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前  言
为推进京津冀协同发展战略实施，天津市市场监督管理委员会、北京市市场监督管理局、河北省市场监督管理局共同组织制定本地方标准，在京津冀区域内适用。
本文件按照GB/T 1.1—2020《标准化工作导则  第1部分：标准化文件的结构和起草规则》的规定起草。
本文件由北京市应急管理局提出并归口。
本文件起草单位：
（天津组）天津市疾病预防控制中心、天津市职业病防治院、天津市滨海新区疾病预防控制中心。
（北京组）北京市科学技术研究院分析测试研究所（北京市理化分析测试中心）、首都医科大学附属北京朝阳医院。（方法验证参与单位：北京市昌平区环境保护监测站、北京市海淀区疾病预防控制中心、天津华翼科技有限公司。）
（河北组）河北省疾病预防控制中心。
本文件主要起草人：
突发职业中毒现场调查及监测技术规范
1　 范围
本文件规定了职业中毒事故调查的基本要求、工作流程、调查前准备、现场调查、实验室检测、事故分析和报告要求。
本文件适用于急性职业中毒事故的技术原因调查，环境污染事件调查及监测可参照本文件执行。
2　 规范性引用文件
下列文件中的内容通过文中的规范性引用而构成本文件必不可少的条款。其中，注日期的引用文件，仅该日期对应的版本适用于本文件；不注日期的引用文件，其最新版本（包括所有的修改单）适用于本文件。
GB/T 16126 生物监测质量保证规范
GBZ 331 职业卫生技术服务工作规范
HJ 493 水质 样品的保存和管理技术规定
WS/T 679 突发中毒事件卫生应急处置技术规范 总则
WS/T 680 突发中毒事件卫生应急处置人员防护导则
DB11/T 1584 有限空间中毒和窒息事故勘查作业规范
3　 术语和定义
本文件没有需要界定的术语和定义。
4　 基本要求
急性职业中毒事故应由事故发生地属地牵头开展调查。跨区域协作时，经行政部门批准后，可由其他地区相关单位协助开展调查工作。应建立顺畅的联络沟通机制及技术专家库，资源共享，实施联合研判。
多地多部门联合调查时，各方应统一监测方法，检测结果应共享互认。
调查人员接到调查任务后，应询问并记录事故发生时间、地点、简要经过、事故现场存放物品及工况，成立技术调查工作组。
技术调查工作组成员应不少于3人，设计调查方案，明确各自工作职责。
进入急性职业中毒事故现场前，应按氧气测定、可燃性气体测定、有毒气体测定、总挥发性有机物测定的顺序对现场空气进行快速检测，评估现场安全状态。
当中毒现场为有限空间时，应按照DB11/T 1584标准执行。
5　 工作流程
急性职业中毒事故的调查应按照调查前准备、现场调查、实验室检测、事故分析、调查报告的程序进行，工作流程可参照图1。


[image: image2.emf]事故分析 调查报告 调查前准备

人员准备

仪器准备

个体防护准备

现场调查

资料收集

毒物预判

现场检测

 

