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室内空气中苯系物及总挥发性有机化合物检测方法标准
1  总则
1.0.1  为规范室内空气中苯系物及总挥发性有机化合物的检测方法，做到技术先进、方法准确，制定本标准。
1.0.2  本标准适用于民用建筑工程室内空气中苯系物及总挥发性有机化合物的检测。
1.0.3  本标准规定了民用建筑工程室内空气中苯系物及总挥发性有机化合物检测的技术要求。
1.0.4  民用建筑工程室内空气中苯系物及总挥发性有机化合物的检测，除应符合本标准规定外，并应符合国家相关法律法规和强制性标准的规定。
2  术语和符号
2.1  术语
2.1.1  总挥发性有机化合物，total volatile organic compounds
在本标准规定的检测条件下，所测得空气中挥发性有机化合物总量，简称TVOC。

2.1.2  T-C复合吸附管，T-C complex adsorb tube
复合分层填充Tenax-TA吸附剂和石墨化炭黑-X吸附剂的样品采集管。
2.2  符号
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——所采空气样品中检测到第i个目标物的浓度
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——各个苯系物浓度总和
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——总挥发性有机化合物的浓度
3  基本规定
3.0.1  室内空气中苯系物及总挥发性有机化合物检测点数量，应符合相关标准中的规定。当用于民用建筑工程检测时，检测点数量应符合现行国家标准《民用建筑工程室内环境污染控制规范》GB50325的规定。
3.0.2  室内空气中苯系物及总挥发性有机化合物采样点布设，应符合相关标准中的规定。当用于民用建筑工程检测时，检测点布设应符合现行国家标准《民用建筑工程室内环境污染控制规范》GB50325的规定。

3.0.3  测量数据的修约应符合《数字修约规定与极限数字的表示和判定》GB/T8170中的规定，最终结果修约到小数点后3位。
4  苯系物
4.1  吸附管吸附-热解吸/气相色谱法
4.1.1  原理：室内空气中苯系物用吸附管采集，然后经热解吸，用气相色谱法分析，以保留时间定性，峰面积定量。
4.1.2  本方法适用于室内空气中苯、甲苯、对二甲苯、间二甲苯、邻二甲苯、乙苯、苯乙烯目标苯系物的检测，也可适用于已进行吸附率及解吸率试验的其它苯系物的检测。当采样体积为4 L时，本方法适用浓度范围为各单目标物0.008 mg/m3~0.50 mg/m3；当采样体积为6 L时，本方法适用浓度范围为各单目标物0.005 mg/m3~0.33 mg/m3；当采样体积为8 L时，本方法适用浓度范围为各单目标物0.004 mg/m3~0.25 mg/m3。
4.1.3  采样步骤

1  吸附管应选用石墨化炭黑-X吸附管、T-C复合吸附管、活性炭吸附管或300 mg TenaxTA吸附管。
2  吸附管每次使用前应进行活化，活化温度宜比热解吸温度高约10 ℃，活化时间应不少于5min，活化过程应有惰性气体通过，活化完成后应立即用密封帽密封。
3  应在同一批活化好的未采样吸附管中随机抽取2~3支检测残留目标物，以平均值作为未采样吸附管待扣除值。
4  应在采样地点打开吸附管，根据吸附管的气流方向用不释放苯系物的软管连接恒流采样器，软管应笔直或自然弯曲，调节采样器流量，采样流量、采样时间、采集空气体积，应符合表4.1.3中的规定。
表4.1.3 各种吸附管适合的采样流量和采样时间

