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热解析 – 气相色谱 – 质谱法测定汽车零部件

及内饰材料中挥发性有机化合物 *

洪颖，王金陵，陈建松，徐培培，丁友超，张赛男
（南京出入境检验检疫局，南京　210046）

摘要　将待测材料直接放在热解析管中，用热脱附 – 气相色谱 – 质谱法对挥发性有机化合物的含量进行检测。

经试验优化，热解析时间选择为 30 min。在 10~500 μg／mL 范围内，7 种苯系物的质量浓度与对应色谱峰面积线性

相关，相关系数为 0.998 3~0.999 6。方法的加标回收率为 80.3%～98.1%，测定结果的相对标准偏差为 3.37%～5.42%

（n=7）。该方法具有操作简便、提取效率高和全自动化等优点，适用于汽车零部件及内饰材料中挥发性有机化合物的

检测。
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Determination of Volatile Organic Compounds in Automobile Components and Interior Materials
By Thermal Desorption–Gas Chromatography–Mass Spectrometry
Hong Ying, Wang Jinling, Chen Jiansong, Xu Peipei, Ding Youchao, Zhang Sainan
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Abstract　The material to be measured was directly placed in the heat pipe, and VOC content was determined by 
thermal desorption gas chromatography mass spectrometry. The thermal analysis time was optimized to be 30 min. In the 
range of 10–500 μg／mL, the concentrations of seven kinds of VOCs had linear relation with chromatography peaks with 

the corelation coefficients of 0.998 3–0.999 6. The recoveries were in the range of 80.3%–98.1% with the relative standard 
deviations of 3.37%–5.42%(n=7). The method has the advantages of simple operation, high efficiency and total automation, 
and it is suitable for the detection of volatile organic compounds in automotive components and interior materials.
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近年来，汽车内的有机挥发物（VOC）排放问题

引起了世界汽车制造业的高度关注。大多数汽车零

部件及内材料中都含有一定量的 VOC，当车内温度

较高时，这些挥发性物质就会释放出来，从而对乘员

的身体造成危害［1］。随着汽车市场竞争的加剧，很

多汽车生产厂商通过使用劣质材料降低生产成本，

随之带来的是车内 VOC 的增加。由于 VOC 具有

极大的危害性，世界卫生组织已将车内环境污染列

为人类健康的十大威胁之一［2］。面对此种情况，急

需开展车内 VOC 含量的检测，以便利用技术和管

理手段促进汽车零部件及内饰材料的升级。

我国现有标准是采用气袋法对样品进行前处

理，此方法需要的样品量较大且对采样袋的要求

较高［3］。笔者利用热解析 – 气相色谱 – 质谱（TD–
GC–MS）法，在优化的实验条件下直接将样品中的

有机物采集至仪器中，操作简便，检测效率高。

1　实验部分

1.1　主要仪器与试剂

热解析仪：TD–100 型，英国 Markes 公司；

气质联用仪：TurboMass 500 型，美国 Perkin 
Elmer 公司；

分析天平：XS105DU 型，瑞士 Mettler-Toledo
公司；

超 纯 水 处 理 系 统：Simplicity UV 型，美 国

Millipore 公司；

7 种苯系物混合标准物质：组分为苯、甲苯、乙

苯、邻 - 二甲苯、间 - 二甲苯、对 - 二甲苯、苯乙烯，质

量浓度均为 500 μg／mL，美国 Accustandard 公司；

高纯氮气：纯度不低于 99.999% ；
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高纯氦气：纯度不低于 99.999%。

