器检测的气相色谱法 , 结果较为满意。

1　材料与实验方法

1.1　原理　空气中1 , 2-二氯乙烷通过活性炭吸附 , 经热解

吸 , 于 FFAP柱分离 , 氢火焰离子化检测器检测。以保留时间

定性 , 峰面积定量。

1.2　仪器 (1)活性炭管:热解吸型 , 内装 100 mg 活性炭。

(2)空气采样器:流量范围 20～ 500 ml/min;0.1 ～ 1.5 L/min。

(3)RJ-1 型热解吸炉:炉温 0 ～ 400 ℃。(4)气相色谱仪:带

氢火焰离子化检测器;色谱柱:柱长 3 m , 内径 2 mm , 不锈

钢柱;FFAP:Chromosorb W/AW=10∶100;柱温 80 ℃;汽化室

温度 140 ℃;检测室温度 140 ℃;载气 (氮气) 30 ml/min。

(5)六通阀气体定量进样器。

收稿日期:2002-03-18;修回日期:2002-04-22

作者简介:许佳章 (1969—), 男 , 主管技师。

1.3　试剂　1 , 2-二氯乙烷 、 苯 、 甲苯 、 正己烷 、 三氯甲烷均

为色谱纯;FFAP　色谱固定液;Chromosorb W/ AW 担体60～ 80

目。1 , 2-二氯乙烷标准气:用微量注射器准确抽取一定量的

1 , 2-二氯乙烷 (20 ℃时 , 1 μl 1 , 2-二氯乙烷为 1.252 9 mg),

注入 100 ml注射器中 , 配成一定浓度的标准气。

1.4　采样　在采样现场打开活性炭管两端封口 , 孔径至少 2

mm。将炭管与采样器相连 , 垂直放置 , 以 0.2 L/ min 的流速

采集 4 L空气 , 作最高容许浓度卫生标准监测的采样 。以 30

ml/min 的流速连续采样 480 min , 作时间加权平均容许浓度卫

生标准监测的采样。 采样后将活性炭管的两端套上塑料帽 ,

待分析。

1.5　分析步骤

1.5.1　对照试验　将活性炭管带至现场 , 但不抽取空气 , 与

样品同时分析 , 作为对照。

1.5.2　样品处理　把样品管的进气端与100 ml注射器相连 ,

放在热解吸炉中 , 抽气端与热解吸器相连 , 于 250 ℃用氮气

以 50～ 60 ml/ min 流速解吸至 100 ml。解吸气供测定。

1.5.3　标准曲线的绘制　用清洁空气稀释标准气成0.00 ,

0.10 , 0.20 , 0.40μg/ml标准系列 , 分别取 1.0 ml进样 , 测量

保留时间及峰面积。每个浓度重复 3 次 , 以峰面积均值对 1 ,

2-二氯乙烷浓度 (μg/ml)绘制标准曲线。

1.5.4　样品测定　在标准曲线测定的条件下 , 分别取 1.0 ml

样品和空白对照的解吸气进样测定。以测得的样品峰面积值

减去空白对照峰面积值后 , 由标准曲线查得 1 , 2-二氯乙烷浓

度 (μg/ml)。保留时间为定性指标。

1.6　计算

C=
100c
DV0

式中　C:空气中 1 , 2-二氯乙烷浓度 (mg/m3);100:样

品解吸气的总体积 (ml);c:测得的解吸气中 1 , 2-二氯乙烷

的浓度 (μg/ml);V0:换算成标准状况下的采样体积 (L);

D:解吸效率 (%)。

2　结果与讨论

2.1　色谱条件及热解吸条件的选择

根据 1 , 2-二氯乙烷的理化性质及现场可能共存的物质 ,

选择FFAP柱作为应用柱子 , 对柱温 、 检测器的温度 、 汽化室

的温度 、 载气流量等因素进行对比实验 , 选择了最佳条件。

在柱温为 90 ℃, 检测器温度为 140 ℃, 汽化室温度为 140 ℃,
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氮气流量为 30 ml/min 下对 1 , 2-二氯乙烷 、 正己烷 、 三氯甲 烷 、 苯 、 甲苯均能得到很好分离。结果见图 1。

