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摘 　要 :采用内置式热解吸 -气相色谱联用检测室内空气中总挥发性有机物 ,介绍了内置式热解吸进样的优点。建立

了苯、甲苯、乙酸丁酯、乙苯、对 (间 )二甲苯、苯乙烯、邻二甲苯、正十一烷等典型有机污染物的外标曲线 ,各组分相关系数

R
2 为 0. 999 2～1,考察了方法重复性 , 6次平行试验的 RSD为 0. 8% ～1. 4%。
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Abstract: The GC with built2in thermal desorp tion was app lied for determ ination of total volatile organic com2
pounds in indoor air. The advantage of built2in thermal desorp tion injection was described. The standard curves of

typ ical organic pollutants were established such as Benzene, Toluene, Butyl acetate, Ethylbenzene, p2Xylene, m2
Xylene, o2Xylene, Styrene and Undecane. The correlation coefficients of compounds R

2
ranged from 0. 999 2 to 1.

The repeatability of method was observed and RSD of six parallel tests ranged from 0. 8% to 1. 4%.
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　　现代家居装修引起的室内空气污染日益受到

人们关注 ,而挥发性有机物是室内空气质量的重要

污染因素。根据 WHO定义 ,沸点在 50 ℃—260 ℃

之间的有机化合物称为挥发性有机物 (Volatile O r2
ganic Compounds) [ 1 ]

,总挥发性有机物 ( TVOC)即

空气中挥发性有机物总的质量浓度。在空气检测

中 , TVOC的测定非常重要 ,但其组分较多 ,检测过

程复杂 ,影响分析结果的因素较多。空气中 TVOC

采集后有热解吸后手工进样和热解吸直接进样两

种方法 [ 2 ]
,这种外置式热解吸进样方法虽然比较

成熟 ,但实际应用效果欠佳。今采用内置式热解吸

装置直接进样 ,气相色谱法检测空气中 TVOC,结

果准确可靠。

1　试验

1. 1　主要仪器与试剂

Agilent 6890型气相色谱仪 ,安捷伦科技公司 ;

Op tic 2 型热解吸仪、Tenax - TA 吸附管 , 荷兰

ATAS公司 ; QC - 1型大气采样仪、GL - 102型电

子皂膜流量计 ,北京劳保所。

1. 0 g/L、0. 1 g/L、0. 01 g/L苯、甲苯、乙酸丁

酯、乙苯、对 (间 )二甲苯、苯乙烯、邻二甲苯、正十

一烷混合标准溶液 (以甲醇为溶剂 ) ,国家环境保

护部标准样品研究所。

1. 2　仪器条件

1. 2. 1　热解吸条件

分流模式 ;平衡时间 0 m in;初始温度 45 ℃,升

温速率 16 ℃ / s, 终止温度 280 ℃; 吹扫压力

0. 014 MPa,吹扫时间 1 m in;解吸压力 0. 014 MPa,

解吸时间 1 m in;转移压力 0. 21 MPa,转移时间

2 m in;起始压力 0. 10 MPa,终止压力 0. 14 MPa,终
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止时间 48 m in。

