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工作场所空气中二氯乙烷和三氯甲烷的同时测定
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　　摘要:目的　建立工作场所空气中二氯乙烷 、 三氯甲烷同时测定的热解吸气相色谱方法。方法　按照 《工作场所

空气中有毒物质检测方法研究规范》 的要求进行实验室实验及现场实验。结果　本法的重现性较好 , 平均相对标准偏

差在 5.0%以内 , 最低检测浓度均在 6.8 mg/m3以内 , 热解吸效率均在 86.3%以上 , 空气中同时存在二氯乙烷 、 三氯

甲烷时可在本方法条件下同时测定。结论　此方法各项指标均达到 《工作场所空气中有毒物质检测方法研究规范》

的要求 , 适用于工作场所空气中二氯乙烷 、 三氯甲烷的同时现场监测。
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Simultaneousdeterminationofdichloroethaneandtrichloromethaneinairofworkplace
CHENWei, HECai

(ShenzhenMunicipalCenterforDiseaseControlandPrevention, Shenzhen518020, China)

Abstract:ObjectiveToestablishasolventdesorptionandgaschromatographicmethodforthesimultaneousdetermination

ofdichloroethaneandtrichloromethaneintheairofworkplace.Methods　Thismethodwasbasedonthe“Standardizationof

DeterminationMethodforToxicSubstancesinWorkplaceAir”.Results　TheaverageRSDofthismethodwasbelow5.0%,

thelowestdetectionlimitofthemethodwas6.8mg/m3 , dichloroethaneandtrichloromethaneintheairofworkplacescouldbe

determinatedsimultaneouslyandbothdesorptionefficiencieswereabove86.3%.Conclusions　Theresultsshowedthatthis

methodhasalreadymetalltheneccessaryrequirementsofthe“StandardizationofDeterminationMethodforToxicSubstancesin

WorkplaceAir” , andreferstotheapplicationofthesimultaneousdeterminationofdichloroethaneandtrichloromethaneinairof

workplace.
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　　工作场所空气中二氯乙烷 、三氯甲烷的国标测定

方法分别为单个毒物测定方法 , 有直接进样气相色谱

法和溶剂解吸气相色谱法 。直接进样法 , 采样后样品

必须在 24h内完成测定 , 样品存放时间太短。溶剂

解吸法 , 溶剂二硫化碳毒性很大 , 对检验人员身体健

康损害较大
[ 1]
。在色谱柱 、 柱温 、 检测室温度 、 汽

化室温度 、 N2流量都会有所不同 , 且实际工作时空

气中二氯乙烷 、 三氯甲烷毒物有时是同时存在的 , 为

了适应实际工作检测的需要 , 制定了同时测定二氯乙

烷和三氯甲烷毒物的热解吸气相色谱法
[ 2]
。

1　实验方法

1.1　原理

空气中二氯乙烷 、三氯甲烷通过活性炭吸附 , 经

热解吸 , 于 FFAP色谱柱分离 , 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 0 ～ 500 ml/min。

(3)气相色谱仪:带氢火焰离子化检测器 。 (4)色

谱柱:柱长 3m、 内径 2mm、不锈钢柱;FFAPChro-

mosorbW/AW =10∶100;柱温 90 ℃, 汽化室温度

140℃, 检测室温度 140 ℃, 载气 (氮气)30 ml/

min。 (5)注射器:100 ml、 5 ml、 1 ml;微量注射

器:10 μl、 1 μl。(6)六通阀气体定量进样器。

1.3　试剂

二氯乙烷 、 三氯甲烷均为色谱纯。 FFAP色谱固

定液。 ChromosorbW/AW担体 60 ～ 80目。标准气:

用微量注射器准确抽取一定量二氯乙烷 、 三氯甲烷毒

物注入同一个 100 ml注射器中 , 配成一定浓度的标

准气。

1.4　采样

现场采样按照 GBZ159— 2004 《工作场所空气中

有害物质监测的采样规范 》 执行
[ 3]
。短时间采样:

在采样点 , 打开活性炭管两端 , 以 200 ml/min流量

采集 15 min空气样品。长时间采样:在采样点 , 打
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开活性炭管两端 , 以 50ml/min流量采集 2 ～ 8h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 ml/min流量

