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VOCs 标准吸附管制备及性能测试研究

周泽义，马淑丽，王哲
( 中国计量科学研究院，北京　100013 )

摘要　采用多组分挥发性有机物（VOCs）扩散管（渗透管）标准气体和不锈钢吸附管通过多组分动态配气装置

(ISO 6145) 和气体定量吸收系统制备标准吸附管，通过试验证明，该标准吸附管有很好的一致性和线性。通过稳定

性考察证明，用该方法制备的标准吸附管，在密封条件下一年内各组分量值测定结果的相对标准偏差不大于 1.5%

（n=12）。制备的 VOCs 标准吸附管可以作为标准物质使用。
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Preparation of Standard Sorbented Tube and Performance Determination 
Zhou Zeyi， Ma Shuli， Wang Zhe

(National Institute of Metrology， Beijing　100013， China)

Abstract　A method to prepare the standard absorb tubes with VOCs components was developed based on ISO 
6145. The standard VOCs mixture gasses were generated by a dynamic volumetric diffusion or permeation method 
and a mass flow control pump complement system. Experiments indicated that the prepared standard absorb tubes had 
good repeatability and linearity. Stability experiment proved that the relative standard deviations of detection results of 
components were less than 1.5%(n=12). The VOCs standard absorb tubes can be used as standard material.
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通过吸附管采集空气样品，由带有热解析仪的

气相色谱仪 GC–FID 或色质联用仪 GC–MS 对吸附

管样品进行解吸和定量分析，是被 ISO（国际标准

化组织）、WHO（世界卫生组织）、US–EPA（美国环

保部门）等权威机构普遍公认的方便准确的测定方

法。笔者采用多组分挥发性有机物扩散管标准气体

和不锈钢吸附管通过多组分动态配气装置和气体定

量吸收系统来制备标准吸附管，并对标准吸管进行

分析测试，结果显示制备的标准吸附管吸收率稳定，

一致性和线性均很好，可以作为国家标准物质使用。

该标准吸附管对统一我国 VOCs 测量结果和测量量

值可溯源性具有重要意义。

1　实验部分

1．1　吸附管标准物质的研制

VOCs 吸附管标准物质研制技术路线见图 1。

研制的吸附管实物图和结构（主要采用 US–EPA 
TO–17 方法中规定的结构）示意图如图 2 所示，吸

附剂为 Tenax TA 和活性炭。

使用前需要对制备的吸附管进行净化：将高纯

氦气或氩气经过装有活性炭、分子筛的净化装置，

图 1　吸附管标准物质研制技术路线

控制流量为30～60 mL／min进入吸附管，吸附管

温度控制在260℃左右，吹洗2～3 h后，停止加热
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但继续通入纯气使其冷却，在通气的条件下把吸附管

卸下后，两端用带有聚四氟垫圈的金属螺帽对封，并

用铝箔包起来，储存在干净、密闭的容器中备用。

 

 

 

 

 

图 2　吸附管实物图和结构示意图

1．2　标准吸附管分析方法

（1）分析仪器

热解析仪：Tekmar 6000 型，美国泰克玛公司；

自动进样热解析仪：UNITY 型，英国 Markes 公

司；

气相色谱仪：6890N 型，美国 Agilent 公司；

气相色谱－质谱联用仪：5973N 型，美国 Agilent
公司。

（2）色谱条件

色谱柱：VARIAN CP7426 柱 (50 m×0.32 mm，

1.0 μm) ；载气：氦气；流量：1.5 mL／min。

（3）标准吸附管分析

对正己烷、苯、甲苯、乙酸丁酯、乙苯、对甲苯、

间二甲苯、邻二甲苯、苯乙烯、正十一烷 10 组分标准

吸附管进行分析，得到总离子色谱图见图 3。

0 2 4 6 8 10 12 14 16
t min

1

2
3

4

56 7
8

9
10

1—正己烷； 2—苯； 3—甲苯； 4—乙酸丁酯 ; 5—乙苯 ; 6—对二甲苯 ;