1.空气　2.正己烷　3.丙酮　4.乙酸乙酯　5.丁酮　6.苯　7.三氯甲烷　8.甲苯　9.1 , 2-二氯乙

烷　10.乙酸丁酯　11.二甲苯

图 1　标准色谱图

2.2　方法的线性范围及检出限

本方法在 65～ 250 mg/m3 范围呈线性关系 , 回归方程式为

y=186+59 159 x , 相关系数 r=0.998 0 , 检出限 (相当于 3 倍

噪声的含量)为 0.022μg/ml。在采样 3 L的条件下 , 方法的最

低检测浓度为 0.73 mg/m3 。

2.3　方法的精密度试验

配制 3种不同浓度的 1 , 2-二氯乙烷标准气体 , 取 1 ml进

样。

表 1　1 , 2-二氯乙烷的精密度试验

浓度

(mg/m3)
测定次数

平均测定峰面积

(uv.s)
标准差

相对标准偏差

(%)

60 6 3 645 272 7.4

120 6 6 503 390 6.0

250 6 14 734 247 1.7

　　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 1.7%～ 7.4%。 符合 《车间空气监测检验方法研究规

范》 的要求。

2.4　活性炭管对1 , 2-二氯乙烷的穿透容量

当 1 , 2-二氯乙烷的浓度为 868 mg/m3 , 在室温 22 ℃, 相

对湿度 86%的条件下 , 以 30 ml/ min 的流速连续采样 480 min ,

100 mg 活性炭的穿透容量大于 12.5 mg。当 1 , 2-二氯乙烷的浓

度为2 200 mg/m3 , 在室温 22 ℃, 相对湿度 86%的条件下 , 以

0.2 L/ min 的流速采样 30 min , 100 mg 活性炭的穿透容量为

13.2 mg。

2.5　1 , 2-二氯乙烷的热解吸效率

于活性炭管中 , 加入一定量的 1 , 2-二氯乙烷标准气 , 立

即套上塑料帽 , 放置一夜后 , 再按分析步骤测定 1 , 2-二氯乙

烷的含量。

表 2 的测定结果表明 , 在本方法条件下 , 1 , 2-二氯乙烷

热解吸效率为 83.8%～ 89.4%。

表 2　1 , 2-二氯乙烷的热解吸效率试验 (n =6)

加入量

(μg/ml)

平均测定量

(μg/ml)

平均解吸效率

(%)

相对标准偏差

(%)

6.26 5.36 85.6 4.7

12.53 10.5 83.8 3.9

25.06 22.4 89.4 5.4

2.6　1 , 2-二氯乙烷在活性炭管中的稳定时间

在一批活性炭中 , 加入一定量的 1 , 2-二氯乙烷标准气 ,

立即用塑料帽套紧管口 , 于室温下保存。然后分别于当天 、

第 2 天 、 第 6天 、 第 8 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 1.7%。

结果表明 , 1 , 2-二氯乙烷在活性炭管中较稳定 , 在室温

下至少可保存 8 天 (见表 3)。

表 3　1 , 2-二氯乙烷的稳定时间试验

当天 第 2天 第 6天 第 8天

平均浓度 (μg/ml) 15.26 15.21 15.18 15.13

损失率 (%) 0 -0.3 -0.5 -0.85

2.7　1 , 2-二氯乙烷的采样效率

在实验室模拟现场 , 加入少量的正己烷 、 三氯甲烷 、 苯 、

甲苯等干扰物质 , 串联两支活性炭管 , 以 0.2 L/min 和 30 ml/

min 的流速采样 , 然后按分析步骤测定前后两支活性炭管的

1 , 2-二氯乙烷浓度 , 并计算前后活性炭管的采样效率。
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表 4　1 , 2-二氯乙烷的采样效率

