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2，4一二硝基苯肼吸收液法测定空气中醛、酮类化合物

Determination of Aldehydes and Ketones in Atmosphere

by 2，4一Dinitrophenylhydrazine(2，4一DNPH)Absorption Liquid

姜 获1，2侯晓虹2康利荥1

(1．沈阳药科大学药学系 沈阳 110016)；(2．沈阳市环境监测中心站 沈阳 110016)

摘要应用高效液相色谱分析环境空气和废气中的醛、酮类污染物。样品经DNPH的酸溶液吸收后。用二氯甲烷／正

己烷3：7进行萃取，然后将萃取液吹干，用乙腈溶解后进行高效液相色谱分析。结果证明该测定方法具有准确率高，精密

度好的特点。为制定适合于我国国情的空气和废气中醛、酮类化合物的测定方法提供依据。

关键词 醛酮类化合物2。4一二硝基苯肼DNPH吸收液 高效液相色谱

Abstract In this experience。we nile HPLC to analyze aldehydes and ketones in the atmosphere and exhaust gas．The samples tire

ab∞rbed by 2-4一dinitrophenylhydrazine(DNPH)solution-then extracted by diehloromethane／n—hexane 3：7．After drying。being

dissolved by acetonitrile·the samples勰analyzed by HPLC．It is proved that the method has higll accuracy and precision which provides

basis for establishing the method of determination of aldehydes and ketones in the atmosphere and exhaust samples．

Koy words Aldehyde／Ketone 2，4一Dinitrophenylhydrazine(2。4一DNPH)DNPH Absorption Liquid High Efficiency

Uquid Chromatography I HPLC)

由于醛、酮类污染物对人类健康具有潜在的

危害，有关环境中醛、酮类化合物的研究一直受到

国内外学者的重视。近年来随着我国汽车数量急

剧增加，汽车尾气污染日益严重，而醛、酮类污染

物又是光化学烟雾的主要成分之一。因此开展空

气和废气中醛、酮类污染物的监测势在必行。

国外应用高效液相色谱【l‘3】、气相色谱【4“J

分析环境空气和废气中的醛、酮类污染物属于基

本成熟的方法，美国EPA TO一5(1984)、TO—11A

(1995)及国际标准化组织ISO 16000—3—2001都

规定了醛酮类化合物的测定方法。

目前国外测定大气中醛酮类物质广泛使用的

方法是用2，4一二硝基苯肼(DNPH)与醛酮反应生

成2，4一二硝基苯腙，然后用气相色谱或液相色

谱测定2，4一二硝基苯腙。该法选择性强、灵敏度

高，可同时测定多种醛酮类污染物，适用于空气和

废气样品的测定。冯艳丽等【7)采用美国EPA的方

法，对广州市区宾馆内歌舞厅室内室外的羰基化

合物进行了检测。周志军等[8】建立室内空气中13

种醛酮类有机污染物的高效液相色谱测定方法。

本次方法研究参考了上述标准，并根据我国的实

际情况加以优化，为制定适合于我国国情的空气

和废气中醛、酮类化合物的测定方法提供依据。

1 实验部分

1．1 实验仪器及药品

高效液相色谱仪，具有紫外检测器，配有自动

进样器；pH计；超纯水装置；氮气吹干仪。

乙腈(HPLC专用流动相)UV级(甲醛的浓度

应小于1．5 ng／mL)；重蒸蒸馏水；盐酸(HCI)(优级

纯)；2，4一二硝基苯肼[2，4一DNPH]纯度：99％；

1．2色谱条件

ODS—C18柱：填料为5肛m ODS，柱长25 cm，

内径4．6 mm；进样量10 FL；流动相甲醇一乙腈一

水；柱温30℃；流速为1．0 mL／min；检测波长为

360 am。

1．3样品采集

2，4一二硝基苯肼吸收液配制：取250 mg 2，4
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一二硝基苯肼固体，溶于90 mL盐酸后加入重蒸

