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　 　 摘要： 对工作场所空气中硝基苯的气相色谱测定方法进

行改进， 以乙醇正己烷替代甲醇苯进行标准溶液配制和样品

处理， ＦＦＡＰ 柱分离， 电子捕获检测器检测。 实验改进后， 硝

基苯在 ０ ００４ ～ ２ ０ μｇ ／ ｍｌ 范围内呈线性关系， 解吸效率 ＞
９０％， 相对标准偏差＜１０％。 本法所选试剂毒性低且用量少，
适合工作场所空气中硝基苯的测定， 为进一步研究工作场所

其他芳香族硝基化合物提供了参考依据。
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硝基苯是一种无色或微黄色、 具有苦杏仁味的油状液体，

其作为有机合成的原料以及重要的有机中间体， 被广泛用于

化工、 炸药、 染料、 农药、 医药等领域。 硝基苯可经呼吸道

和皮肤进入人体， 主要损害呼吸系统和肝脏， 现已被我国环

保总局和美国环境保护署（ＥＰＡ）列为优先控制的污染物［１～２］ 。
目前， 我国国家职业卫生标准 《工作场所空气有毒物质

测定 第 １４６ 部分： 硝基苯、 硝基甲苯和硝基氯苯》 （ＧＢＺ ／ Ｔ
３００ １４６—２０１７） 中所使用的解吸液为 ５％甲醇苯［３］ ， 试剂毒

性较大， 苯试剂中还含有极少量的硝基苯， 易带来干扰［４］ 。
本文采用 ５％乙醇正己烷作为解吸液， ＧＣ⁃ＥＣＤ 检测， 旨在建

立一种低毒、 准确、 应用范围广的测定方法。
１　 材料与方法

１ １　 原理

工作场所空气中蒸气态硝基苯用溶剂解吸型硅胶管采集，
５％乙醇正己烷溶液解吸进样， 经气相色谱 ＦＦＡＰ 毛细柱分离，
电子捕获检测器 （ＥＣＤ） 检测， 以保留时间定性， 外标法峰

面积定量。
１ ２　 仪器

ＧＣ⁃２０１０ｐｌｕｓ， 配有电子捕获检测器 （日本岛津公司）；
ＦＦＡＰ 毛细管色谱柱 （３０ ｍ× ０ ５３ ｍｍ× １ ００ μｍ， Ｋｒｏｍａｔ 公

司）； ＸＫ９６⁃３ 型微量振荡器 （江苏新康医疗器械有限公司）。
１ ３　 材料与试剂

ＧＨ⁃１ 型硅胶管 （溶剂解吸型， 内装 ２００ ｍｇ ／ １００ ｍｇ 硅胶，

盐城市思锐电子仪器有限公司）； 硝基苯 （色谱纯， 成都艾科

达化学试剂有限公司）； 正己烷 （色谱纯， 天津市四友精细化

学品有限公司）； 无水乙醇 （分析纯， 国药集团化学试剂有限

公司）； 色谱检查无干扰峰。 ５％乙醇正己烷溶液： ５ ｍｌ 无水

乙醇用正己烷稀释至 １００ ｍｌ。
１ ４　 分析步骤

１ ４ １　 气相色谱条件 　 柱温 ２００℃， 气化室温度 ２５０℃， 检

测室温度 ２８０℃， 载气为高纯氮气， 柱流量 ４ ７８ ｍｌ ／ ｍｉｎ， 灯

电流 １ ００ ｎＡ， 进样方式为分流模式， 分流比 ２１ ∶ １。
１ ４ ２　 标准溶液的配制　 加 ５ ｍｌ 解吸液于 １０ ｍｌ 容量瓶中， 用

微量注射器准确加入 １０ ０ μｌ 硝基苯 （在 ２０℃， １ μｌ 硝基苯为

１ ２０３ ７ ｍｇ）， 解吸液稀释至刻度， 此溶液为标准储备溶液。 临用

前， 用解吸液稀释成 ２ ０ μｇ ／ ｍｌ 标准溶液， 配制 ０ ５、 ０ ９、 １ ４、
２ ０ μｇ ／ ｍｌ 硝基苯标准系列， 进样 １ ０ μｌ， 重复 ３次。
１ ４ ３　 样品处理　 将前后段硅胶分别放入溶剂解吸瓶中， 各

加入 １ ０ ｍｌ 解吸液， 封闭后， 于微量振荡器上振荡 ３０ ｍｉｎ，
解吸液供测定。
１ ４ ４　 解吸效率计算　 解吸效率 Ｅ 为被解吸下来的待测物量

占固体吸附剂上吸附的待测物总量的百分数。 计算公式：

Ｅ＝ ｍ
Ｍ

×１００％

式中： Ｅ—解吸效率，％； ｍ—测得的硝基苯含量， μｇ； Ｍ—加

入的硝基苯含量， μｇ。
２　 结果

２ １　 解吸液的选择

根据硝基苯的理化性质， 本实验选择毒性相对小的正己

烷和 ５％乙醇正己烷作为解吸液， 样品振摇 １ ｍｉｎ， 静置 ３０
ｍｉｎ。 由表 １ 可见， 单纯用正己烷解吸硝基苯， 效果不佳， 少

量乙醇的加入显著影响硝基苯的解吸效率。 这是由于乙醇为

极性化合物， 可调整解吸液的极性。 根据相似相溶原理， 能

够更有利于硝基苯的解吸， 并且解吸液中乙醇和正己烷对目

标化合物测定均无干扰。 因此， 选择 ５％乙醇正己烷溶液作为

本方法的解吸液。
表 １　 两种解吸液效果比较

解吸液 测定值 （μｇ） 加标量 （μｇ） 解吸效率 （％）

正己烷 ０ ４６６ １ ０８３ ４３ ０

５％乙醇正己烷 ０ ８２３ １ ０８３ ７６ ０

·２０３· 中国工业医学杂志　 ２０１８ 年 ８ 月第 ３１ 卷第 ４ 期　 　 Ｃｈｉｎｅｓｅ Ｊ Ｉｎｄ Ｍｅｄ　 Ａｕｇ ２０１８， Ｖｏｌ． ３１ Ｎｏ． ４　 　



