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气相色谱分析空气和废气中二甲基亚砜
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摘 　要 :空气和废气中二甲基亚砜分析国内还未有相关分析方法报道 ,本文根据二甲基亚砜的物化性质采用无

水乙醇吸收空气和废气中二甲基亚砜。毛细柱分离、气相色谱分析氢离子火焰检测器检测。实验过程方便、样

品分析快速。通过实验总结出合适的采样条件和分析条件并对该物质采样流量、采样时间 ;标准溶液放置时

间、样品存放时间做了详细的实验 ,得各项数据均符合质量控制要求相关系数为 01999 1,标准偏差在 : 0101～

0142之间 ,采样效率在 : 9112 % ～9817 %之间 ,能满足环境监测工作的需要。
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Abstract: The method to determ ine dimethyl sulfoxide (DMSO) in ambient air orwaste gas has not been reported domestical2
ly. In this article, we have discussed a fast and convenient way using water - free ethanol as collection solvent, cap illary column

GC - F ID for analysis. After op tim izing samp ling and analyzing conditions such as samp ling flow, samp ling time, standard solu2
tion and samp le storage time, all the results have been meet the QC requirements: correlation coefficient 0. 9991, standard devia2
tion 0. 01 ～ 0. 42, and the samp ling efficiency 91. 2% ～ 98. 7%. it can contented for environment monitoring work.
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前言

二甲基亚砜 (DMSO )无色粘稠液体 ,有吸湿性 ;

高浓度可使皮肤有烧灼不适感 ,或瘙痒或出现红斑 ,

偶可发生疤和皮炎。有时可致恶心、呕吐 ,高浓度大

面积使用可引起溶血。该化合物在医药行业和化工

行业有着广泛的用途 ,能与水、乙醇、乙醚等物质任

意互溶。扬州惠通联科碳纤维有限公司生产聚丙烯

腈原丝 ,生产过程中使用二甲基亚砜作为样品合成

的溶剂 ,有废气排出。本文将实验方法应用到该企

业的处理前废气排口和处理后废气排口监测分析

中 ,通过实验和实际采样分析得出该实验能较好应

用到该类物质污染监测。

1　实验部分

1. 1　实验仪器及试剂

Agilent - 6890N 气相色谱仪配有自动进样器 ,

具 F ID 检测器 (美国安捷伦科技公司 )

毛细管柱型号 : Agilent 190911 - 113色谱柱 (最

高温度 : 260℃ 30 m ×0. 32 mm ×0. 25μm )

大气采样器 : ZLC - 1B - 杭州恒达自动化有限

公司

水浴锅 :上海跃进医疗器械厂 配温度控制

无水乙醇 : (优级纯 )天津市精细化工研究所

二甲基亚砜物标准 (纯度 ≥99. 99 % ) :ρ= 1. 1

g/mL分析纯

1. 2　标准曲线绘制

将二甲基亚砜标准物质 :分别稀释 10
3 倍、10

4

倍作为标准储备液 ;用微量注射器吸取 10
4 倍储备

液 5μL于 1 mL无水乙醇中 ,吸取 10
3 倍储备液 2. 0
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μL、4. 0μL、6. 0μL、8. 0μL、10. 0μL、于 1 mL无水

乙醇中 ,含量分别为 : 0155 ug/mL, 212 ug /mL, 414

ug/mL, 616 ug /mL, 818 ug/mL, 1110 ug/mL,得到浓
度梯度值绘制标准曲线。
1. 3　质量控制实验

环境条件 ,采样点位参照环境保护行业标准
HJ /T400 - 2007[ 1 ] ,选取三组 (N = 15)样品吸收管中
加入 5 mL无水乙醇 ,一头接采样器控制流量 015 L,

时间 30 m in,将 50 mL比色管放入水温 60℃水浴锅
中 ,将管口用封口膜封好 ,硅胶管插入比色管中用微
量注射器穿过封口膜准确加入 10μL,含量分别为 :

111 ug/mL, 616 ug/mL, 1110 ug/mL标准物质 ,进行
模拟采样 ,求出组间平均值、标准偏差和吸收效率。
1. 4　样品采集

将样品吸收管的硅胶管两头分别接采样器 ,废
气排口 (注意连接方向 ,切勿装反倒吸 )。以 015 L /

m in的流速采样 30 m in,采样体积 15 L。各样品都
采平行样用于样品保存时间实验。根据质量控制要
求带采样空白 (在同一时间同一地点同时采集环境
空气作为空白 ) [ 1 ]。样品如不能立即分析可以于
4℃下冷藏保存 [ 2 ]。
1. 5　实验条件