	吸附管种类
	采样流量（L/min）
	采样时间（min）
	采样体积（L）

	石墨化炭黑-X吸附管
	0.4
	15~20
	约6~8

	T-C复合吸附管
	0.4
	15~20
	约6~8

	活性炭吸附管
	0.4
	15~20
	约6~8

	300 mg TenaxTA吸附管
	0.2
	20
	约4

	
	0.1
	60
	约6


5  300 mgTenaxTA吸附管仅限于25 ℃及以下时采样，当温度高于25 ℃时，应串联2根吸附管进行采样。
6  采样后应记录采样时间、采样流量、温度和大气压力、采样位置、吸附管种类及编号。
7  吸附管储存：应在采样后，取下吸附管，立即密封吸附管的两端，吸附管于室温中可储存14天；能确认良好密封，储存时间可适当延长。
8  采样后应进行采样流量核查，当采样后流量下降10%以上，该台采样器所采该批样品应作废；当已确立采样器电量或电压与采样流量的相关关系，可核查电量或电压，不再核查采样流量。
4.1.4  色谱仪柱箱升温程序应为：初始温度50 ℃，保持5 min，升温速率5 ℃/min，直至全部目标峰出现，升温至无杂质峰。
4.1.5  测定步骤
应将标准吸附管或样品吸附管或未采样吸附管分别置于热解吸装置中，确保解吸气流方向与吸附管所标识的采样气流方向相反，解吸温度应按表4.1.5要求，解吸4 min~5 min后，解吸气体直接由进样阀快速进入配备涂覆6％腈丙基苯+94％二甲基聚硅氧烷或聚乙二醇色谱柱的气相色谱仪，或解吸气体经含吸附剂的-20 ℃以下冷阱吸附后快速再次热解吸进入气相色谱仪，进行色谱分析。
表4.1.5 各种吸附管解吸温度
	吸附管
	石墨化炭黑-X吸附管
	T-C复合吸附管
	活性炭吸附管
	TenaxTA吸附管

	解吸温度(℃)
	300~310
	280~290
	340~350
	280~290


4.1.6  数据处理

1  以保留时间定性，标准样品目标物质量为横坐标，峰面积为纵坐标，最小二乘法绘制校准曲线，用回归方程计算第i个目标物的量。
2  所采空气样品中单个目标苯系物的浓度，应按下列公式计算: 
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式中：
[image: image5.wmf]i

c

——所采空气样品中第i个目标物的浓度（mg/m3）；
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m

—— 吸附管中检测到第i个目标物的量；当用2支吸附管串联采样时，为2支吸附管中检测到第i个目标物的量之和（μg）；
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—— 未采样吸附管中检测到第i个目标物的量；当用2支吸附管串联采样时，为2支未采样吸附管中检测到第i个目标物的量之和（μg）；
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——换算为标准状态下的空气采样体积（L）。
3  所采空气样品中各目标苯系物浓度总和，应按下列公式计算:
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式中：
[image: image10.wmf]TB

c

——各目标苯系物浓度总和（mg/m3）；
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c

——第i个目标物的浓度（mg/m3）
4.2  活性炭吸附-溶剂解吸/气相色谱法
4.2.1  原理：室内空气中苯系物用活性炭管采集，然后经溶剂解吸，用气相色谱法分析，以保留时间定性，峰面积定量。
4.2.2  方法适用范围：本方法适用于室内空气中苯、甲苯、对二甲苯、间二甲苯、邻二甲苯、乙苯、苯乙烯目标苯系物的检测。当采样体积为30 L，解吸溶剂体积为1.0 mL时，本方法适用浓度范围为各单目标物0.2 mg/m3~6.0 mg/m3；当采样体积为30 L，解吸溶剂体积为0.5 mL时，本方法适用浓度范围为各单目标物0.1 mg/m3~3.0 mg/m3；当采样体积为60 L，解吸溶剂体积为1.0 mL时，本方法适用浓度范围为各单目标物0.1 mg/m3~3.0 mg/m3；当采样体积为60 L，解吸溶剂体积为0.5 mL时，本方法适用浓度范围为各单目标物0.05 mg/m3~1.5 mg/m3。
4.2.3  采样
1  吸附管选用：应选用活性炭吸附管，每一批吸附管应抽样测定解吸率，测定方法应符合《职业卫生标准制定指南  第4部分：工作场所空气中化学物质测定方法》GBZ/T210.4的规定。
2  吸附管使用前应通氮气于350 ℃的温度活化120 min，活化过程应有惰性气体通过，活化完成后应立即用密封帽密封。如出厂前已活化并将玻璃管壁熔封，在有效期内使用可不再活化。
3  应在同一批活化好的未采样吸附管中随机抽取2~3支检测残留目标物，以平均值作为未采样吸附管待扣除值。
4  应在采样地点打开吸附管，用不释放苯系物的软管连接恒流采样器，软管应笔直或自然弯曲，调节采样器流量为1.0 L/min，采样30 min~60 min，采集约30 L~60 L空气，必要时可增加采气量。
5  采样后应记录采样时间、采样流量、温度和大气压力、采样位置、吸附管种类及编号。
6  吸附管储存：采样后，取下吸附管，立即密封吸附管的两端，样品于室温中可储存5天；能确认良好密封，储存时间可适当延长。
7  采样后应进行采样流量核查，当采样后流量下降10%以上，该台采样器所采该批样品应作废；当已确立采样器电量或电压与流量的相关关系，可核查电量或电压，不再核查流量。
4.2.4  色谱仪柱箱升温程序应为：初始温度50 ℃，保持5 min，升温速率5 ℃/min，直至全部目标峰出现，继续升温直至残留杂质峰出完。
4.2.5  测定步骤

