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Determination of buprofezin in workplace air with gas chromatography
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　　摘要:按照《车间空气监测检验方法》的要求 , 采用气相色

谱法进行空气中噻嗪酮含量测定。结果在 5 ～ 200 μg/ml 范围

内 ,本方法具有良好的线性(r=0.998 1 , n=6)。对某样品连续

测定 6 次 , 其相对标准偏差为 4.8%, 平均加标回收率为

104.6%～ 107.3%。测定实际样品也获得了理想的结果。表明

本法测定车间空气中噻嗪酮含量是方便可行的。
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　　噻嗪酮又名扑虱灵 , 是一种粉状高效杀虫剂 , 熔点 104.5

～ 105.5 ℃, 蒸气压 1.25×10-3Pa (25 ℃), 溶于有机溶剂 ,

难溶于水 , 对酸 、 碱 、 光稳定[ 1] 。在我国广泛用于水稻等农

作物的虫害防治。根据有关文献报道 , 用 100 μmol 的噻嗪酮

进行细胞培养 , 便显示微核率显著性增加[ 2] 。 但目前在我国

尚未见空气中噻嗪酮浓度测定的报道 , 因此研究车间空气中

噻嗪酮含量的测定方法是非常必要的。本研究选用玻璃纤维

滤膜采样 , 有机溶剂洗脱 , 采用气相色谱法[ 3 , 4]测定车间空气

中噻嗪酮含量 , 实践证明方便可靠。

1　材料与方法

1.1　仪器与试剂

日本岛津GC-14B气相色谱仪 , ECD检测器;粉尘采样器

(DK60-2 型 , 上海探伤机厂);环己烷 (分析纯);噻嗪酮原药

(质量分数 99.9%), 常州农药厂提供;无水硫酸钠 (分析

纯)。

1.2　采样

在安装玻璃纤维滤膜后 , 用皂膜流量计对粉尘采样器采

样流速进行校正 , 车间采样时采样器流速 15 L/min , 采样时间

20 min。

1.3　分析方法

1.3.1　气相色谱测定条件　色谱柱2% OV-17 , 玻璃柱 3.2

mm×2 m , 柱温 230 ℃, 检测室温度 280 ℃, 气化室温度 280

℃, 载气流速 50 ml/min。

1.3.2　样品的预处理　将空气采样后的滤膜折叠后 , 放入 5

ml的试管中 , 用剪刀仔细地将滤膜剪碎 , 在试管中加入
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2 ml环己烷 , 旋转振荡器上振荡约 1 min。随后将试管在3 000

r/min离心机上离心 5 min , 取上清液用环己烷进行适当稀释 ,

在稀释好的样液中加适量无水硫酸钠 (约 0.1 g)除去水分 ,

取 1 μl样品于气相色谱仪上测定噻嗪酮的含量。

1.3.3　标准曲线制备　精确称取0.010 0 g噻嗪酮原药于 10 ml

容量瓶中 , 用环己烷溶解并定容至刻度 , 得到 1.000 mg/ ml标

准储备液。分别吸取标准储备液 10 、 20、 100 、 200、 300、 400

μl于 2 ml容量瓶中 , 用环己烷定容至刻度得到浓度分别为 5、

10、 50、 100 、 150 、 200 μg/ml标准系列应用液。随后在标准液

中加入与样品中相同量的无水硫酸钠。

1.3.4　标准品与样品的分析　取1 μl标准系列应用液或进行

适当稀释的样品溶液进样 , 进行色谱分析。根据峰面积进行

回归和计算。标准品及样品色谱图见图 1 、 图 2。

图 1　噻嗪酮标准品色谱图

图 2　噻嗪酮样品色谱图

1.3.5　计算

X=cV1/ V2

式中:X 为车间空气中噻嗪酮的质量浓度 , mg/ m3;c 为

测定样品在标准曲线上查出的质量浓度 , μg/ ml;V1 为样品溶

液稀释的总体积 , ml;V2 为标准状况下的采样总体积 , L。

2　结果与讨论

2.1　标准曲线的范围

噻嗪酮浓度在 5 ～ 200 μg/ml范围内线性关系良好 , r=

0.998 1 , 回归方程 Y=-670 075+75 452X

2.2　精密度实验

对同一样品平行测定 6 次 , 结果见表 1。

表 1　精密度实验结果

测定次数 1 2 3 4 5 6 x RSD

浓度 (μg/ml) 132.1 129.0 127.6 118.6 137.2 131.8 129.4 4.8%
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2.3　回收率实验

在纯净的玻璃纤维滤膜上精确称取一定量的噻嗪酮原药 ,

然后折叠滤膜 ,并适当挤压 , 使农药与滤膜吸附紧密 ,以模拟现

场采样。随后按样品预处理和测定的相同方法进行处理与测

定 ,回收率实验结果见表 2。

表 2　回收率实验结果

加标样数 平均加标量(mg) 平均回收量(mg) 平均回收率(%)

