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摘!要!建立了[:\/衍生化采样'溶剂解析'高效液相色谱测定木制品中醛酮化合物的方法# 采样时需在"". '二硝基
苯肼吸附管前串联一只;9\'\=j脱臭氧小柱$采样体积应

#

#$ "̂流量
#

.$$ L̂ (L74# 该法对"+种醛%酮&化合物对应的
衍生物分离效果良好"在$R$$+ _% LC(̂范围内线性良好"相关系数R

"

"

$RWWW &"回收率为*+R%] _##%R+]"精密度为
"R&-] _.R+&]# 采样量为#$ ^时""+种醛%酮&化合物的检出限和定量限分别

#

$R#&和$R+$

!

C(L

%

#
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!!人造板加工的各个阶段都有不同程度Y>8N

释放+# '",

"释放的挥发性有机物主要是醛%酮&类!

芳烃!萜烯类等# 其中醛%酮&类物质包括'甲醛!

乙醛!丙烯醛!丙醛!丁醛!苯甲醛!异戊醛!戊醛和
丙酮等"主要来自胶黏剂"特别是氨基类胶黏剂#

国内外均可见采用[:\/吸附管'乙腈洗脱'

/\̂8监测空气中醛%酮&类化合物+% '-, 报道"

T2Z3P3等+*,采用释放室'[:\/吸附管'乙腈丙
酮洗脱'/\̂8法测定家具中甲醛释放量# 近年
来""". '二硝基苯肼吸附管被广泛用于醛%酮&化
合物的采样"因其标准样品的原因"其分析化合物

通常不超过#+ 个# 现对木制品及家具中的#W 种
醛!&种酮物质的采样及测试方法进行研究"建立
模拟室内环境释放舱([:\/吸附衍生化采样(

/\̂8联用技术同时测定木制品及家具产品中挥
发性醛%酮&化合物的方法"为木质品中醛酮化合
物检测提供参考#
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#!实验部分
#R#!方法原理

待测样品置于规定温度!湿度及气体交换率的
释放舱中"样品释放的Y>8N与连续进入舱内的洁
净空气混合后"由混合空气排放口被吸附管捕集"

其中醛%酮&化合物吸附在"". '二硝基苯肼担体
上"并衍生化成稳定的腙"以乙腈洗脱后"/\̂8分
离"二极管阵列检测器测定#

#R"!主要仪器与试剂
=C7<F4O'#"$$ 高效液相色谱仪%美国=C7<F4O

公司&"配二极管阵列检测器$ Y>8释放舱%Y>8

'$#$"日本埃斯佩克株式会社&$G[\'#$$$ 8双
气路大气采样器%盐城市科博电子仪器有限公
司&$ T̂; '##% [8双模式低流量空气采样泵%美
国1ĉc=:公司&$Y9̀ cT̂>B '+$$ 电子流量计
%美国=C7<F4O公司&$X>[9̂ W&$$ 吸附管老化装
置%美国8[; 仪器公司&$分析天平%精度为
"(#$ $$$"瑞士梅特勒公司&$?>̀ ,=)>[; 8#* 柱
%"+$ LLo& LL%内径&"粒度+

!

L"美国=C7<F4O

公司&$"". '二硝基苯肼%[:\/&吸附管%NFM '

M3Z [̀:\/';7<7K383JOJ7ICFNM<2N'N@HJO,HIP"美
国B3OFJN公司&$;9\'\=j脱臭氧小柱%美国B35

OFJN公司&#

乙腈和甲醇均为色谱纯"购自美国;2MF<KH公
司$"". '二硝基苯肼%含水量+$]"日本东京化成
株式会社&$"+种醛%酮& '"". '二硝基苯腙标准
试剂%含有甲醛'"". '二硝基苯腙!乙醛'"". '

二硝基苯腙!丙烯醛'"". '二硝基苯腙!丙酮'""

. '二硝基苯腙!丙醛'"". '二硝基苯腙!丁烯醛
'"". '二硝基苯腙!" '丁酮'"". '二硝基苯腙!

丁醛'"". '二硝基苯腙!苯甲醛'"". '二硝基苯
腙!异戊醛'"". '二硝基苯腙!戊醛'"". '二硝
基苯腙!环己酮'"". '二硝基苯腙!苯乙酮'"".

