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工作场所空气中呋喃的溶剂解吸⁃气相色谱测定法
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　 　 摘要： 采用活性炭管采集样品， 乙醇解吸， ＦＦＡＰ 毛细管

柱分离， 氢焰离子化检测器， 以保留时间定性、 峰面积定量

测定空气中呋喃浓度。 本方法在 ０～ ２􀆰 １８ μｇ ／ ｍｌ 范围内线性相

关系数 ｒ ＝ ０􀆰 ９９９ ９， 检出限 ０􀆰 ０１ μｇ ／ ｍｌ， 定量下限 ０􀆰 ０４ μｇ ／
ｍｌ， 批间精密度 ０􀆰 ８％ ～ ２􀆰 ６％， 批内精密度 ０􀆰 ４％ ～ ２􀆰 ３％， 平

均解吸效率 ９５􀆰 ８％， 平均加标回收率为 ９９􀆰 ２％， 以采集 １􀆰 ５ Ｌ
空气计算的最低定量浓度为 ０􀆰 ０３ ｍｇ ／ ｍ３。 该方法灵敏度高、
精密度好、 检出限低， 可以满足工作场所空气中呋喃的职业

卫生评价标准要求， 具有应用及推广价值。
关键词： 工作场所； 呋喃； 溶剂解吸； 气相色谱

中图分类号： Ｒ１３４􀆰 ４　 　 文献标识码： Ｂ
文章编号：１００２－２２１Ｘ（２０２０）０３－０２６４－０２
ＤＯＩ：１０􀆰 １３６３１ ／ ｊ􀆰 ｃｎｋｉ􀆰 ｚｇｇｙｙｘ􀆰 ２０２０􀆰 ０３􀆰 ０２１

我国 《工作场所有害因素职业接触限值》 （ＧＢＺ
２􀆰 １—２００７） 中明确规定工作场所空气中呋喃的时间

加权平均容许浓度 （ＰＣ⁃ＴＷＡ） 为 ０􀆰 ５ ｍｇ ／ ｍ３ ［１］。 根

据 《工作场所空气有毒物质测定—杂环化合物》
（ＧＢＺ ／ Ｔ１６０􀆰 ７５—２００４） 测定呋喃时用热解吸⁃气相色

谱法， 本文采用乙醇做解吸液的溶剂解吸⁃气相色谱

法测定呋喃表现出了极低的空白和良好的解吸分离效

果， 现报告如下。

１　 材料与方法

１􀆰 １　 仪器与试剂 　 气相色谱仪 ＧＣ⁃２０１０ ／ ＡＯＣ⁃２０ｉ＋ｓ
（日本岛津）， 氢焰离子化检测器 （ＦＩＤ）， ＦＦＡＰ 毛细

管柱 （０􀆰 ５３ ｍｍ×３０ ｍ， ０􀆰 ２５ μｍ）； 仪器操作条件：
柱温 ５５℃， 汽化室温度 １５０℃， 检测室温度 １５０℃，
载气 （氮气） 柱流量 ４ ｍｌ ／ ｍｉｎ， 分流比 ２ ∶ １； 活性