实验室检测

环境样品

生物样品

样品采集

满足要求

调查任务开始

满足要求

不满足要求

满足要求

不满足要求

满足要求

调查结束


图1 工作流程图
6　 调查前准备
6.1　 人员准备
调查人员应由具有流行病学调查、现场检测、毒物检测等专业知识和工作能力的技术人员担任，应包括现场调查人员、毒物检测人员、事故分析人员、报告人员。
6.2　 仪器准备
6.2.1　 准备能够采集中毒现场环境样品的设备和容器，现场气体采集应满足主动（泵吸式或真空负压式）全空气采样。
6.2.2　 准备快速检测设备用于事故现场气体检测，仪器设备应配有延长采集管或具有无线传输功能。
6.2.3　 现场监测和采样设备应便于携带，并配备通讯、照明、储存等基本工作保障设备。
6.2.4　 准备能够记录事故现场声音、影像等数据的采集设备。
6.2.5　 应急检测仪器设备及要求可参见附录A。
6.3　 个体防护准备
6.3.1　 现场调查和监测人员，应根据现场毒物情况采取有效的个体防护措施，保证人员安全。
6.3.2　 个体防护装备应符合WS/T 680标准要求。
7　 现场调查
7.1　 资料收集
7.1.1　 调查人员应收集中毒患者基本信息，了解发病和临床诊疗情况，应采集生物标本进行毒物及生物指标分析。中毒患者个案调查应详细记录，个案调查表可参见附录B。
7.1.2　 应根据个案调查内容，确定急性职业中毒事故发生的时间、地点、人群特征及中毒患者临床表现。
7.1.3　 调查人员到达中毒现场后，应与事故现场负责人联系，详细记录事故发生经过。
7.1.4　 现场卫生学调查应对可疑中毒物质来源、接触方式及其影响因素开展调查，调查中毒岗位的工艺流程、生产方式、物料使用和存储情况，生产设备性能及操作规程，个体防护用品使用情况和事故现场控制措施。现场调查内容应详细记录，现场调查表可参见附录C。
7.2　 毒物预判
在现场调查及病例临床表现的基础上，对收集的材料进行整理和分析，提出毒物预判。
7.3　 现场检测
7.3.1　 检测指标
根据毒物预判结果，识别引起急性职业中毒的已知毒物，及可能在生产过程中产生的副产物、衍生物等作为现场检测项目。
毒物难以预判时，常见毒物筛查检测应包括一氧化碳、二氧化碳、氨、磷化氢、氰化氢、硫化氢、甲硫醇、乙硫醇、甲硫醚、二硫化碳、正丁硫醇、二甲二硫、苯、甲苯、乙苯、间二甲苯、对二甲苯、邻二甲苯、苯乙烯、异丙苯。
生物样品应根据环境毒物的定性结果选择检测对应的生物指标。
7.3.2　 检测点位
应对急性职业中毒发生地具体情况进行综合评估，迅速划定检测区域，确定检测点数量和位置。
尽可能以最少的检测点位获取足够的有代表性的所需信息，点位设置一般以中毒发生地及其附近区域为主，以掌握事件发生地毒物浓度及其扩散范围。
7.3.3　 检测方法
环境样品中常见毒物的现场快速检测方法可参见附录D。
使用直读式气体检测仪检测时，每个检测点应进行三次相同检测后进行评估并记录。
7.4　 样品采集
7.4.1　 环境样品采集
布点应以使采集的样品具有代表性和能满足检测目的为原则。布点范围一般以发生职业中毒的工作地点及可能受影响的区域为主。
气体样品采集高度一般在劳动者呼吸带高度，也可视中毒现场实际情况而定。
气体样品采集应在正常工况下或模拟事故发生时的作业状态下进行，若不能满足时，应在监测报告中说明。
液态样品采集应包含职业中毒现场各个代表性点位。应采集液态污染物的泄漏源中的样品,如水管道、水桶、水箱（井）等。
环境样品的采集方法参照WS/T 679的要求执行。
7.4.2　 生物样品采集
急性职业中毒生物样品检测，可采集中毒人员的呕吐物、胃内容物、血液、尿液、呼出气等人体生物样品。