1  样品前处理：将标准吸附管或样品吸附管密封帽打开，取出活性炭，将活性炭浸于0.5 mL~1.0 mL二硫化碳中，摇荡5 min，分离活性炭和二硫化碳。
2  样品测定：取标准吸附管或样品吸附管所洗脱的二硫化碳样品1 μL注入配备涂覆6％腈丙基苯+94％二甲基聚硅氧烷或聚乙二醇色谱柱的气相色谱仪，进行色谱分析，每个样品作2次分析，结果以平均值计。
4.2.6  结果处理
1  以保留时间进行定性，以标准样品目标物质量为横坐标，峰面积为纵坐标，最小二乘法绘制校准曲线，用回归方程计算第i个目标物的量。

2  所采空气样品中第i个目标物的浓度，应按下式计算：
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式中：
[image: image13.wmf]i

c

——所采空气样品中第i个目标物的浓度（mg/m3）；
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——气相色谱检测到第i个目标物的量（μg）；
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—— 空白吸附管中检测到第i个目标物的量（μg）；
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v

——解吸样品所用二硫化碳的体积（μL ）；
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v

——进样的溶液体积（μL ）；
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V

——换算为标准状态下的空气采样体积（L）。

3  当需要计算各个苯系物浓度总和时，按下式计算：：
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式中：
[image: image20.wmf]TB

c

——各个苯系物浓度总和（mg/m3）；
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——第i个目标物的浓度（mg/m3）。
4.2.7  安全关注：二硫化碳毒性较大，操作时应注意实验室通风，配制溶液等操作宜在通风橱中进行。
5  总挥发性有机化合物
5.1  吸附管吸附-热解吸/气相色谱-质谱法
5.1.1  原理：室内空气中总挥发性有机化合物用吸附管采集，然后经热解吸，用气相色谱仪分离各组分，用质谱仪测定，通过与待测目标物标准质谱图相比较和保留时间进行定性，外标法或内标法定量。
5.1.2  方法适用范围：本方法适用于室内空气中总挥发性有机化合物的检测。当采样体积为6 L时，适用浓度范围为各单目标物0.005 mg/m3~0.33 mg/m3；当采样体积为8 L时，本方法适用浓度范围为各单目标物0.004 mg/m3~0.25 mg/m3。

5.1.3  采样步骤

1  吸附管选择：应选用T-C复合吸附管或200 mg TenaxTA吸附管。
2  吸附管每次使用前应进行活化，活化温度宜比热解吸温度高约10 ℃，活化时间应不少于10 min，活化过程应有惰性气体通过，活化完成后应立即用密封帽密封。

3  应在同一批活化好的未采样吸附管中随机抽取2~3支检测残留目标物，以平均值作为未采样吸附管待扣除值。
4  应在采样地点打开吸附管，根据吸附管的气流方向用不释放目标物的软管连接恒流采样器，软管应笔直或自然弯曲，调节流量为0.3 L/min ~0.4 L/min，采样15 min~20 min，采集约6 L~8 L空气。
5  采样后应记录采样时间、采样流量、温度和大气压力、采样位置、吸附管种类及编号。
6  吸附管储存：应在采样后，取下吸附管，立即密封吸附管的两端，吸附管于室温中可储存14天；能确认良好密封，储存时间可适当延长。

7  采样后应进行采样流量核查，当采样后流量下降10%以上，该台采样器所采该批样品应作废；当已确立采样器电量或电压与流量的相关关系，可核查电量或电压，不再核查流量。
5.1.4  仪器条件

1  色谱仪柱箱升温程序应为：初始温度为50 ℃，保持10 min，升温速率为5 ℃/min，升温至250 ℃，保持2 min。
2  质谱条件应为：全扫描模式或选择离子扫描，扫描33 amu~300 amu。
5.1.5  测定步骤

将标准吸附管或样品吸附管分别置于热解吸装置中，放置前应确认吸附管放置方向，确保解吸气流方向与吸附管所标识的采样气流方向相反，在285 ℃~295 ℃解吸4 min~5 min后，解吸气体经含吸附剂的-20 ℃以下冷阱吸附后，在290 ℃~300 ℃快速再次热解吸进入配备涂覆60 m6％腈丙基苯+94％二甲基聚硅氧烷色谱柱的气相色谱仪，经色谱分离后进入质谱仪分析，得到总离子流色谱图，以外标法定量，或以内标法定量。