采集 2 ～ 8 h空气样品
[ 4]
。采样后 , 立即封闭活性炭

管两端 , 置清洁容器内运输和保存。

1.5　分析步骤

1.5.1　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

品的空白对照。

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 , 于 350 ℃用氮气以 50 ～

60 ml/min流量解吸至 100 ml。解吸气供测定 。

1.5.3　标准曲线的绘制　用清洁空气稀释二氯乙烷

和三氯甲烷标准气成 0.00、 0.10、 0.20、 0.40μg/ml

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 1.0 ml, 测定各标准系列 ,

测量保留时间及峰面积。每个浓度重复 3次。以峰面

积均值对二氯乙烷 、 三氯甲烷浓度 (μg/ml)绘制标

准曲线 。

1.5.4　样品测定　用测定标准系列的操作条件测

定样品和空白对照解吸气 , 分别取 1.0 ml样品和

空白对照的解吸气进样测定 , 测得的样品峰面积

值减去空白对照的峰面积值后 , 由标准曲线查得

二氯乙烷 、 三氯甲烷浓度 (μg/ml)。保留时间为

定性指标 。

1.6　计算

按 GBZ159— 2004的要求 , 在采样点温度低于

5℃和高于 35℃、 大气压低于 98.8 kPa和高于 103.4

kPa时 , 应将采样体积换算成标准采样体积 。

计算某毒物浓度的公式为:

C=
100c
DV0

式中:C———空气中某毒物浓度 , mg/m
3
;

c———分别为测得解吸气中某毒物的浓度 , μg/

ml;

100———样品解吸气的总体积 , 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　方法的线性范围及检出浓度

按分析步骤配制一系列的二氯乙烷 、 三氯甲烷毒

物浓度标准 , 在本法选择的条件下制备标准曲线
[ 5]
。

见表 1。

表 1　方法的线性范围及最低检出浓度

毒物名称
最低检出浓度

(mg/m3)

测定范围

(mg/m3)
回归方程 相关系数

二氯乙烷 2.2 2.2 ～ 250 y=-186+59 159x 0.999 2

三氯甲烷 6.8 6.8 ～ 600 y=46+25 575x 0.999 9

2.2　方法的精密度试验

用储备液配制三种不同浓度的标准气体 , 取 1ml

进样 , 计算总相对标准偏差。结果见表 2。
表 2　方法的精密度试验 (n=6)

毒物名称 浓　度 (mg/m3) 总相对标准偏差 (%)

二氯乙烷 60 120 250 5.0

三氯甲烷 150 300 600 2.6

　　从表 2可见 , 二氯乙烷 、三氯甲烷毒物三种浓度

测定的结果重现性较好 , 总相对标准偏差均在 10%

以内 , 符合 《工作场所空气中有毒物质检测方法研

究规范 》 的要求 。

2.3　热解吸效率试验

于一批活性炭管中 , 加入一定量的二氯乙烷 、 三

氯甲烷毒物的标准液 , 立即套上塑料帽 , 待平均一个

晚上后 , 再按分析步骤测定二氯乙烷 、三氯甲烷毒物

的含量 , 计算解吸效率。结果见表 3。
表 3　热解吸效率试验 (n=6)

名称
加入量

(μg/ml)

平均测定量

(μg/ml)

平均吸效率

(%)

二氯乙烷 6.3, 12.5, 25.1 5.4, 10.5, 22.4 86.3

三氯甲烷 7.5, 14.9, 22.4 6.7, 12.8, 20.9 89.5

　　测定结果表明 , 在本方法条件下 , 二氯乙烷 、 三

氯甲烷毒物热解吸效率在 80%以上。符合 《工作场

所空气中有毒物质检测方法研究规范 》 的要求 。

2.4　现场实验

本法应用于某工厂印刷车间的监测 , 结果符合现

场实际情况 , 样品色谱见图 1。

1———三氯甲烷;2———二氯乙烷;3———二甲苯

图 1　样品共存物的分离图
3　小结

本文应用活性炭管采集空气中二氯乙烷 、 三氯甲
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烷 , 用热解吸后 , 取样 1 ml注入气相色谱仪氢火焰

离子化检测器测定。实验证明活性炭管对二氯乙烷 、

三氯甲烷毒物的吸附效果良好 , 方法的重现性好 , 不

同浓度的相对标准偏差均在 10%以内;平均解吸效

率在 80%以上;方法的最低检测浓度能满足工作需

要;穿透容量等技术指标的试验结果同标准方法。空

气中二氯乙烷 、 三氯甲烷在本方法条件下可同时测

定 。
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开展职业病诊断工作的几点体会

尚波 ,傅恩惠

(淄博市职业病防治院 , 山东 淄博　255067)