中毒现场采集血液样品前，应先清洗采集部位的皮肤。血液样品应使用具塞采血管采集。原因不明职业中毒事件中的血液样品应分为抗凝全血和血清两种方式采集。
尿液可通过直接收集、导出或注射器抽取，无尿者也可收集膀胱冲洗液。中毒人员自行留取尿液样品时，应先清洗双手，清除污染衣物，尿液样品应使用具塞的惰性塑料或玻璃容器盛装。
不能稳定混匀的液体样品（如呕吐物等），应选用密闭性好的大容器整体采集，分别装入不同采样容器中。胃内容物和呕吐物等生物样品可用玻璃、聚乙烯或聚四氟乙烯容器盛装，避免使用金属器皿。
采集呼出气用的采气管（袋）应具有密闭性好，吸附性和阻力小的特性。常用的采气器为铝塑复合膜采气袋和两端有三通活塞的玻璃管。
血液样品采样量应在5mL以上，尿液样品采样量应在50mL以上，不能稳定混匀的液体样品（如 呕吐物等）采样量最好在200mL以上，呼出气样品采样量应在100mL以上。
7.5　 现场记录
7.5.1　 应准确记录中毒现场环境条件，包括温度、湿度、气压、风速、热辐射等。有限空间中毒和窒息事故还应记录空间结构。
7.5.2　 现场快速检测记录和采样记录均应在现场完成，内容全面、清晰、完整，由现场检测/采样人员、审核人、陪同人逐一签字确认。现场快速检测记录表见附录E，现场采样记录表可充分利用常规监测的采样表格进行记录。
7.5.3　 应绘制现场检测位置或采样布点示意图，并且标记准确、清晰。
7.6　 质量控制
7.6.1　 使用空气采样器采集气体前后应用流量计对采样流量进行校准，流量校准方法及要求参照GBZ 331的附录E执行。
7.6.2　 采集样品过程中应避免交叉污染，样品应独立保存。
7.6.3　 直读式气体检测仪应在有效的计量检定（或校准）日期内，并经期间核查后确认在合格准用状态下方可使用。
7.6.4　 使用直读式气体检测仪检测时，每次检测的通气时间要大于仪器的响应时间，两次测定的间隔时间要大于仪器的恢复时间。
7.6.5　 液态环境样品采集后，如不能及时分析，应根据不同测定项目采取不同保存方法，尽量减少样品组分变化。不同测定项目所用容器、样品量及保存方法参照HJ 493规定的方法执行。
7.6.6　 生物样品应注意采集时间，血液样品最佳采集时间应根据毒物在血液中的半衰期确定，一些毒物在中毒初期尿检呈阴性。
7.6.7　 肺功能不全者不宜采集呼出气样品。
7.6.8　 样品在运输过程中应避免颠簸、挤压、碰撞等外力影响，根据待测物质特性，在适宜条件下保存和运输，避免高温高压、光照等影响。对于易从样品中逸出的毒物应采满容器并密封保存。
7.6.9　 采样用的容器应具有唯一性编号，编号区域不得被覆盖、涂写，保持编号清晰完整。
7.6.10　 应急检测完毕的生物样品，应在不改变样品中毒物性质的条件下保存一周以上，以备复核。
7.6.11　 生物监测的质量保证内容按照GB/T 16126执行。
8　 实验室检测
8.1　 环境样品中常见毒物的实验室检测方法可参见附录D。
8.2　 血液样品应检测动脉血气成分，包括氧分压、二氧化碳分压、碳氧血红蛋白、高铁血红蛋白。其他常见毒物中毒的人体生物样品检测方法参见附录F。
9　 事故分析
9.1　 应在现场调查、毒物监测、临床表现的基础上，按照事故中受伤害部位和程度、受伤害性质、起因物、致害物、伤害方式、不安全状态、不安全行为等七项内容，对事故进行分析，确定事故的直接原因。
9.2　 对于无法确定毒物限值或多种毒物联合致毒的事故，应采取专家会商的方式出具专家意见，确定事故的直接原因。
10　 报告
10.1　 报告内容
事故技术调查报告的内容要素应包括： 