当用内标法定量时，应在标准系列管及样品管中添加内标物，推荐内标物为氟苯、氯苯和1,4-二氯苯，内标物浓度应为25 mg/L，添加量应为1.0 μl。
5.1.6  数据处理
1  定性分析

通过与待测目标物标准质谱图相比较和保留时间进行定性，需识别的目标物有：苯、三氯乙烯、三乙胺、1-丙醇、甲基环己烷、2-丁烯醛、甲苯、丙二醇单甲醚、1-辛烯、乙酸丁酯、乙苯、对二甲苯、间二甲苯、苯乙烯、邻二甲苯、正壬烷、乙二醇单丁醚、苯甲醛、2-乙基-1-己醇、丙二醇、乙二醇丁醚乙酸酯、正十一烷、乙二醇苯醚、4-苯基环己烯。
2  外标法结果计算
以标准样品目标物质量为横坐标，峰面积为纵坐标，最小二乘法绘制校准曲线，已识别目标物用回归方程计算其含量，未识别的目标物以甲苯计。

3  内标法结果计算

采用内标法时，已识别目标物含量应按照附录C计算，未识别的目标物以甲苯计。
4  所采空气样品中单个目标组分的浓度，应按下列公式计算:
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式中  
[image: image23.wmf]i

c

——所采空气样品中检测到第i个目标物的浓度（mg/m3）；


[image: image24.wmf]i

m

—— 吸附管中检测到第i个目标物的量（μg）；


[image: image25.wmf]iB

m

——未采样吸附管中检测到第i个目标物的量（μg）；
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V

——换算为标准状态下的空气采样体积（L）。
5  总挥发性有机化合物(TVOC)的浓度，应按下列公式计算:
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式中：
[image: image28.wmf]TVOC

c

——总挥发性有机化合物(TVOC)的浓度（mg/m3）；


[image: image29.wmf]i

c

——所采空气样品中检测到第i个目标物的浓度（mg/m3）；
n——检测到挥发性有机化合物数量，包括已识别和未识别目标物。
5.2  吸附管吸附-热解吸/气相色谱法

5.2.1  原理：室内空气中总挥发性有机化合物用吸附管采集，然后经热解吸，用气相色谱仪分离各组分，用FID检测器测定，以保留时间进行定性，外标法定量。
5.2.2  方法适用范围：本方法适用于室内空气中总挥发性有机化合物的检测。当采样体积为6 L时，适用浓度范围为各单目标物0.005 mg/m3~0.33 mg/m3；当采样体积为8 L时，本方法适用浓度范围为各单目标物0.004 mg/m3~0.25 mg/m3。

5.2.3  采样步骤，应符合本标准第5.1.3条的规定。
5.2.4  仪器条件

色谱仪柱箱升温程序应符合本标准第5.1.4条的规定。
5.2.5  测定步骤

将标准吸附管或样品吸附管分别置于热解吸装置中，放置前应确认吸附管放置方向，确保解吸气流方向与吸附管所标识的采样气流方向相反，在285 ℃~295 ℃解吸4 min~5 min后，解吸气体直接由进样阀快速进入配备60 m涂覆6％腈丙基苯+94％二甲基聚硅氧烷色谱柱的气相色谱仪，或解吸气体经含吸附剂的-20 ℃以下冷阱吸附后快速再次热解吸进入气相色谱仪，由FID检测器检测。
5.2.6  数据处理
1  定性分析

以保留时间进行定性，应识别的目标物为：苯、甲苯、乙苯、对二甲苯、间二甲苯、邻二甲苯、苯乙烯、十一烷、乙酸丁酯，其余化合物为未识别目标物。
2  目标物含量计算

以标准样品目标物质量为横坐标，峰面积为纵坐标，最小二乘法绘制校准曲线，已识别目标物用回归方程计算其含量，未识别的目标物以甲苯计。

3  所采空气样品中单个目标组分的浓度，应按本标准公式（5.1.6-1）计算。
4  总挥发性有机化合物(TVOC)的浓度，应按本标准公式（5.1.6-2）计算。
附录A  试剂材料及仪器设备

A.1  试剂材料
A.1.1  吸附管
吸附管初始活化应在120min以上，除一次性使用的吸附管外，每根吸附管应刻印有吸附剂名称及数量的标识，应刻印有采样气流方向的明显并易识别的标识，应刻印有唯一性编号，各类型吸附管还应符合如下规定：
1  石墨化炭黑-X吸附管可为玻璃或内壁光滑的不锈钢，管口应圆滑，内径为4.4 mm ~5.1 mm，管内填装不少于200 mg粒径为60~80目（0.25 mm~0.18 mm）的石墨化炭黑-X吸附剂，当采样流量为0.4 L/min 时，阻力应在3 kPa~10 kPa范围。