'二硝基苯腙!*'苯甲醛'"". '二硝基苯腙!+

'苯甲醛'"". '二硝基苯腙!J'苯甲醛'"". '

二硝基苯腙!甲基异丁基酮'"". '二硝基苯腙!己
醛'"". '二硝基苯腙!""+ '苯甲醛'"". '二硝
基苯腙!" '甲基环己酮'"". '二硝基苯腙!" '庚
烯醛'"". '二硝基苯腙!庚醛'"". '二硝基苯
腙!" '乙基己醛'"". '二硝基苯腙!辛醛'"". '

二硝基苯腙!壬醛'"". '二硝基苯腙成分"各成分
对应醛酮质量浓度均为#+ LC(̂"美国;2MF<KH

公司&#

#R%!采样与色谱分析
#R%R#!空气采样

将"". '二硝基苯肼%[:\/&吸附管的两端分
别与恒流采样器和释放舱的混合空气排放口相连
接"并使吸附管及恒流采样器尽可能靠近释放舱空
气排放口"以保证气体温度与舱内温度一致#

#R%R"!醛酮'"!. '二硝基苯腙的洗脱
将采样后"". '二硝基苯肼吸附管置于+ L̂

的棕色容量瓶上"用+ L̂ 注射器吸取+ L̂ 乙腈"

以" L̂ (L74速度进行洗脱"洗脱液的流向应与采
样时气流方向相反# 获得的淋洗液用乙腈定容至
+ L̂ "混匀后"经$R.+

!

L的滤膜过滤后转移至
" L̂色谱进样瓶中"密闭后用于色谱分析"余液置
于棕色样品瓶"密闭冷藏储存#

#R%R%!色谱条件
色谱柱'?>̀ ,=)>[; 8#*柱$流动相'=为乙

腈" ,为超纯水$梯度淋洗程序'初始&$]=r.$]

,

'

"$ L74 -+]=r"+],

'

%+ L74 W$]=r#$],

'

.+ L74 &$]=r.$],$流速为# L̂ (L74$柱温
%$ t$色谱柱平衡时间为+ L74$检测波长%&$ 4L$

进样量"$

!

#̂

#R%R.!结果计算
采用外标法定量"无法定性化合物以乙醛计即

可# 空气中醛%酮&化合物(的质量浓度按式%#&

计算'

>

(

H+.

(

ML %#&

式中'>

(

(((空气中醛%酮&化合物(的质量浓
度"LC(L

%

$

.

(

(((根据标准曲线计算的洗脱液中醛
%酮&化合物(的质量浓度"LC(̂$

+(((淋洗液的定容体积"L̂ $

L(((采样体积" #̂

"!结果与讨论
"R#!"#. '二硝基苯肼"[:\/$吸附管采样参数

[:\/吸附管填充
"

%&$ LC涂覆[:\/的硅
胶"且[:\/的含量不低于硅胶质量的$R"W]#

分别在[:\/与醛摩尔质量比为"p# 和[:\/与
酮摩尔质量比为&p#条件下"比较不同采样流量和
采样体积对苯甲醛!丙醛!环己酮及甲基异丁基酮
穿透率的影响# 结果显示"当流量

#

.$$ L̂ (L74

流量"采样体积
#

#$ ^时"丙醛穿透率
#

#R#]"苯
甲醛!环己酮!甲基异丁基酮无穿透"且.种物质测

(#%(
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定的相对标准偏差均
#

.R-]# 故采样体积应
#

#$ !̂流量
#

.$$ L̂ (L74# 由于[:\/衍生物易被
臭氧分解"采样时应在[:\/吸附管前串联一只
;9\'\=j脱臭氧小柱"以脱除空气中臭氧#

"R"!醛(酮'"#. '二硝基苯腙的色谱分离
将采样后的[:\/吸附管按#R%R" 的过程进

行洗脱"在#R%R% 条件下"+ 种腙可获得较为理想
的分离效果"见图# %各峰号对应化合物同表# 各
醛酮对应的"". '二硝基苯腙&#

图#!"+种醛酮'",.二硝基苯腙/\̂8流出图

"R%!标准工作曲线(方法检出限和回收率
"R%R#!醛"酮# '"!. '二硝基苯腙标准工作曲线

以乙腈为溶剂"配置质量浓度为$R$$+"