采用无分流进样 ,氮气为载气流量 25 mL /m in,

氢气流量 30 mL /m in,空气 300 mL /m in,进样口温度
230℃,压力 9127 p si,检测器温度 250℃,采用程序
升温 ,初始温度 90℃, 10100℃ /m in升至 150℃, 415

m in。进样量 210μL,保留时间定性、外标法定量
(标准曲线法校正 )。
1. 6　样品前处理

将吸收管内吸收液吸取 1 mL转移置色谱瓶中

进行样品分析 ,进样量 1μL。

1. 7　质量保证和控制

1. 7. 1　采样器校准参照环境监测操作技术指南 [ 3 ]。

1. 7. 2　现场空白实验参照环境保护行业标准 HJ /

T400 - 2007
[ 1 ]。

1. 7. 3　平行样检测实验参照环境保护行业标准

HJ /T400 - 2007
[ 1 ]。

1. 8　检出限

计算方法为 :本实验根据 2倍的含量比上信号

和噪声的比值。实验中以 0. 5 L /m in,采集 30 m in

采样体积 15L检出限为 0. 01 mg/m
3。[ 4 ]

2　结果与讨论

2. 1　实验结果

二甲基亚砜标准谱图见图 1。

图 1　二甲基亚砜标准谱图
(注 :图 1以时间为横坐标 ,信号值为纵坐标 ,按 2. 5的实验条件进行分析 ,无水乙醇吸收 ,

溶剂峰 (无水乙醇 )保留时间 : 2. 464;目标峰二甲基亚砜保留时间 : 9. 432。)

2. 2　二甲基亚砜标准曲线 (见图 2)

图 2　二甲基亚砜标准曲线图
( 注 :图 1以含量为横坐标 ,峰面积为纵坐标绘制标准曲线 ,该标准

　曲线相关性为 r = 0. 999 1,工作曲线符合质量控制要求。)

2. 3　二甲基亚砜吸收效率实验 (见表 1)

表 1　二甲基亚砜采样效率实验 (N = 15)

加入量

ug/mL

测定次数

1 2 3 4 5

平
均
值

标准

偏差

吸收

效率

%

0. 55 0. 49 0. 51 0. 49 0. 52 0. 50 0. 50 0. 01 91. 2

6. 60 6. 55 6. 51 6. 48 6. 57 6. 48 6. 52 0. 04 98. 7

11. 0 10. 8 9. 75 10. 5 10. 0 10. 5 10. 3 0. 42 93. 4
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2. 4　样品分析数据 (见表 2)

表 2　处理前后样品分析数据 mg/m3

排口 1 排口 2 排口 3

处理前 处理后 处理前 处理后 处理前 处理后

1. 22 0. 45 3. 63 0. 79 2. 42 0. 84

2. 28 0. 88 4. 26 0. 94 3. 13 0. 74

1. 97 0. 08 4. 49 0. 82 1. 99 0. 95

2. 5　排口 1样品保存不同时间分析数据 (见表 3)

表 3　排口 1处理前后样品不同存放时间数据

mg/m3

排口 1

处理前 处理后

1天 3天 7天 1天 3天 7天

1. 22 1. 18 0. 69 0. 45 0. 41 未检出

2. 28 2. 21 1. 24 0. 88 0. 82 0. 32

1. 97 1. 90 1. 47 0. 08 0. 06 未检出

2. 6　排口 2样品保存不同时间分析数据 (见表 4)

表 4　排口 2处理前后样品不同存放时间数据

mg/m3

排口 2

处理前 处理后

1天 3天 7天 1天 3天 7天

3. 63 3. 60 1. 88 0. 84 0. 82 未检出

4. 26 4. 23 2. 02 0. 74 0. 72 0. 32

4. 49 4. 45 3. 14 0. 95 0. 93 未检出

2. 7　排口 3样品保存不同时间分析数据 (见表 5)

表 5　排口 3处理前后样品不同存放时间数据

mg/m3

排口 3

处理前 处理后

1天 3天 7天 1天 3天 7天

2. 42 2. 40 0. 69 0. 84 0. 81 未检出

3. 13 3. 10 1. 24 0. 74 0. 72 0. 32

1. 99 1. 96 1. 47 0. 95 0. 92 未检出

3　实验结论
通过实验总结出空气和废气中二甲基亚砜分析

方法 ,文中方法实验数据符合质量控制要求 ;实验过

程方便 ,简单 ,并且避免了使用有毒的溶剂提高了样
品分析的安全性 ,采集后的样品可以在低温冷藏 1

～3天都比较稳定 ,该采样和分析方法能应用到产
生二甲基亚砜废气排放的企业 ,对该类企业进行环

境质量控制。
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3　干扰物质的影响与排除

氯化物、亚氯酸盐、溴酸盐出峰时间相近 ,当它

们浓度较大时可能会相互影响出峰时间。有文献

称 ,溴酸盐遇到亚氯酸盐时会分解 [ 7 ]。试验结果表

明 ,氯化物、亚氯酸盐、溴酸盐相互影响不大 ,当亚氯

酸盐浓度为 100μg/L时 ,氯化物、亚氯酸盐、溴酸盐

分离良好 ,溴酸盐含量没有明显的变化 ,说明亚氯酸

盐对溴酸盐的影响不大。

4　结论

离子色谱法对一次过测定饮用水中亚氯酸盐、

溴酸盐、氯酸盐、溴离子的方法可行 ,该方法测定各

物质灵敏度高 ,选择性好 ,方法简便快速适用于饮用

水中消毒副产物的分析。
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