2  T-C复合吸附管可为玻璃或内壁光滑的不锈钢，管口应圆滑，内径为4.8 mm~5.1 mm，管内复合填装不少于175 mg粒径为60目~80目的Tenax-TA吸附剂和不少于75 mg粒径为60目~80目的石墨化炭黑-X吸附剂，2种吸附剂应复合分隔填充，当采样流量为0.4 L/min 时，阻力应在5 kPa ~10 kPa范围，出厂前应充分初始活化，初始活化时应防止2种吸附剂的高温释放物质相互污染。
3  活性炭吸附管可为玻璃或内壁光滑的不锈钢，管口应圆滑，内径为3.7 ~5.1 mm，管内填装不少于100 mg粒径为20目~40目（0.84mm~0.42mm）的椰壳活性炭，当采样流量为0.4 L/min 时，阻力应在1.5 kPa ~4 kPa范围；当采样流量在1.0 L/min 时，阻力应在3 kPa ~10 kPa范围。

4  300 mg Tenax TA吸附管可为玻璃或内壁光滑的不锈钢，管口应圆滑，内径为4.8~5.1mm，管内填装不少于300 mg粒径为60目~80目的Tenax TA吸附剂，当采样流量为0.2 L/min 时，阻力应在3 kPa ~10 kPa范围。

5  200 mg TenaxTA吸附管可为玻璃或内壁光滑的不锈钢，管口应圆滑，内径为4.8~5.1mm，管内填装不少于200 mg粒径为60目~80目的Tenax TA吸附剂，当采样流量为0.4 L/min 时，阻力应在4 kPa ~10 kPa范围。

A.1.2  吸附管密封帽应由在解吸温度下不分解及不产生检测目标物的材料制造。

A.1.3  标准物质
1  苯系物标准物质：应包含苯、甲苯、对二甲苯、间二甲苯、邻二甲苯、乙苯、苯乙烯。
2  总挥发性有机化合物标准物质Ⅰ：应包含苯、三氯乙烯、三乙胺、1-丙醇、甲基环己烷、2-丁烯醛、甲苯、丙二醇单甲醚、1-辛烯、乙酸丁酯、乙苯、对二甲苯、间二甲苯、苯乙烯、邻二甲苯、正壬烷、乙二醇单丁醚、苯甲醛、2-乙基-1-己醇、丙二醇、乙二醇丁醚乙酸酯、正十一烷、乙二醇苯醚、4-苯基环己烯。
3  总挥发性有机化合物标准物质Ⅱ：应包含苯、甲苯、乙苯、邻二甲苯、对二甲苯、间二甲苯、苯乙烯、乙酸丁酯、十一烷。
4  内标物：宜包含氟苯、氯苯、1,4-二氯苯。
A.1.4  惰性气体

1  氮气：纯度不小于99.99%。

2  氦气：纯度不小于99.999%。

A.1.5  溶剂

1  甲醇：色谱纯。

2  二硫化碳：色谱纯。

A.1.6  密封样品瓶：密封性好，可储存挥发性样品。

A.2  仪器设备

A.2.1  气相色谱仪：配备氢火焰离子化检测器。

A.2.2  色谱柱：石英毛细管柱，长度应为30 m~60 m，内径为0.25 mm或0.32 mm，柱内壁涂覆6％腈丙基苯+94％二甲基聚硅氧烷，或聚乙二醇，膜厚为0.25 μm~2 μm。
A.2.3  质谱仪：具有70 eV电子轰击离子源（EI），具有全扫描/选择离子扫描（SIM）功能。

A.2.4  热解析仪：热解吸温度可调，应能确保吸附管中的吸附剂按要求的温度均衡及充分地受热，气体流量可调。
A.2.5  恒流采样器：流量范围应包含0.1 L/min~1.0 L/min，且当流量为1.0 L/min时，能克服10 kPa及以下的阻力。当流量为0.1 L/min~0.2 L/min且吸附管阻力在2 kPa~4 kPa范围内时，或当流量为0.4 L/min~1.0 L/min且吸附管阻力在5 kPa~10 kPa范围内时，用流量计校准系统流量，相对偏差应不大于±5%。
A.2.6  流量计：1级流量计。