２ ２　 解吸方式

本实验选定解吸液为 ５％乙醇正己烷溶液， 选择常规方式

（振摇 １ ｍｉｎ， 静置 ３０ ｍｉｎ） 和振荡解吸 （在微量振荡器上振

荡 ３０ ｍｉｎ） 两种解吸方法。 由表 ２ 可见， 在其他条件不变时，
振荡解吸可以显著提高硝基苯的解吸效率， 故选择振荡解吸

进行本方法的样品处理。
表 ２　 两种解吸方式效果比较

方式 测定值 （μｇ） 加标量 （μｇ） 解吸效率 （％）

常规　 　 ０ ８２３ １ ０８３ ７６ ０

振荡解吸 ０ ９９８ １ ０８３ ９２ ２

２ ３　 线性范围和检出限

按照 １ ４ ２ 方法配制标准溶液， 所得标准曲线线性方程

ｙ＝ ２８ ５８９ ６ｘ＋２ ０１０ １７， 相关系数 ｒ ＝ ０ ９９９ ３， 以 ３ 倍噪声计

算其检出限为 ０ ００４ μｇ ／ ｍｌ， 定量下限为 ０ ０１３ μｇ ／ ｍｌ， 测定

范围 ０ ００４～２ ０ μｇ ／ ｍｌ， 以采集 ３ Ｌ 空气样品计算最低检出浓

度为 ０ ００１ ｍｇ ／ ｍ３， 最低定量浓度为 ０ ００４ ｍｇ ／ ｍ３。
２ ４　 解吸效率及精密度

对空白硅胶管进行高、 中、 低 ３ 个浓度水平的加标回收

实验， 分别取浓度为 １ ２０３ ７ μｇ ／ ｍｌ 的硝基苯标准贮备液 ０ ６
μｌ、 ０ ９ μｌ、 １ ４ μｌ， 添加到空白硅胶管中， ３ ｄ 中每个浓度每

天进行 ６ 次重复测定， 取加标后硅胶管按照 １ ４ ３ 进行样品

处理， 进样 １ ０ μｌ， 计算解吸效率与相对标准偏差。 由表 ３ 可

知， 硝基苯低、 中、 高各浓度解吸效率在 ９１％ ～ ９６％之间， 批

间精密度 （ＲＳＤ） 为 ３ ５％， 说明本方法解吸效率高， 重现性

好， 可用于工作场所空气中硝基苯的检测。

表 ３　 解吸效率与批间精密度实验结果 μｇ ／ ｍｌ

理论

浓度

第 １ 天测定浓度 第 ２ 天测定浓度 第 ３ 天测定浓度

１ ２ ３ ４ ５ ６ 平均值
解吸效

率 （％）
１ ２ ３ ４ ５ ６ １ ２ ３ ４ ５ ６

批间精

密度 ＲＳＤ
（％）

０ ７２２ ０ ７０６ ０ ６９８ ０ ６３４ ０ ６８０ ０ ６５９ ０ ６６４ ０ ６７４ ９３ ４ ０ ７０１ ０ ６５４ ０ ６４１ ０ ６３２ ０ ６４６ ０ ６０８ ０ ６０２ ０ ６６４ ０ ５５１ ０ ６０３ ０ ６０９ ０ ６３１ ６ ２

１ ０８３ ０ ９８７ ０ ９７５ ０ ９８１ １ ０４３ ０ ９８０ ０ ９８１ ０ ９９１ ９１ ５ ０ ９８７ ０ ９７２ ０ ９８５ ０ ９７５ ０ ９７９ ０ ９５２ ０ ９４８ ０ ９０７ ０ ８６３ ０ ８４１ ０ ８３１ ０ ８３５ ６ ６

１ ６８５ １ ６５ １ ６４２ １ ６４９ １ ５４２ １ ５６９ １ ５８９ １ ６０７ ９５ ４ １ ６１５ １ ５４９ １ ５２１ １ ４８９ １ ４６９ １ ５７８ １ ５６４ １ ４５１ １ ４２３ １ ４０９ １ ４３２ １ ３８８ ５ ６

３　 结论

本研究是基于国标改进而成， 避免了高毒试剂苯， 解吸

效率＞９１％， 硝基苯在 ０ ００４～２ ０ μｇ ／ ｍｌ 内呈现良好的线性关

系， 检出限为 ０ ００４ μｇ ／ ｍｌ， 定量下限为 ０ ０１３ μｇ ／ ｍｌ， 以采

集 ３ Ｌ 空气样品计算最低检出浓度为 ０ ００１ ｍｇ ／ ｍ３， 最低定量

浓度为 ０ ００４ ｍｇ ／ ｍ３， 批间精密度 ３ ５％， 均满足工作场所空

气中硝基苯测定方法的要求， 具有试剂低毒、 准确、 灵敏度

高、 操作简便等优点， 适合工作场所空气中硝基苯的测定。
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