$R$"."$R#""$R&和% LC(̂的混合醛%酮& '"". '

二硝基苯腙标准溶液系列"按色谱条件进行测定"

以醛%酮& '"". '二硝基苯腙的色谱峰面积为横
坐标"与醛%酮& '"". '二硝基苯腙相对应醛%酮&

的质量浓度为纵坐标"绘制标准曲线"结果显示"

"+种醛%酮&在$R$$+ _% LC(̂范围内线性良好"

线性相关系数R

"

q$RWWW &%见表#&#

"R%R"!检出限和定量限
取醛%酮&质量浓度相当于$R$#" . _$R#." LC(̂

的醛%酮& '"". '二硝基苯腙溶液"平行测定%

次"按式%"&确定方法最小检出浓度+W,

"根据洗脱
液的稀释体积和采样体积计算不同采样量下的检
出限"定量限按% 倍的检出限计"当采样体积为
#$ 时̂"对应结果见表##

>

(L74

a"?>

(

(A 式%"&

式中'>

(L74

(((醛%酮&最小检出浓度"LC(̂$

?(((仪器基线噪声平均高度"=0$

>

(

(((醛%酮&相当浓度"LC(̂$

A(((醛%酮& '"". '二硝基苯腙色谱
峰高的平均值"=0#

表#!"+种醛酮物质的标准工作曲线及方法检出限)定量限
序号 单体名称线性范围(%LC0^

'#

&

工作曲线方程 相关系数R

" 检出限(%

!

C0L

'%

& 定量限(%

!

C0L

'%

&

# 甲醛 $R$$+ _% 0a$R$$# %$!G'$R#W* "" $RWWW *. $R$# $R$%

" 乙醛 $R$$+ _% 0a$R$$" $*G'$R#"- -+ #R$$$ $$ $R$# $R$%

% 丙烯醛 $R$$+ _% 0a$R$$" "-G'$R#.. "* #R$$$ $$ $R$% $R#$

. 丙酮 $R$$+ _% 0a$R$$" -%G'$R#*" $+ $RWWW W* $R$" $R$&

+ 丙醛 $R$$+ _% 0a$R$$" &*G'$R#%% %" $RWWW W* $R$% $R$W

& 丁烯醛 $R$$+ _% 0a$R$$" W-G'$R#"* &" $RWWW W* $R$" $R$&

- " '丁酮 $R$$+ _% 0a$R$$% "*G'$R#.& *" $RWWW W& $R$. $R#"

* 丁醛 $R$$+ _% 0a$R$$. .-G'$R#.$ "+ $RWWW ** $R$- $R"#

W 苯甲醛 $R$$+ _% 0a$R$$% *.G'$R#W- * $RWWW W* $R$- $R"#

#$ 异戊醛 $R$$+ _% 0a$R$$% WWG'$R#%# *- $RWWW W& $R$+ $R#+

## 戊醛 $R$$+ _% 0a$R$$+ %#G'$R%#% .* $RWWW *" $R$+ $R#+

#" 环己酮 $R$$+ _% 0a$R$$+ "#G'#R$## #" $RWWW W. $R$W $R"-

#% 苯乙酮 $R$$+ _% 0a$R$$+ #&G'$R"-* . $RWWW W$ $R#$ $R%$

#. 邻'苯甲醛 $R$$+ _% 0a$R$$. ++G'$R"%- +% $RWWW W$ $R$& $R#*

#+ +'苯甲醛 $R$$+ _% 0a$R$$& $%G'$R"%. -. $RWWW W. $R$W $R"-

#& J'苯甲醛 $R$$+ _% 0a$R$$% +WGr$R$%% *& $RWWW *& $R$W $R"-

#- 甲基异丁基酮 $R$$+ _% 0a$R$$. "&G'$R$*+ -& $RWWW ** $R#$ $R%$

#* 己醛 $R$$+ _% 0a$R$$. -$Gr$R$"W - #R$$$ $$ $R$+ $R#+

#W ""+ '苯甲醛 $R$$+ _% 0a$R$$- .%Gr$R$&. "+ $RWWW W+ $R#% $R.$

"$ " '甲基环己酮 $R$$+ _% 0a$R$$+ -+Gr$R$-+ -& $RWW* W* $R#& $R+$

"# " '庚烯醛 $R$$+ _% 0a$R$$+ *#Gr$R*$- -+ $RWWW $* $R#& $R+$

"" 庚醛 $R$$+ _% 0a$R$$+ "%Gr#R+". %W #R$$$ $$ $R#% $R.$

("%(

第*卷!第+期王伟等R[:\/衍生化采样'溶剂解析'高效液相色谱法同时测定木制品中"+种醛酮化合物 "$#&年#$月



续表
序号 单体名称线性范围(%LC0^

'#

&

工作曲线方程 相关系数R

" 检出限(%

!