A.2.7  吸附管活化装置：活化温度可调，应能确保每支吸附管有惰性气体通过，加热部件内径与吸附管外径应匹配。

A.2.8  温度计：最大允许误差1 ℃。
A.2.10  气压表：最大允许误差0.5 kPa。
附录B  标准物质及标准吸附管系列
B.1  标准物质

B.1.1  标准物质的来源应符合下列规定：

1  气体标准物质应为有证标准物质，平衡气宜为氮气或空气，浓度宜为0.5 mg/m3～2 mg/m3，当具有标准气体稀释专用设备时，可用更高浓度标准气体稀释为适合使用浓度的标准气体。

2  总挥发性有机化合物标准物质Ⅰ标准溶液原液应为有证标准物质，当购买的有证标准物质浓度不能满足使用要求时，可按比例稀释。
3  苯系物溶液标准物质及总挥发性有机化合物标准物质Ⅱ标准溶液宜为有证标准物质，当购买的有证标准物质浓度不能满足使用要求时，可按比例稀释，当无法购买到有证标准物质时，可自行配制。
B.1.2  标准储备溶液配制：应在100 mL容量瓶中，加入约60 mL溶剂，沿瓶壁缓慢加入1.000 g苯乙烯基准物质，注意观察，不得出现白色絮状聚合物，摇匀，再依次加入1.000 g其它基准物质，加入溶剂至刻度，摇匀，此溶液含各标准物分别为10000 μg/mL，苯乙烯峰面积与其它物质比较峰面积无明显偏低，此溶液转移到密封样品瓶中，室温下可储存1个月。

B.1.3  标准溶液的定容稀释：应在100 mL容量瓶中，加入一定体积的原溶液（标准储备溶液或较高浓度标准工作溶液），加入溶剂至刻度，摇匀，得到目标浓度的标准工作溶液，将配制好的标准工作溶液转移到密封样品瓶中，此方法可配制表B.1.3中各浓度的标准工作溶液，标准工作溶液宜当天使用。

表B.1.3：标准溶液的定容稀释

	稀释前浓度(μg/mL)
	原溶液体积(mL)
	溶液定容体积(mL)
	稀释后浓度(μg/mL)

	10000
	10
	100
	1000

	1000
	25
	100
	250

	1000
	18
	100
	180

	1000
	10
	100
	100

	1000
	6
	100
	60

	100
	20
	100
	20

	100
	10
	100
	10

	100
	6
	100
	6


B.1.4  标准溶液的按比例稀释：应在2 mL~5 mL密封样品瓶中，加入一定体积的溶剂，再加入一定体积的原溶液（较高浓度标准工作溶液），摇匀，得到目标浓度的标准工作溶液，此方法可配制表B.1.4各浓度的标准工作溶液，标准工作溶液宜当天使用。
表B.1.4：标准溶液的按比例稀释

	稀释前浓度(μg/mL)
	原溶液体积(μl)
	溶剂体积(μl)
	稀释后浓度(μg/mL)

	1000
	200
	600
	250

	1000
	180
	820
	180

	1000
	100
	900
	100

	1000
	60
	940
	60

	100
	200
	800
	20

	100
	100
	900
	10

	100
	60
	940
	6


B.2  标准吸附管系列

B.2.1  液体外标法标准管系列
1  热解吸用标准管系列：应用约100 mL/min的氮气通过吸附管，气流方向与吸附管所标识的采样气流方向应相同，抽取１ μL~5 μL标准溶液从进样端注入吸附管，继续通氮气5 min后取下，密封，制备单组分含量为0.03 μg、0.1 μg、0.5 μg、1.0 μg、2.0 μg的标准系列吸附管。

2  溶剂解吸用标准管系列：应用约100 mL/min的氮气通过吸附管，抽取１ μL~3 μL标准溶液注入吸附管，继续通氮气5 min后取下，密封，制备单组分含量为0.006 μg、0.020 μg、0.060 μg、0.180 μg的标准系列吸附管。
B.2.2  气体外标法标准管系列：应定量控制50 mL ~2000 mL的标准气体流过吸附管，气流方向与吸附管所标识的采样气流方向应相同，参照表B.1.2制备单组分含量约为0.05 μg、0.2 μg、0.5 μg、1.0 μg、2.0 μg的标准系列吸附管，通入吸附管的标准物质含量应按下列公式计算：
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式中：
[image: image31.wmf]i