1.2　仪器工作条件

1.2.1　TD 仪

预吹扫：1 min，20 mL／min，分流；脱附温度：

90 ℃；脱附时间：30 min ；脱附流量：50 mL／min（约

10 psi），不分流；传输线温度：200 ℃；冷阱解析：20 
mL／min，分流。

1.2.2　GC–MS 仪

色谱柱：FFAP 柱（50 m×0.32 mm，0.53 µm）；

升温程序：于 50 ℃保持 3 min，以 8 ℃／min 升温至

150 ℃，保持 3 min ；离子源温度：220℃；传输线温

度：240℃；溶剂延迟：2.5 min ；扫描方式：SCAN ；

质量数范围：29～282 Da［4–6］。

1.3　解析管的清洗

玻璃解析管使用前需要清洗。解析管在碱性溶

液中浸泡数小时或过夜，用清水冲洗过后，至少用热

水冲洗 1 min，然后再用去离子水冲洗，最后用铝箔

包裹，放置在烘箱中，于 105℃保持 45 min。取出冷

却后进行老化，老化后封好备用。

1.4　实验步骤

从冰箱中取出样品并打开包装袋，于室温放置

2 h 以防止水汽凝结。样品必须具有代表性，没有

被污染，未进行不必要的加热，避免使用产生热量

的工具。每种样品制备两个平行样，每一个平行样

应在样品的不同部位取样，尽量取单条。测试样的

最大宽度应与样品管的宽度相当，大约为 3 mm，长

度约为 4 cm，除表 1 所列特殊情况外，样品测试取

样量一般为（30±5）mg（称量的精度要求为 ±0.1 
mg）。对于三明治复合层结构样品，如果每层的厚

度小于 0.5 mm，则可以混测，否则应每层材料分开

测试。一般样品取好后，均匀装填在玻璃解析管的

中间，两端用玻璃棉堵住，立即进行热脱附 – 气质联

用分析［7–8］。特殊样品的取制样见表 1。
表 1　特殊样品的取制样说明

材料 取样量 备注

泡沫 (15±2)mg 松散装填样品，考虑到脱模剂的影响，
应从发泡表面取样

复合纤维 (60±20)mg 较厚的部位应分开测试

箔／薄膜 (30±5)mg 尽可能取单独的条状

皮革 (10±2)mg
模拟表面实际使用情况，皮革样品中部
分织物必须除去。含水分时称样量减
少一半

油漆／涂料
涂层厚度

(50±5)μm 涂于 30 mm×3 mm 铝箔上，烘干

胶黏剂 (30±5)mg 涂于铝箔上，胶膜厚度应与实际应用厚
度一致

1.5　结果计算

样品中挥发性有机物含量按式 (1) 计算：

(1)E
m
m

s

x=

式中：E——样品中挥发性有机物的含量，mg／kg ；

mx——解析管中分析物质量，μg ；

ms——所取样品的质量，g。
2　结果与讨论

2.1　样品的制备

每种样品制备两个平行样，每一个平行样应在

样品的不同部位取样，尽量取单条。将样品采用手

工方式剪裁至大约宽为 3 mm，长度约为 4 cm，或经

液氮冷冻后用粉碎机破碎。表 2 为两种样品粉碎方

法对应的检测结果，由表 2 中数据可以看出，采用粉

碎仪粉碎样品检测结果偏低，说明此种样品粉碎方

法会造成被测物质损失，不建议采用。比较试验结

果表明应选择手工剪切粉碎样品。
表 2　不同样品粉碎方法对应的检测结果

样品粉碎方法 苯类有机物
样品 1／
(µg · g–1)

样品 2／
(µg · g–1)

手工剪切粉碎

苯
甲苯
乙苯

对二甲苯
间二甲苯
邻二甲苯
苯乙烯

123
56
38

101
82
52
32

68
29
46
78
59
66
30

粉碎仪

苯
甲苯
乙苯

对二甲苯
间二甲苯
邻二甲苯
苯乙烯

101
43
25
92
67
38
30

54
23
40
65
47
58
27

2.2　热解析时间的选择

热解析时间分别设置为 10，30，50 min，不同热

解析时间的测定结果见表 3。由表 3 数据可以看出，

随着热解析时间增加，测定结果逐渐增大，热解析时

间增加到 30 min 后，测定结果趋于稳定。所以热解

析时间 30 min 为最佳选择［9］。

2.3　色谱图

在优化的色谱条件下，7 种苯系物混合标准品

的色谱峰见图 1，加标样品色谱图见图 2。由图 1、
图 2可见，7种苯系物色谱峰分离良好，且峰形对称，

适于分别定量。

2.4　标准工作曲线和方法检出限

将 7 种苯系物混合标准物质稀释至质量浓度分
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表 3　不同热解析时间对应的检测结果