7—间二甲苯 ; 8—邻二甲苯 ; 9—苯乙烯 ; 10—十一烷

图 3　标准吸附管 10 组分总离子色谱图

2　VOCs 标准吸附管性能考察

2.1　吸收效率的测定

将两根纯化过的 Tenax TA 吸附管串连接入吸

收系统中，分别用液体标准物质和气体标准物质制

备标准吸附管，再用热解析仪联用 GC–FID 对串连         

吸附管进行分析，由两只串连管解析出的组分色谱

峰面积比值计算吸收率。各组分吸附率见表1。
           表 1　Tenax TA 吸附管吸收率检测结果

化合物 吸入量／g
吸收率／％

液体标准物质 气体标准物质

正己烷
0.10 50 98
0.99 53 98

苯
0.10 87 99
0.96 71 99

二甲苯
0.10 90 100
1.01 88 100

乙酸丁酯
0.10 95 100
1.00 91 100

乙苯
0.10 94 100
1.00 90 100

间二甲苯
0.20 92 100
1.98 85 100

邻二甲苯和
苯乙烯

0.20 93 ≈ 100
1.98 89 ≈ 100

十一烷
0.10 ≈ 100 ≈ 100
1.00 ≈ 100 ≈ 100

实验表明除正己烷、苯以外，其它组分的吸收

率能满足实验要求（>90％）。对液体标样而言，正

己烷、苯的吸附管吸附剂的选择需要进一步进行研

究，液体标样吸收率不理想的原因可能是液体标样

中溶剂的吸附效应抑制了组分的正常吸附。

2.2　一致性考察

用带有热解析仪的气相色谱仪 GC–FID 测定

一批同时制备的标准吸附管，得到各组分峰面积与

采样量的比值，由比值分析结果的相对标准偏差和

平均值一致性 t 检验来判断标准吸附管之间的一致

性。分析结果见表 2。
表 2　标准吸附管一致性考察结果

标准吸
附管

峰面积与采样量的比值／pA · s · g–1

苯 甲苯 乙苯
对二甲

苯
间二甲

苯
邻二甲

苯
苯乙烯

1# 2 608.5 1 905.6 1 090.3 775.8 723.2 550.3 124.5
2# 2 596.3 1 894.6 1 087.9 776.1 722.3 550.3 123.5
3# 2 560.4 1 856.5 1 059.6 753.5 703.0 534.7 119.7
4# 2 545.1 1 902.9 1 104.9 777.7 732.1 545.7 123.2
5# 2 580.8 1 923.3 1 082.8 765.8 716.6 543.9 120.9
6# 2 617.5 1 926.4 1 092.9 772.3 721.7 548.0 122.5
7# 2 585.7 1 889.5 1 072.7 759.5 708.5 538.0 121.0
8# 2 594.7 1 894.8 1 078.6 764.9 713.4 542.4 121.9
9# 2 572.1 1 942.1 1 110.8 788.7 735.2 559.8 120.3

平均值 2 584.6 1 908.4 1 086.7 770.5 719.6 545.9 121.9
RSD／% 0.9 1.3 1.4 1.4 1.4 1.4 1.3
t 检验值 <3.25 <3.25 <3.25 <3.25 <3.25 <3.25 <3.25
　注：t 临界值为 3.25。

由表 2 可知，各组分峰面积与采样量比值的相

对标准偏差均小于 1.5%，平均值一致性 t 检验基本

合格，说明各采样点制备的标准吸附管一致性很好。

2.3　线性考察

对标准吸附管进行线性考察，通过改变采样时
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间来改变吸附管中组分的采样量并对其进行分析，