标

m

——通过吸附管的第i种组分标准物含量(μg)，保留 3位有效数字；

[image: image32.wmf]i

标

c

——通过吸附管的第i种组分气体标准物质标称浓度（mg/m3）；

[image: image33.wmf]0

标

V

——通过吸附管的换算为标准状态的标气体积 (mL)。
表B.2.2：标准物质含量

	浓度（mg/m3）
	0.5
	1
	1
	2
	1
	2
	1
	2
	1
	2

	通过体积 (mL)
	100
	50
	200
	100
	500
	250
	1000
	500
	2000
	1000

	含量(μg)
	0.05
	0.2
	0.5
	1.0
	2.0


附录C内标法计算
C.0.1  标准系列第j浓度点中目标物的相对响应因子（
[image: image34.wmf]j

RRF

），应按下列公式计算:
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式中：
[image: image36.wmf]j

RRF

——标准系列中第 j 浓度点目标物的相对响应因子；


[image: image37.wmf]j

A

——标准系列中第 j 浓度点目标物定量离子的响应值；


[image: image38.wmf]j

m

——标准系列中第 j 浓度点目标物的质量，μg；
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A

——内标物定量离子的响应值；
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m

——内标物的质量，μg。

C.0.2  目标物的平均相对响应因子
[image: image41.wmf]RRF

，应按下列公式计算:
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式中：
[image: image43.wmf]RRF

——目标物的平均相对响应因子；

n——标准系列点数。

C.0.3  RRF 的标准偏差（SD），应按下列公式计算: 
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C.0.4  相对响应因子RRF 的相对标准偏差（RSD），应按下列公式计算:
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标准系列目标物相对响应因子（RRF）的相对标准偏差（RSD）应小于等于 20 %。若标准系列中某个目标物相对响应因子（RRF）的相对标准偏差（RSD）大于 20 %，则此目标物需用最小二乘法校准曲线进行校准。

C.0.5样品中第i种目标物的质量
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应按下列公式计算:
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式中：
[image: image48.wmf]i

m

——样品中第i种目标物的质量，μg；

[image: image49.wmf]i

A

——样品中第i种目标物的定量离子的响应值；

[image: image50.wmf]IS

A

——与目标物相对应内标定量离子的响应值；

[image: image51.wmf]IS

m

——内标物的质量，μg；

[image: image52.wmf]RRF

——目标物的平均相对响应因子。
本标准用词说明

1  为便于在执行本标准条文时区别对待，对要求严格程度不同的用词说明如下：

1）表示很严格，非这样做不可的：

   正面词采用“必须”，反面词采用“严禁”；

2）表示严格，在正常情况下均应这样做的：

   正面词采用“应”，反面词采用“不应”或“不得”；

3）表示允许稍有选择，在条件许可时首先应这样做的：

   正面词采用“宜”，反面词采用“不宜”；

4）表示有选择，在一定条件下可以这样做的，采用“可”。

2  条文中指明应按其他有关标准执行的写法为：“应符合……的规定”或“应按……执行”。
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2.《数字修约规定与极限数字的表示和判定》GB/T8170
3.《职业卫生标准制定指南  第4部分：工作场所空气中化学物质测定方法》GBZ/T210.4
中国工程建设标准化协会标准

环境空气中苯及TVOC检测方法标准

（计划更名为：室内空气中苯系物及总挥发性有机化合物检测方法标准）

T/CECS  **:****

条 文 说 明

1  总则
1.0.1  制定本标准，是为了规范空气中苯系物及挥发性有机化合物的检测方法。

1.0.2  本标准主要适用于室内空气中苯系物及挥发性有机化合物的检测。

4  室内空气中苯系物检测
4.1  吸附管吸附-热解吸/气相色谱法

4.1.1  解吸，也称解析或脱附。

4.1.2  吸附率解吸率试验可按《职业卫生标准制定指南  第4部分：工作场所空气中化学物质测定方法》GBZ/T210.4-2008执行。适用浓度范围根据标准曲线范围及采样体积推算。

4.1.3  吸附管的活化，也称净化或老化。采样气流方向对测量准确度的影响重大，采样开启前应确认采样气流方向。连接吸附管与恒流采样器的软管自然弯曲不影响采样流量，但折弯或压扁会影响采样流量。当温度高于25 ℃时，300 mgTenaxTA吸附管对苯的吸附可能出现穿透，所以应串联2根吸附管进行采样，应避免所采气体与连接2根吸附管的软管接触，以免软管对目标苯系物的吸附。恒流采样器采样后流量下降10%以上通常是电量或电压不足引起，核查电量或电压比核查流量可能更简便；采样器电量或电压与采样流量的相关关系可按如下方法确立：某台采样器电量或电压不低于某个值，其采样流量不会下降10%以上，但应注意电池老化对其相关关系的影响；具有电量或电压显色功能的采样器可每个检测点采样后核查电量或电压，优于整批采样后再核查。吸附管需在洁净的环境中储存，如不能确认实验室环境是洁净的，可储存于密闭容器如干燥器中；带氟胶密封圈、聚四氟乙烯密封圈的密封帽等可认为能良好密封。应预防运输过程吸附管的振动导致管内吸附剂位移。