C0L

'%

& 定量限(%

!

C0L

'%

&

"% " '乙基己醛 $R$$+ _% 0a$R$$+ --G'$R-$W "" $RWWW ** $R#% $R.$

". 辛醛 $R$$+ _% 0a$R$$& #*G'$R"#* %. $RWWW -* $R#% $R.$

"+ 壬醛 $R$$+ _% 0a$R$$& %#Gr$R&*. W% $RWWW &. $R#& $R+$

!!由表# 可见"当采样量为#$ ^时""+ 种醛
%酮&化合物的检出限与定量限分别

#

$R#& 和
$R+$

!

C(L

%

#

"R%R%!回收率与精密度
取"#种醛%酮&单体共溶解于甲醇中"并定容

至"+ L̂ "使甲醛质量浓度约为$R" C(̂"其他醛
%酮&单体质量浓度约为# C(̂"将恒流采样器与
[:\/吸附管连接"吸附管另一端与高纯空气连
接"于[:\/吸附管进气端慢慢注入#$

!

^上述混
合溶液"以"$$ L̂ (L74流量主动采样"+ L74"乙腈
洗脱!/\̂8平行测定-次"结果见表"#

表"!"#种醛酮化合物的回收率与精密度#

序号 单体名称 加入量
(

!

C

回收量
(

!

C

回收率
(]

;̀[

(]

# 甲醛 #R*%+ . #R*-- " #$"R% "R-$

" 丙酮 #%R*%$ + #"R%&W - *WR. "R&-

% 丙醛 WR+.. * WR%%+ # W-R* %R"-

. 丁醛 WRW$$ $ WRW.# & #$$R. %R-#

+ " '丁酮 WRW*W * WR--" & W-R* %R%W

& 苯甲醛 #$R*&+ . WRW&" - W#R- %R..

- 异戊醛 WR&.% " WR+-- " WWR% %R*.

* 戊醛 WRW-# & WR%+% W W%R* .R+&

W 环己酮 WR-*$ . WR*.$ % #$$R& %R%&

#$ 苯乙酮 #$R-.& $ &R-*# * &%R# .R%.

## 邻'苯甲醛 WR-$" $ *R&W. * *WR& %R-%

#" M '苯甲醛 #$R%++ $ #$R"-" - WWR" "R-&

#% 甲基异丁基酮 WRW$$ $ *R+-- # *&R& %R-%

#. 己醛 #"R.#& $ #"R"&$ . W*R- "R#W

#+ ""+ '苯甲醛 WR+-+ $ *R"&. * *&R% %R.$

#& " '甲基环己酮#$R%** $ ##R-W. " ##%R+ "R..

#- " '庚烯醛 *R*"$ $ ##$R- .R$-

#* 庚醛 *R"$* $ -R..* - W$R- .R$%

#W " '乙基己醛 WR+$& $ *R### # *+R% "R-"

"$ 辛醛 WRW#- & *R-&" " **R. %R+&

"# 壬醛 #$R#W" $ *R*$% # *&R. .R%%

#

因未获得乙醛!丁烯醛!丙烯醛和L'苯甲醛标准试剂"未进行
回收率与精密度试验#

!!由表" 可见"除苯乙酮外"其他"$ 种醛%酮&

单体的回收率为*+R%] _##%R+]"精密度为
"R&-] _.R+&]# 苯乙酮的回收率为&%R#]"精
密度.R%.]#

%!结语
[:\/吸附衍生化采样(溶剂解吸'/\̂8联

用技术可用于木制品中"+ 种醛%酮&化合物检测#

填补我国木制品家具挥发性有机物检验方法空白"

对提高产品质量具有极其重要的意义# 此外"该方
法也可用于测试环境空气中此类挥发性有机物#
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