采样流速

(ml/min)

采样时间

(min)

前段浓度

(mg/m3)

后段浓度

(mg/m3)

采样效率

(%)

30 480 67.2 0.000 100

30 480 112.4 0.025 99.98

200 20 22.7 0.070 99.69

200 20 54.2 0.011 99.98

表 4的结果表明 , 当空气中的 1 , 2-二氯乙烷浓度为 22.7

～ 112.4mg/ m3时 , 活性炭的采样效率为 99.69%～ 100%, 均

符合 《车间空气监测检验方法研究规范》 的要求。

2.8　现场应用

利用本法对深圳市某纸品实业有限公司生产场所内的 3

个不同作业点进行检测 , 结果见表 5。

表 5　某公司印刷车间测定结果 mg/ m3

采样地点 1 , 2-二氯乙烷 正己烷 甲苯 三氯甲烷

新五色机 3号工位 7.6 55 1.8 16

旧四色机 2号工位 40 469 4.3 31

旧五色机 5号工位 41 310 4.1 22

　　测得结果与现场情况相符合。

3　小结

应用活性炭管采集空气中 1 , 2-二氯乙烷 , 热解吸后 , 气

相色谱法氢火焰离子化检测器测定 , 结果表明活性炭管对

1 , 2-二氯乙烷的吸附效果良好 , 100 mg 活性炭对 1 , 2-二氯乙

烷的穿透容量大于 13.2 mg , 当 1 , 2-二氯乙烷的浓度为 22.7 ～

112.4 mg/m3时 , 采样效率均达 99.69%～ 100%;样品在炭管

中至少可保存 8天 , 方法的重现性好 , 不同浓度的相对标准偏

差为 1.7%～ 7.4%;平均解吸效率为 83.8%～ 89.4%;方法的

最低检测浓度为 0.73 mg/m3;空气中与 1 , 2-二氯乙烷共存苯 、

甲苯 、 正己烷 、 三氯甲烷等在本方法条件下不干扰测定 。
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表 2　两组肺功能测定结果比较 (x±s)

肺功能指标　　　
观察组

男(n=25) 女 (n=17)

对照组

男 (n=25) 女 (n=17)

FVC (L) 4.18±0.69 3.11±0.55 4.49±0.58 3.33±0.35

FEV 1.0 (L) 3.86±0.64 2.81±0.37 3.96±0.55 2.91±0.38

FEV 1.0% 88.26±4.78 86.45±4.94 88.96±5.91 87.36±4.63

MMF (L/ s) 5.45±1.34 3.73±0.93 5.59±1.18 3.90±0.90

V
·
75 (L/s) 8.07±1.65 5.66±1.22 8.56±1.79 5.85±1.44

V
·

50 (L/s) 6.07±1.40 4.21±1.00 6.38±1.43 4.37±0.99

V
·
25 (L/s) 3.09±1.20 2.07±0.69 3.11±0.93 2.14±0.66

2.3　X线胸片结果　观察组 X 线胸片的主要异常表现为两

中 、 下肺纹理增强 , 检出的 7例中男性 3 例 , 女性 4 例 , 其中

1 例有散在的结节状阴影。肺门 、 胸膜等未发现异常改变。

3　小结

该陶瓷纤维制品生产企业 , 虽然生产设备比较先进 , 主

要尘源安装通风除尘设备 , 但作业场所粉尘浓度仍不同程度

超出国家卫生标准。调查发现 , 粉尘对机体的刺激作用比较

明显 , 夏季尤甚。肺功能测定结果 , 各项肺功能指标均不同

程度低于对照组 , X线胸片结果认为与接触此类纤维 、 粉尘有

关。建议陶瓷纤维制品生产企业应按照国际劳工局颁发的

“安全使用合成玻璃纤维隔热棉 (玻璃棉 、 岩棉 、 渣棉)实用

规程” 进行操作 , 以确保陶瓷纤维制品生产工人的身体健康。
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