a) 事故概述； 

b) 基本情况；

c) 事故发生经过；

d) 事故现场调查情况；

e) 事故原因。
10.2　 报告要求
10.2.1　 报告中应附中毒现场及监测点位示意图。
10.2.2　 报告应按照调查及监测单位质量管理体系相关程序文件的要求完成审核签字后报送。
10.2.3　 报告相关材料的原始记录、照片、录像、平面图等信息保存至少2年。
附录A 
（资料性）
仪器设备配备清单
急性职业中毒应急监测应该配备的仪器设备，可根据实际需要参照表A.1确定。
表A.1 仪器设备配备清单
	物品类别
	设备名称
	技术性能要求

	工作保障
	移动电源
	防爆型直流电源

	
	防爆头灯
	防爆型、亮度大于200流明

	
	通讯设备
	对讲机、移动电话等

	
	查毒用笔记本电脑
	含Tomes plus、化救通、MSDS库等软件

	样品采集仪器设备
	恒流空气采样器
	防爆型，内含气体采样泵、收集装置

	
	储水瓶
	玻璃瓶体，聚四氟乙烯瓶盖

	
	土壤收集瓶、收集袋
	耐腐蚀、密封

	
	采水器
	不锈钢材质

	
	化学品采集容器
	耐腐蚀、耐高温

	
	导气管
	聚四氟乙烯材质

	
	呕吐物、血、尿、便等生物样品采集容器
	无菌、密封，玻璃或特定塑料材质

	
	Summa采样罐
	不锈钢材质，气密性完好

	
	样品保存箱
	避光、密封、清洁、具有安全锁定功能

	
	低温保存箱
	保持箱内样品低温（不大于4℃）2小时以上

	
	真空采样箱
	透明或有观察孔，具备足够强度的有机玻璃或不锈钢材质的密封容器，真空箱上盖可开启，盖底四边有密封条

	现场检测仪器设备
	气体检测仪

（配置相关有毒气体传感器）
	包括氧气、一氧化碳、二氧化碳、硫化氢、氯气、磷化氢、氨气、氰化物、光气、氮氧化物、甲醛、苯蒸气、TVOC 等多种气体的检测器，单通道或多通

道，其中氧气的测量范围（0～50）%，其他毒物的测量范围应大于各类气体的IDLH值

	
	比长式气体检测管
	配有采样器

	
	气相色谱/质谱仪
	便携/车载式

	
	水质快速检测仪
	余氯比色计、pH计、色度计、浊度计

	
	温湿度计
	计量等级不低于1.0级

	
	风速计
	计量等级不低于1.0级

	
	空盒气压表
	计量等级不低于1.0级


（资料性）
个案调查表
急性职业中毒个案调查表见表B.1。
表B.1 个案调查表
	一、基本信息调查

	姓名：
	
	性别：
	
	年龄：
	
	联系方式：
	

	家庭住址：
	调查地点：
	调查时间：年   月   日   时

	职业病危害接触史：
起止时间
用人单位
车间/
部门
工种/
岗位
每天工作
时间
接触的职业病危害因素
个体防护用品使用情况
年  月至   年  月
年  月至   年  月
年  月至   年  月