炭管， 溶剂解吸型， 内装 １００ ｍｇ ／ ５０ ｍｇ 活性炭； 溶

剂解吸瓶， １􀆰 ５ ｍｌ； 微量注射器， １０ μｌ、 ２５ μｌ； 移

液管， １ ｍｌ。

试剂： 色谱纯呋喃 （批号： Ｅ１６２００６５， 纯度≥
９９􀆰 ５％）， 上海阿拉丁工业有限公司； 分析纯无水乙

醇 （批号： ２０１７０４２４）， 郑州派尼化学试剂厂； 色谱

纯二硫化碳 （批号： ２０１７０３０８）， 北京大力宏业科技

有限公司； 色谱纯甲醇 （批号： ２０１７０３０８）， 美国

ＴＥＤＩＡ 试剂公司。
１􀆰 ２　 方法

１􀆰 ２􀆰 １　 标准曲线的绘制　 取色谱纯呋喃 ２０ μｌ 于 １ ｍｌ
分析纯无水乙醇中， 配制成浓度 １８􀆰 ５６ ｍｇ ／ ｍｌ 的标准

储备液， 取储备液 １０ μｌ 于 １ ｍｌ 无水乙醇中， 配制成

浓度 １８３􀆰 ７６ μｇ ／ ｍｌ 的标准应用液， 分别取标准应用

液 １、 ４、 ８ 和 １２ μｌ 于 １ ｍｌ 分析纯无水乙醇中， 配制

成浓度 ０􀆰 １８、 ０􀆰 ７３、 １􀆰 ４６ 和 ２􀆰 １８ μｇ ／ ｍｌ 的呋喃标准

溶液系列。 按照仪器操作条件， 将气相色谱仪调节至

最佳测定状态， 进样 １ μｌ， 测定标准系列， 每个浓度

重复测定 ３ 次， 以测得的峰面积均值对应呋喃浓度

（μｇ ／ ｍｌ） 绘制标准曲线。
１􀆰 ２􀆰 ２　 检出限测定　 分别取标准应用液 ０􀆰 ５ μｌ 加入 １０
支活性炭管中 （加标量 ０􀆰 ０９ μｇ）， 放置过夜， 用 １ ｍｌ 无
水乙醇解吸， 进样 １ μｌ 测定， 计算测定结果的标准偏差

ＳＤ， ３ 倍标准偏差对应的浓度即为检出限。
１􀆰 ２􀆰 ３　 解吸效率及精密度测定　 取 １８ 支溶剂解吸型

活性炭管， 分为低、 中、 高 ３ 组， 分别加入呋喃标准

贮备液 ２、 ５ 和 １０ μｌ， ３ 组活性炭管中的呋喃含量分

别为 ０􀆰 ３７、 ０􀆰 ９２ 和 １􀆰 ８４ μｇ， 放置过夜。 将前后段活

性炭倒入溶剂解吸瓶中， 加入 １ ｍｌ 无水乙醇， 封闭

后振摇 １ ｍｉｎ， 静置解吸 ３０ ｍｉｎ。 进样 １ μｌ 测定， 每

支重复测定 ３ 次， 所有炭管当天全部解吸测定， 计算

各浓度组批内精密度。
１􀆰 ２􀆰 ４　 加标回收率的测定　 取 ９ 支溶剂解吸型活性

炭管， 每支加入呋喃标准应用液 ２ μｌ， 即每支活性炭

管中的呋喃含量为 ０􀆰 ３７ μｇ， 分为 ３ 组， 每组 ３ 支，
放置过夜， 用 １ ｍｌ 无水乙醇做解吸液解吸测定。 一

组为样品本底， 另两组解吸液中分别加入呋喃标准应

用液 ５ μｌ 和 １０ μｌ， 两组解吸液中加入的呋喃量分别
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为 ０􀆰 ９２ μｇ （低加标组） 和 １􀆰 ８４ μｇ （高加标组）。 每