蒸馏水定容至500 mL。充分搅拌使其溶解后过

滤，滤液使用二氯甲烷／正己烷(30／70)so mL萃取

两次。弃去有机层。将萃取后的吸收液密封保存

于冰箱中，最好现用现配。

取10 mL吸收液加入到大气采样管中，采样

流量为0．8。1．0 L／min，采样体积为10 L。采集后

的样品密封保存，运回实验室分析。

1．4样品前处理

将吸收液转移至50 mL分液漏斗中，加入10 mL

正己烷／二氯甲烷(7：3)进行萃取。静止分层后，将有

机层转移至浓缩瓶中。在氮气流中吹干溶剂后加入

乙腈定容至1 mL。样品进行HPLC测定。

2结果与讨论

2．1校准曲线的计算

配制浓度为0．06、0．15、0．30、0．60、1．50 mg／L

的系列标准溶液，进行高效液相色谱测定，并以峰

面积(Y)为纵坐标，醛酮含量(mg／L)为横坐标(x)，

绘制校准曲线，用最小二乘法计算其回归方程及

相关系数，见表l。

表l醛酮化合物的回归方程及相关系数

注：r相关系数

各物质在0．06—1．50,w／L的浓度范围内有

良好的线性关系，相关系数r>0．999。

2．2方法检出限

配制浓度为0．02 ntg／L的醛酮腙混标。取

1 mL该标液加到10 mL吸收液中，按照样品前处

理过程进行处理后进行HPLC测定。重复测定7

次。以标况下采样体积为10 L计算该方法的检出

限，见表2。

袭2吸收液法检出限

化合物名称 检出限／nag·L一

甲醛一DNPH

乙醛一DNPH

丙烯醛一DNPH

丙酮一DNPH

丙醛一DNPH

丁烯醛一DNPH

丁醛一DNPH

苯甲醛一DNPH

异戊醛一DNPH

正戊醛一DNPH

邻一甲基苯甲醛一DNPH

问一甲基苯甲醛一DNPH

对一甲基苯甲醛一DNPI'I

正己醛一DNP|I

2，5一二甲基苯甲醛一DNPH

2．3方法精密度及回收率

配制浓度为1．0 mg／L的醛酮腙混标。取1 mL

该标液加到10 mL吸收液中，按照样品前处理过

程进行处理后进行HPLC测定。重复测定6次，计

算标准偏差，见表3。

衰3吸收液法精密度

化台物名称 平均值／mg·L一’ 相对标准偏差／％

取空白采样管两支，向其中一个管中加入浓

度为1．0 m#L的醛酮腙混标1．0 mL。分别用两

只采样管进行采样后，取出吸收液进行分析，计算
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回收率，见表4。

裹4吸收液法回收率测定

化合物名称 平均回收率／％

甲醛

乙醛

丙烯醛

丙酮

丙醛

丁烯醛

丁醛

苯甲醛

异戊醛

正戊醛

邻一甲基苯甲醛

间一甲摹苯甲醛

对一甲摹苯甲醛

正己醛

2，5一二甲基苯甲醛

2．4实际样品分析

按样品采样步骤对办公室内空气进行样品采

集，采集后的样品经前处理后进行HPLC测定。检

测到的化合物有甲醛、乙醛及丙酮，见表5。
表5室内空气样品测定

化合物名称 样品浓度／衅·m。
甲醛一DNPH 0．0146

乙醛一DNPH 0．0063

丙烯醛一DNPH ND

丙酮一DNPH 0．OllO

丙醛一DNPH ND

丁烯醛一DNPH ND

丁醛一DNPH ND

苯甲醛一DNPH 0．0088

异戊醛一DNPH ND

正戊醛一DNPH ND

邻一甲基苯甲醛一DNPH ND

问一甲基笨甲醛一DNPH ND

对一甲基苯甲醛一DNPH ND

正己醛一DNPH ND

2。5一二甲基苯甲醛一DNPH ND

注：l该浓度为除去实验室空白的浓度；2 ND：未检出(not de．

tected)；采样温度：20℃；大气压力：100．5 kPa

3结论

本次研究应用高效液相色谱分析环境空气和

废气中的醛、酮类污染物。样品经DNPH的酸溶

液吸收后，用二氯甲烷／正己烷3：7进行萃取，然

后将萃取液吹干，用乙腈溶解后进行高效液相色

谱分析。结果证明该测定方法具有准确率高，精

密度好的特点。为制定适合于我国国情的空气和

废气中醛、酮类化合物的测定方法提供依据。
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(上接第52页)
(2)应加紧研究降雪地区使用的道桥混凝土配

比方案和制订技术规范，特别要强调混凝土本身的

抗渗透、抗干缩开裂、抗冻融能力以及钢筋抗腐蚀

措施。仅仅采取防水层及阻锈剂或缓蚀剂不能解

决问题。同时需要改进相关施工技术规范。

4建议
(1)加强除雪管理与监督。除雪工作是沈阳市

冬季城市建设相关部门重要的议事日程，应加强对

除雪工作的动态管理。各级政府管理部门都应建

立以行政一把手为第一责任人的责任体系和责任

追究体系，明确责任，分解目标，确保冬季除雪工作

迅速启动、快速完成。

除雪是一个动态变动的过程，现实要求我们对

一58一

除雪的动态过程要随时掌握，并向管理部门进行信

息开放，便于除雪指挥部进行动态的管理。内容包

含两个方面：一个是沈阳市机械化道路数据库的设

计与实现；另一个方面是沈阳市机械化除雪道路的

网络信息建设。

(2)建议减少化学融雪剂的用量，提倡使用环
保型融雪剂及防滑材料。
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