得到各组分峰面积与采样量，由采样量和峰面积作

图，考察其线性 , 试验结果见表 3。
表 3　各组分不同采样时间的采样量与色谱峰面积

组分 采样时间／min 10 15 20 25 30

苯
采样量／g 0.70 1.05 1.39 1.74 2.09

峰面积／pA · s 109.91 162.86 214.66 257.72 313.36

甲苯
采样量／g 1.35 2.03 2.71 3.38 4.06

峰面积／pA · s 206.98 301.32 400.94 500.16 602.90

乙酸
丁酯

采样量／g 1.53 2.29 3.05 3.82 4.58
峰面积／pA · s 138.70 200.61 265.38 331.27 396.79

乙苯
采样量／g 0.66 0.99 1.32 1.65 1.98

峰面积／pA · s 112.70 165.62 217.97 273.20 327.29

对二
甲苯

采样量量／g 0.435 0.653 0.87 1.09 1.31
峰面积／pA · s 79.34 114.40 151.97 190.10 227.69

间二
甲苯

采样量／g 0.43 0.65 0.86 1.08 1.30
峰面积／pA · s 75.05 108.39 143.77 179.38 214.61

邻二
甲苯

采样量／g 0.36 0.54 0.72 0.90 1.08
峰面积／pA · s 56.52 81.42 107.91 134.64 161.24

苯乙
烯

采样量／g 0.23 0.34 0.45 0.56 0.68
峰面积／pA · s 26.92 36.55 48.74 60.83 73.23

正十
一烷

采样量／g 0.30 0.45 0.60 0.751 0.901
峰面积／pA · s 10.27 13.79 17.96 22.47 26.63

二氯苯
采样量／g 0.17 0.26 0.34 0.43 0.51

峰面积／pA · s 50.15 69.51 90.72 114.58 131.37

以各组分峰面积（y) 和采样量 (x) 作图得到相

应的线性回归方程和相关系数，见表 4。由表 4 可

知，多数组分相关系数的平方均在 0.999 以上，说

明制备的标准吸附管的线性良好，能满足日常使

用。
表 4　各组分的回归方程和相关系数

组分名称 线性回归方程 r2 
苯 y=144. 35x+10. 57 0. 999 8

甲苯 y=146. 33x+6. 49 0. 999 8
乙酸丁酯 y=84. 77x+7. 65 0. 999 9

乙苯 y=162. 66x+4. 65 0. 999 9
对二甲苯 y=170. 27x+4. 29 0. 999 8
间二甲苯 y=161. 49x+4. 61 0. 999 9
邻二甲苯 y=146x+2. 96 0. 999 7

苯乙烯 y=103.72x+2. 51 0. 998 9
正十一烷 y=27.53x+1. 69 0. 998 4

二氯苯 y=242.12x+8. 32 0. 997 5

2.4　稳定性考察

将不同时间制备的 12 只标准吸附管，通过带

有热解析仪的气相色谱仪 GC–FID 或色质联用仪

GC–MS 同时进行分析测定，计算各组分的峰面积

和组分富集量之间的比值，由各比值的相对标准偏

差来考察吸附管不同采样时间的稳定性。稳定性考

察采样方案见表 5。

表 5　标准吸附管稳定性考察采样方案

采样时间 采样数
样品数
量／只

备注

2005.10.26 54 只吸附
管

12 采 样 流 量 控 制 在 50 mL／min 左
右，总流量控制在 4 000 mL／min，
各组分的扩散率见文献［6］，采样
时间为 30 min。第一次采集的吸
附管（2005.10.26）作为考察对象。
每次取出 6 只与新采集的 6 只管
进行一致性考察。计算组分的峰
面积和吸附管的各组分采样量之
间的比值，由各比值来考察吸附管
随不同采样时间的稳定性

2005.11.09 6 只吸附管 12

2005.12.28 6 只吸附管 12

2006.02.12 6 只吸附管 12

2006.05.15 6 只吸附管 12

2006.11.01 6 只吸附管 12

　　表 6 为不同时间制备的标准吸附管稳定性考

察结果。每次分析标准吸附管为 12 只，除第一次

外，均为新旧管参半。结果表明，1 年内各组分采样

量与峰面积比值分析结果的相对标准偏差不大于

1.5％。说明研制的标准吸附管在两端聚四氟垫及

螺母封堵情况下 1 年内是稳定的，可以作为标准物

质使用。
　　　表 6　标准吸附管稳定性（RSD) 考察结果（n=12）　　%

时间 苯 甲苯 乙苯
邻二甲

苯
间二甲

苯
对二甲

苯
苯乙烯

正十
一烷

2005.10.26 0.9 1.3 1.4 1.4 1.4 1.4 1.3 1.5

2005.11.09 1.1 1.4 1.4 1.3 1.5 1.3 1.4 1.5

2005.12.28 1.0 1.2 1.3 1.2 1.3 1.4 1.5 1.4

2006.02.12 1.1 1.4 1.3 1.2 1.1 1.2 1.3 1.4

2006.5.15 1.0 1.2 1.3 1.3 1.3 1.5 1.5 1.4

2006.11.01 1.0 1.3 1.5 1.4 1.2 1.4 1.3 1.5

3　结语

研究证明了由扩散管（渗透管）动态配气方法

获得多组分挥发性有机物 VOCs 标准气体，并通过

定量吸收系统来制备标准吸附管是可行、有效、方

便、准确的一种方法。制备的标准吸附管的一致性、

线性和稳定性均满足要求。
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