5 0.69 0.74 107.2

5 1.09 1.14 104.6

5 2.05 2.20 107.3

2.4　现场测定结果

某农药厂生产与包装车间空气中测得噻嗪酮含量 , 最小

为 0.01 mg/m3 , 最大 62.5 mg/m3 , 平均为 0.17 mg/m3。

3　小结

采用粉尘采样器 , 以玻璃纤维滤膜富集采集车间空气中

噻嗪酮 , 环己烷溶解简便易行 , 回收率好。 需要注意的是采

样时间不宜过长 , 当肉眼可见滤膜上有粉尘时即可停止采样 ,

一般采样时间约在 20～ 30 min。气相色谱法 ECD 检测器测定

噻嗪酮含量 , 线性范围宽 、 灵敏度高。总之 , 采用本方法测

定车间空气中噻嗪酮含量 , 准确灵敏 , 较为简便易行。
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三明市不同经济类型厂矿职业

健康监护情况分析

戴延生 , 官湘建 , 陈建超
(三明市职业病防治院 , 福建 三明　365000)

　　1997 ～ 2002 年是本市经济体制发生根本转变 , 职业卫生

面临着严峻挑战的时期 , 总结分析这段时期的职业健康监护

工作 , 将会给我们更好地执行 《职业病防治法》 , 防范职业中

毒事故发生提供宝贵经验 , 现将情况报告如下。

1　资料与方法

1.1　资料来源

全部资料取自 1997 ～ 2002 年全市 12 个县 (市)、 区防疫

站上报的劳动卫生监督 、 监测 、 健康检查年报表。

1.2　评价方法

将各类资料进行综合整理 , 计算监测覆盖率 、 作业点合

格率 、 体检率 、 检出率 , 并运用秩和比 (RSR)法进行评价。

2　结果

2.1　基本情况

本市是省重工业基地 , 目前接触有毒有害的厂矿 333 家 ,

占企业总数的 78.1%, 其中全民企业占总数的 40.5%, 乡镇

占 24.6%, 三资占 19.0%, 集体占 15.9%;接触有害因素的

职工 38 630人 , 占职工总数的 35.0%, 其中全民占总数的

87.0%, 乡镇和三资各占 5.0%, 集体占 3.0%。 6 年来 , 全市

厂矿从 1997 年的 483 家到 2002 年只剩 333 家 , 逐年减少

6.1%, 而生产环境有害物质监测覆盖率从 1997 年的 87.1%下

降到 2002 年的 75.3%, 年均递减 2.2%;体检率从 1997 年的

31.4%下降到 2002 年的 20.5%, 年均递减 6.9%, 检出率从

收稿日期:2003-03-27;修回日期:2003-10-16

1997 年的 0.5%上升到 2002 年的 0.8%, 年均递增 8.6%。近

年 “三同时” 审查项目只有 15%, 而参与竣工验收的仅占

3.7%, 并逐年减少 , 达不到安全生产 、 预防为主的目的。所

以 , 本市职业卫生形势不容乐观。

2.2　有害因素监测

各类厂矿有害作业监测覆盖率和作业点合格率的 RSR值

全民厂矿为 0.875 , 排序为 1;其余依次是三资 、 集体厂矿;

乡镇厂矿为 0.375 , 排序最后。 有害作业点监测合格率 (%)

分析结果显示 , 全民厂矿的粉尘 、 毒物 、 物理因素作业点合

格率排序为 7 、 2 、 4 , 还是居前的;虽然乡镇厂矿毒物点作业

合格率排序为 1 , 后 2项的排序为 11 、 12 , 总的还是居后。

2.3　职工健康体检

全市有害作业工人健康体检率不高 , 为 9.7%～ 29.1%,

全民厂矿的粉尘 、 毒物 、 物理因素作业的工人健康体检率相

对较高 , 职业病检出率 0.3%～ 3.1%。 检出率最低是三资厂

矿 , 最高是全民厂矿;三资厂矿 RSR值为 0.875 , 排序为 1 ,

其余依次是全民 、 集体厂矿 , 乡镇厂矿还是最后。这可能与

厂矿领导重视 , 有关政策得到落实有关。

3　讨论

通过 6 年来本市职业健康监护情况的综合分析 , 全民厂

矿状况较好 , 而乡镇厂矿较差。其原因在于厂矿在转换经营

机制过程中 , 相当一部分领导职业卫生意识淡薄 , 怕投资 ,

怕查出病人花钱治病 , 影响企业形象 , 对职业卫生工作不配

合 , 从而影响了这项工作的顺利进行。

要搞好职业卫生工作 , 我们认为首先要做好职业危害防

治工作 , 应强化政府职能 , 将职业卫生列入政府及企业领导

责任目标 , 才能使劳动卫生取得良好效果;其次开展社会各

层面 《职业病防治法》 的宣传教育 , 重点放在用人单位和劳

动者 , 营造浓厚的治理氛围;第三是抓住重点 , 尤其是粉尘

作业场所的监督监测 , 以减少其职业危害 , 保护工人的健康 ,

保障生产的健康发展。
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