热解时间／
min 苯类有机物

样品 1／
(µg · g–1)

样品 2／
(µg · g–1)

10

苯
甲苯
乙苯

对二甲苯
间二甲苯
邻二甲苯
苯乙烯

101
45
31
87
70
43
21

51
20
39
62
48
52
23

30

苯
甲苯
乙苯

对二甲苯
间二甲苯
邻二甲苯
苯乙烯

123
56
38
101
82
52
32

68
29
46
78
59
66
30

50

苯
甲苯
乙苯

对二甲苯
间二甲苯
邻二甲苯
苯乙烯

125
55
38
100
85
53
33

70
30
44
80
61
68
30

4 5 6 7 8 9 10
t min

1—苯； 2—甲苯； 3—乙苯； 4—对二甲苯；

5—间二甲苯； 6—邻二甲苯； 7—苯乙烯

图 1　7 种苯系物混合标准品色谱图

4 6 8 10
t min

1—苯； 2—甲苯； 3—乙苯； 4—对二甲苯；

5—间二甲苯； 6—邻二甲苯； 7—苯乙烯

图 2　加标样品色谱图

别为 0，10，50，100，200，500 µg／mL。在实验确定

的最佳色谱分离条件下进行测定，以各组分的色谱

峰面积（A）对苯系物的含量（c）做标准曲线，以 3
倍空白溶液测定结果的标准偏差作为方法检出限，

结果见表 4。由表 4 可知，7 种苯系物的线性相关系

数为 0.998 3~0.999 6，检出限为 1 mg／kg，表明方法

线性良好，检测灵敏度较高，可以满足检测要求。
表 4　苯系物的线性方程、相关系数和检出限

苯系物
线性范围／

（μg · mL–1）
线性方程 相关系数

检出限／
（mg · kg–1）

苯
甲苯
乙苯

对二甲苯
间二甲苯
邻二甲苯
苯乙烯

10~500
10~500
10~500
10~500
10~500
10~500
10~500

A=35 921.5c+166 619
A=50 164.6c+572 142
A=57 062.8c+484 002
A=55 972.2c+834 699
A=58 188.2c+116 392
A=58 056.2c+363 450
A=58 788.1c+280 807

0.999 3
0.998 5
0.999 1
0.998 3
0.999 3
0.999 3
0.999 6

1
1
1
1
1
1
1

2.5　加标回收及精密度试验

对不含 7 种苯系物的样品分别进行加标回收及

精密度试验，每个样品测定 7 次，分别计算加标回收

率及精密度，结果见表 5。由表 5 可知，在 500 ng 加

标水平下，样品加标回收率为 80.3%～98.1%，测定

结果的相对标准偏差为 3.37%～5.42%。表明本法

测量精密度、准确度均较高。
表 5　回收率和精密度试验结果

苯系物
添加量／

ng 测定值／ng 均值／
ng

RSD／
%

平均回收
率／%

苯
甲苯
乙苯

对二甲苯
间二甲苯
邻二甲苯
苯乙烯

500
500
500
500
500
500
500

457，409，408，390，401，396，417
410，445，430，461，463，460，429
491，482，453，479，464，485，461
471，463，420，468，431，428，446
464，507，479，481，493，511，485
410，424，411，436，428，415，409
451，442，469，481，510，431，471

402
413
486
427
490
410
453

4.67
4.58
3.85
4.68
3.37
5.42
4.81

80.3
82.5
97.1
85.4
98.1
81.9
90.6

3　结语

建立热解析 – 气相色谱 – 质谱法分析汽车零部

件及内饰材料中挥发性有机化合物含量的方法，优

化了热解析的时间，方法的精密度、加标回收率满足

测定要求。该方法具有操作简单、提取效率高和全

自动化等优点，适用于汽车零部件及内饰材料中挥

发性有机化合物含量的检测。
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