　　 《中华人民共和国职业病防治法》 (以下简称 《职业病

防治法》)及相关配套法规 、 文件和标准颁布实施以来 , 在保

护劳动者身体健康 , 维护用人单位和劳动者的合法权益等方

面起到了重要的作用。随着我国劳动保障体系的建立和逐步

完善以及劳动者自我保护意识的增强 , 职业病诊断工作越来

越受到社会的关注。 现就在职业病诊断工作中遇到的一些实

际问题 , 浅谈几点体会 , 供同仁参考。

1　诊断职业病 , 首先要有确凿的职业病危害因素接触史 , 符

合职业病发病的一般规律

许多职业病 , 尤其是慢性职业病 , 临床表现大多没有特

异性 , 如果接诊医师不了解职业病诊断基本知识 , 很容易发

生漏诊 、 误诊。

作为职业病诊断机构和职业病医师, 对于职业病的诊断首先

必须充分掌握患者职业病危害因素接触史。用人单位应提供患者

详实的职业史资料 (包括职业史 、 职业病危害因素接触史、 上岗

前和在岗期间的健康监护资料以及工作场所职业卫生监测资料

等);主治医师应到用人单位现场进行患者职业病危害接触情况

以及同环境其他工作人员职业病发病情况调查。

在用人单位不提供或不如实提供职业病诊断所需的资料时,

可采取以下工作程序:首先上报卫生行政部门 , 建议由卫生监督

机构到用人单位进行调查取证;同时要求患者提供自述材料以及

2名以上同事的证明材料 (证明患者的职业病危害因素接触史确

凿)。此外, 患者临床表现符合职业病的发病规律和特点, 结合

实验室检查结果即可下相应的职业病诊断结论。

剂量-效应关系也是诊断的重要依据 , 故在诊断职业病

时 , 用人单位应提供相应年度的职业卫生监测资料。但有些

用人单位由于职业安全意识淡薄 , 平时不配合疾病预防控制

部门进行职业卫生检测工作 , 无法提供相关资料 , 在职业病

诊断时 , 亦无法举证对自己有利的证据。

2　职业病诊断是一项政策性 、 技术性很强的工作 , 必须按照

有关法律 、 法规和程序进行

·短篇报道·
为规范职业病诊断工作 , 我院成立了职业病诊断工作领

导小组 , 负责职业病诊断的行政管理 , 对职业病诊断是否符

合法律 、 法规的有关程序进行审查和监督管理;相关诊断组 ,

如:尘肺诊断组 、 职业中毒和其他职业病诊断组负责诊断方

面的技术工作和职业病报告工作;职业病预审组负责对接触

职业病危害因素的劳动者进行健康监护及资料审阅和分析工

作 , 并对查体异常人员提出处理意见 (复查或住院医学观

察)。各诊断组 、 预审组人员均应具备相应资质。

坚持集体诊断原则 , 每月一次 , 特殊情况 , 可随时诊断 ,

各诊断组秘书提前将诊断的有关资料准备好。诊断中要求每

个诊断组成员发表自己的意见 , 做好讨论记录。意见不统一

时 , 按少数服从多数的原则诊断。

对于新诊病人 , 我们主张住院医学观察后再诊断 , 不赞成门

诊诊断。其原因一是门诊诊断可能会出现冒名顶替的现象;二是

有些疑似职业病人 , 通过住院治疗可以排除非职业病。

3　严格按照 《职业病诊断名词术语》 描述诊断

在 《职业病防治法 》 颁布实施前 , 职业病诊断名词术语

的使用较为混乱。现在职业病防治工作已经纳入法制化轨道 ,

故诊断术语必须符合法律的要求 , 应做到科学 、 准确 、 规范 、

统一 , 并严格按照 《职业病诊断名词术语 》 (GBZ/T157—

2002)进行。对于个别急性职业中毒病人 , 经过认真调查分

析仍不能明确毒物的品种或不能查找到毒物的详细资料时 ,

可在排除其他致病因素的情况下 , 根据毒物损害的靶器官作

出相应的诊断结论。

4　作出职业病诊断结论后 , 应告知用人单位和职业病患者相

应的权利和义务

职业病诊断结论作出后 , 并不意味着职业病诊断工作的

结束 , 除进行职业病报告和职业病诊断资料的整理归档外 ,

还要告知职业病患者和用人单位相应的权利和义务 , 以使职

业病的鉴定 、 工伤认定评残 、 工伤待遇等问题得到及时落实。

自 《职业病防治法》 颁布实施至 2007年上半年 , 我院共

诊断各类职业病人 1027人 , 其中提出鉴定申请的 2人 , 经鉴

定均维持原诊断结论 。几年来 , 没有因职业病诊断而发生纠

纷现象 , 考虑主要因为在职业病诊断上严格按照 《职业病防

治法》 、 《职业病诊断和鉴定管理办法》 等法律法规及工作程

序开展工作的结果。对此 , 在今后的职业病诊断工作中一定

要坚持下去并逐步完善。
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