1. 2. 2　气相色谱条件

SE - 30 型石英毛细管色谱柱 ( 60 m ×

0. 32 mm ×1. 0μm,安捷伦科技公司 ) ;初始柱温

50 ℃,保持 10 m in,以 5 ℃ /m in升至 180 ℃,再以

10 ℃ /m in升至 250 ℃,保持 5 m in; F ID检测器温

度 250 ℃。

1. 3　样品采集

用电子皂膜流量计将大气采样器流量调节至

0. 5 L /m in,在现场将吸附管与采样器相连 ,设定采

样时间为 10 m in,开启开关 ,同时记录环境温度和

大气压力。采样结束 ,取下吸附管 ,用密封帽将其

两端密封保存、待测。

2　结果与讨论

2. 1　标准曲线

按表 1,用微量注射器将不同体积的标准溶液

注入空白 Tenax - TA 吸附管内 ,用高纯氮气以

100 mL /m in的流量吹扫 5 m in后取下密封 ,配制

成相应的标准溶液系列。各系列分别测定 6次 ,以

质量浓度为横坐标、峰面积均值为纵坐标 ,绘制标

准曲线 ,结果见表 2。

表 1　标准溶液系列

系列 1 2 3 4

标液质量浓度ρ/ ( g·L - 1 ) 0. 01 0. 1 0. 1 1. 0

取液体积 V /μL 5 1 5 1

标液质量 m /μg 0. 05 0. 1 0. 5 1. 0

表 2　标准曲线

组分
峰面积

系列 1 系列 2 系列 3 系列 4
回归方程 R2

苯 40. 09 79. 06 419. 09 805. 84 y = 809x + 2. 22 0. 999 5

甲苯 44. 31 84. 88 446. 09 848. 23 y = 850x + 5. 12 0. 999 2

乙酸丁酯 20. 77 42. 38 225. 32 436. 81 y = 439x + 0. 14 0. 999 6

乙苯 44. 74 90. 82 469. 87 926. 84 y = 930x - 0. 48 0. 999 9

对 (间 )二甲苯 87. 45 181. 56 938. 20 1 917. 98 y = 1. 93 ×103 x - 13. 0 0. 999 9

苯乙烯 47. 31 96. 52 504. 84 992. 41 y = 997x - 0. 83 0. 999 9

邻二甲苯 51. 60 102. 89 550. 42 1 084. 07 y = 1. 09 ×103 x - 2. 34 0. 999 9

正十一烷 59. 79 114. 28 577. 75 1 140. 85 y = 1. 14 ×103 x + 2. 86 1

2. 2　气相色谱分析

采样后将 Tenax - TA吸附管按一定方向放入

全自动热解吸仪直接进样口 ,在工作站软件中记录

该样品的基本信息及保存路径 ,按气相色谱仪面板

上的“start”键开始色谱分析 ,以保留时间定性 ,峰

面积定量。标准溶液系列 1的气相色谱峰见图 1,

6次进样的峰面积及 RSD见表 3。
图 1　标准溶液气相色谱峰

表 3　标准溶液系列 1的峰面积及 RSD ( n = 6)

组分
峰面积

1 2 3 4 5 6 平均值

RSD

/%

苯 40. 49 40. 67 40. 17 39. 93 39. 45 39. 82 40. 09 1. 1

甲苯 44. 63 44. 53 44. 33 44. 98 43. 90 43. 48 44. 31 1. 2

乙酸丁酯 21. 00 20. 97 20. 77 21. 05 20. 56 20. 28 20. 77 1. 4

乙苯 45. 17 45. 10 44. 94 44. 14 44. 66 44. 44 44. 74 0. 9

对 (间 )二甲苯 88. 23 88. 05 87. 59 86. 60 87. 51 86. 70 87. 45 0. 8

苯乙烯 47. 87 47. 83 47. 51 46. 84 47. 12 46. 68 47. 31 1. 1

邻二甲苯 52. 25 51. 96 51. 80 51. 63 50. 92 51. 03 51. 60 1. 0

正十一烷 60. 27 60. 51 59. 81 60. 26 58. 88 59. 02 59. 79 1. 2
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2. 3　热解析方法比较

外置式热解吸进样方法分为热解吸后手工进

样和热解析直接进样两种。前者用热解吸仪将

Tenax - TA吸附管采集的气样解吸至 100 mL注射

器内 ,于 60 ℃保持平衡 ,再取 1 mL注入气相色谱

仪分析。其缺点为 : ①进样体积只有解吸体积的

1% ,灵敏度较低 ,解吸过程繁琐 ,重复性差 ,产生的

仪器误差较大 ; ②针筒处于低温 ,有冷点 ,会产生不

可逆吸附 ,造成测定值偏低 (尤其是高沸点化合

物 ) ; ③储样的注射针筒、针头等密封不严会导致

样品泄漏 ,使测定值偏低 ,且样品无法长时间保存 ;

④人工进样会导致数据重现性较差 ,解吸效率欠

佳 ,误差较大。国内有一些厂家推出了不同型号的

解吸仪 [ 3 - 4 ]
,但解吸效率均欠佳。后者采用直接进

样 ,虽然能弥补上述缺点 ,但步骤较多 ,且管路外置

于空气中 ,解吸后部分样品在进样过程中被空气冷

凝 ,造成解吸效率低 ,难以得到完整、有代表性的

谱图。

该试验采用的内置式热解吸装置与二次热解

吸原理 [ 5 ]不同 ,无需过多繁琐的操作步骤 ,不需冷

阱 ,热解吸端直接安装于气相色谱仪进样口处。样

品采集后 ,安装 Tenax - TA吸附管 ,并连接气相色

谱仪毛细管柱 ,加热 ,使有机蒸气从吸附剂上解吸 ,

由电脑程序自动控制其随载气转移进入毛细管柱 ,

为一级热解吸结构。该装置具有极高的分辨率 ,解

吸效率高 ,样品残留少 ,步骤简便 ,避免了手工操作

产生的误差。

2. 4　实际样品分析

室内空气样品成分复杂 ,尤其是装修后 ,各组

分在谱图上难以鉴别。某书店室内空气样品色谱

峰见图 2,图中各组分分离效果较好 ,保留时间相

近峰的分辨率较高 ,峰形良好 ,无明显拖尾现象。

图 2　实际样品气相色谱峰

3　结语

采用内置式热解吸装置与气相色谱仪联用检

测室内空气中 TVOC,省略了手工操作步骤 ,解吸、

进样皆由电脑程序控制 ,减少了误差 ,方法精密度、

准确度良好 ,适用于室内空气中低浓度挥发性有机

物的检测。
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