4.1.4  分流比、检测器条件等可试验出最优条件后确定。

4.1.5  热解吸气流方向对测量准确度的影响重大，启动加热前应确认解吸气流方向。活性炭吸附管采样过程可能吸附10 mg~40 mg的水份，可能严重影响后续检测，液体外标法标准样品管残留大量溶剂的也可能影响标准样品的定量，可用下列方法对吸附管作预处理：将已加液体标准物质吸附管或已采样吸附管分别置于活化装置中，在100 mL/min的氮气通过吸附管条件下于70 ℃加热5 min ~10 min，此预处理过程可去除绝大部分水份或溶剂，且不会造成目标物流失；非活性炭吸附管不得用此预处理方法。

4.2  活性炭吸附-溶剂解吸/气相色谱法

4.2.3  宜选用玻璃管壁吸附管，便于取出活性炭。

5  总挥发性有机化合物
5.1  吸附管吸附-热解吸/气相色谱-质谱法

5.1.3  在空气温度大于20℃时，Tenax TA吸附管对正已烷、乙酸乙酯、苯等较低沸点物质会发生穿透，致使吸附率严重偏低。复合吸附管在空气温度-10℃～45℃范围内采样8 L对正已烷、乙酸乙酯、苯吸附率大于99%。
5.1.4  色谱柱升温程序与TVOC的定义有关，不得随意更改。

5.1.6  需识别物质依据对室内空气污染物的调查确定。
附录A  试剂材料及仪器设备
A.1  试剂材料

A.1.1  石墨化炭黑-X的后缀X，代表了其在石墨化炭黑系列中的型号，不同型号的石墨化炭黑的比表面积、吸附性能等相差很大，不能互相代替，后缀X的表述不能省略。根据HJ 168-2010第5.6条，方法标准中不得出现特定企业的商标名称。Tenax™ 是美国Enka Research Institute NV NL 的商标；目前国内多部标准均使用该商标作为2，6-对苯基二苯醚多孔聚合物（英文名称为2.6-diphenylene oxide）吸附剂的材料名称，这有国外引进等历史原因和业内已习惯使用的现实原因，短时间内无法完全改变，但应引起注意。

A.2  仪器设备

A.2.2  内壁涂覆6％腈丙基苯+94％二甲基聚硅氧烷的柱子，不能分离对二甲苯和间二甲苯，内壁涂覆聚乙二醇膜的柱子，可分离对二甲苯和间二甲苯，但对其它物质的分离效果较差。

A.2.4  热解析仪的加热部件应能全部包覆吸附管中吸附剂存在的区域，不能全部包覆吸附管中吸附剂存在的区域难以使吸附剂按要求的温度均衡及充分地受热。

A.2.5  需在规定的阻力范围内，才能确保流量恒定在规定的范围。

A.2.7  样品管活化装置的加热部件内径比样品管外径相差不能太大，才能确保样品管充分及均匀受热。

附录B  标准物质和标准样品管系列
B.1  标准物质
B.1.1  气体标准物质的配制需专门设备及专业的水平，只有已确认具备配制标准气体进行溯源能力的实验室，其自行配制的气体标准物质才能符合溯源要求。本标准使用的溶液标准物质，其溶质、溶剂均有较强的挥发性，配制难度较高，宜优先使用有证标准物质。TVOC的物质种类很多，沸点跨度大，不宜自行配制。

B.1.2  苯乙烯加入到溶剂中的过程，可能发生聚合导致溶液中单体苯乙烯浓度显著减少，应特别关注。苯乙烯以外物质，宜先加入沸点较高物质，再依次加入沸点较低物质。
B.1.4  购买的有证标准物质通常数量很少，不够用于定容稀释，可采用按比例稀释。当溶液浓度较低时，稀释前后溶液密度变化对体积的影响可忽略不计；当溶液浓度较高时，稀释前后溶液密度变化可影响稀释后浓度，应进行修正。密封样品瓶的质量好且操作得当时，标样储存较长时间浓度无明显变化，样品瓶加盖操作不当时，储存短时间内浓度即有明显变化，操作得当与否无法定量，应积累操作经验，每次操作均需特别注意。
B.2  标准样品管系列
B.2.1  溶剂解吸法标准溶液溶剂宜为二硫化碳，可减少谱图出现的溶剂峰种类。
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