支重复测定 ３ 次， 计算加标回收率。

２　 结　 果

２􀆰 １　 三种解吸液效果比较　 分别在二硫化碳、 甲醇、
乙醇 ３ 种解吸液中加入浓度约 ０􀆰 ９ μｇ ／ ｍｌ 的呋喃色谱

标准定性， 与解吸液的空白比较， 结果如图 １。

　 　 　 　 　 二硫化碳 呋喃

　 　 　 　 　 乙醇 呋喃

　 　 　 　 　 甲醇 呋喃

图 １　 三种解吸液空白与呋喃定性的色谱

　 　 从 ３ 种解吸液色谱图可见， 二硫化碳和甲醇作

解吸液时， 呋喃在色谱图中无明显峰形出现， 而

乙醇作解吸液时呋喃出峰明显且所含杂质不干扰

测定。
２􀆰 ２　 标准曲线测定范围及线性相关系数　 标准曲线

回归方程 ｙ＝３ ９０８􀆰 ３ｘ－７４􀆰 ０， 线性相关系数 ｒ＝０􀆰 ９９９ ９，
精密度 ０􀆰 ２％～３􀆰 ４％。 见表 １。

表 １　 标准曲线测定结果

浓度（μｇ ／ ｍｌ） 平均峰面积（μＶ·ｍｉｎ） 精密度（％）

０􀆰 １８ ６３３ ３􀆰 ４

０􀆰 ７３ ２ ７８４ ０􀆰 ２

１􀆰 ４６ ５ ６１２ １􀆰 ５

２􀆰 １８ ８ ４５８ ２􀆰 ２

２􀆰 ３　 检出限　 １０ 支活性炭管经过解吸测定， 峰面积

分别为 ３０７、 ３１９、 ３１２、 ３０３、 ３２７、 ３１３、 ２９１、 ３０９、
３３０、 ２９１μＶ·ｍｉｎ。

计算得峰面积标准偏差 １３， 以 ３ 倍标准偏差对应

的浓度 （以标准 １ 峰面积对浓度计算） 为该方法的检

出限， 即 ０􀆰 ０１ μｇ ／ ｍｌ， 定量下限即 １０ 倍标准偏差对

应的浓度 （以标准 １ 峰面积对浓度计算） 为 ０􀆰 ０４
μｇ ／ ｍｌ。
２􀆰 ４　 解吸效率及精密度　 高、 中、 低三组活性炭管

解吸效率及批间 ／内精密度结果见表 ２。

表 ２　 解吸效率及批间 ／内精密度测定结果

加标量

（μｇ）

解吸量 （μｇ）

１ ２ ３ ４ ５ ６

解吸效率

（％）
批间精密度

（ＲＳＤ％）
批内精密度

（ＲＳＤ％）

０􀆰 ３７ ０􀆰 ３６ ０􀆰 ３４ ０􀆰 ３５ ０􀆰 ３６ ０􀆰 ３５ ０􀆰 ３４ ９４􀆰 ６ ２􀆰 ６ ２􀆰 ３
０􀆰 ９２ ０􀆰 ８９ ０􀆰 ９０ ０􀆰 ８８ ０􀆰 ９１ ０􀆰 ９０ ０􀆰 ８８ ９６􀆰 ７ １􀆰 ４ ０􀆰 ８
１􀆰 ８４ １􀆰 ７９ １􀆰 ７８ １􀆰 ７８ １􀆰 ７７ １􀆰 ７５ １􀆰 ７７ ９６􀆰 ２ ０􀆰 ８ ０􀆰 ４

２􀆰 ５　 加标回收率　 高低两组加标量的解吸液中呋喃

含量分别为 ２􀆰 １８ μｇ 和 １􀆰 ２６ μｇ， 计算加标回收率分

别为 ９９􀆰 ５％和 ９８􀆰 ９％， 平均加标回收率为 ９９􀆰 ２％。
以采气 １􀆰 ５ Ｌ、 １ ｍｌ 无水乙醇解吸， 平均解吸效率

９５􀆰 ８％计的最低定量浓度为 ０􀆰 ０３ ｍｇ ／ ｍ３。 见表 ３。

表 ３　 加标回收率测定结果

组别
加标量

（μｇ）

测定浓度 （μｇ ／ ｍｌ）

１ ２ ３

平均含量

（μｇ）
加标回收率

（％）

样品本底 — ０􀆰 ３６ ０􀆰 ３４ ０􀆰 ３５ ０􀆰 ３５ —

低加标组 ０􀆰 ９２ １􀆰 ２７ １􀆰 ２６ １􀆰 ２６ １􀆰 ２６ ９８􀆰 ９

高加标组 １􀆰 ８４ ２􀆰 １７ ２􀆰 １８ ２􀆰 １９ ２􀆰 １８ ９９􀆰 ５

３　 小　 结

本次研究表明， 用溶剂解吸型活性炭管采集工作

场所空气中呋喃， 以无水乙醇作解吸液， ＦＦＡＰ 毛细

管色谱柱分离， 采用氢焰离子化检测器 （ＦＩＤ） 的气

相色谱法， 可以得到良好的解吸分离效果。 本方法各

项指标均达到 《职业卫生标准制定指南 第 ４ 部分：
工作场所空气中化学物质测定方法》（ＧＢＺ ／ Ｔ ２１０􀆰 ４—
２００８） 的要求， 具有应用及推广价值。
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