	二、中毒信息调查

	发病时间：年月日时，于上班后小时
	疑似毒物：
	中毒地点：

	发生中毒有关工序的操作流程简述：

	中毒发生经过简述：

	中毒主要症状和体征：

	同工种发病情况简述：

	中毒现场急救：有无；
	主要急救措施：


	三、临床信息调查

	就诊医疗机构：；             临床诊断意见：；
临床检查：
生物样品名称及检查项
采样日期
检验结果
结果评估


	临床治疗用药情况：
药物名称
药物剂量
用药时间
其他治疗措施：


	四、疾病史调查

	既往疾病史：

	既往发生急性中毒情况：
中毒时间
中毒地点
涉及毒物
中毒诊断


	五、近三年职业性健康检查调查

	用人单位名称
接触毒物名称
体检日期
体检类型
体检单位名称
体检结果


	注：如该调查表有后续补充内容，请在相应位置标注补充调查时间。

	填表日期：   年  月  日
调查单位：
调查人员：
被调查人：


附录B 
（资料性）
现场调查表
急性职业中毒现场调查表见表C.1。
C.1 现场调查表
	一、现场基本情况

	用人单位名称：
	单位地址：
	联系人及电话：

	单位所属行业：
	
	中毒时间：
	    年    月   日  
    时    分       
	现场调查时间：
	

	现场气象条件：
	气温(℃)   气压(kPa)   湿度(%)  风向 风速

	可疑毒物及存在状态：
	
	涉及岗位和工种：
	

	毒物暴露人数：
	人
	中毒累及人数：
	人(死伤)
	救治医疗机构：
	

	现场环境描述：

	事件概述：

	已经采取的现场控制措施：

	已经采取的现场医疗救治措施：

	二、现场卫生学调查

	原辅料、产品、副产品和中间产物描述：

	生产工艺、原料投入方式、生产方式及生产设备情况描述（重点描述中毒岗位、中毒发生地临近岗位）：

	是否存在设备故障：
	（是否）
	是否存在违规操作：
	（是否）

	应急救援设施运行是否正常：
	（是否）
	是否发放符合要求的个体防护用品：
	（是否）

	毒物接触情况：
工种
岗位
接触毒物名称
接触人数
接触
h/班
接触
方式
个体防护
措施
应急救援措施
（事故通风、喷淋洗眼、监测报警等）
总数
数/班


	三、初步研判（事件起因、毒物暴露情况分析、可疑毒物判别等。可加附页）：

	四、既往职业中毒发生情况：

	五、其他需要补充的信息：

	附：事件现场示意图（标示中毒发生地点、监测点、警戒区域等）

	填表日期：   年  月  日
调查单位：
调查人员：
陪同人：


（资料性）
环境样品检测方法
职业中毒环境中常见毒物的检测方法见表D.1。
表D.1 环境中常见毒物检测方法
	环境样品
	毒物名称
	现场快速检测
	实验室检测

	空气
	硫化氢
	便携式气相色谱-光离子检测器法（附录G）
比长式检测管法（HJ 871）
电化学传感器法（HJ 872、CJ/T 307）
	硝酸银比色法（GBZ/T 160.33）；
亚甲基蓝分光光度法（HJ 1388）

	
	氨气
	电化学传感器法（HJ 872、CJ/T 307）
比长式检测管法（HJ 871）
便携式傅里叶红外仪法（HJ 920）
	纳氏试剂分光光度法（GBZ/T 160.29）

	
	二氧化硫
	电化学传感器法（HJ 872、CJ/T 307）
比长式检测管法（HJ 871）
便携式傅里叶红外仪法（HJ 920）
	甲醛缓冲液-盐酸副玫瑰苯胺分光光度法、四氯汞钾-盐酸副玫瑰苯胺分光光度法（GBZ/T 160.33）

	
	一氧化碳
	不分光红外线气体分析仪法（GBZ/T 300.37）
电化学传感器法（HJ 872、CJ/T 307）
比长式检测管法（HJ 871）
便携式傅里叶红外仪法（HJ 920）
	直接进样-气相色谱法（GBZ/T 300.37）

	
	氯气
	电化学传感器法（HJ 872、CJ/T 307）
比长式检测管法（HJ 871）
	甲基橙分光光度法（GBZ/T 160.37、CJ/T 307）

	
	氟化氢
	电化学传感器法（HJ 872）
比长式检测管法（HJ 871）
便携式傅里叶红外仪法（HJ 920）
	离子选择电极法、离子色谱法（GBZ/T160.36）

	
	砷化氢
	比长式检测管法（HJ 871）
	溶液吸收-二乙氨基二硫代甲酸银分光光度法（GBZ/T 300.47）

	
	氰化氢
	电化学传感器法（HJ 872）
比长式检测管法（HJ 871）
便携式傅里叶红外仪法（HJ 920）
	异菸酸钠-巴比妥酸钠分光光度法（GBZ/T 160.29）

	
	苯、甲苯、乙苯、间二甲苯、对二甲苯、邻二甲苯、苯乙烯、异丙苯
	便携式气相色谱-光离子检测器法（附录G）
比长管检测管法（HJ 871）
便携式傅里叶红外仪法（HJ 919）
	溶剂解吸-气相色谱法、热解吸-气相色谱法（GBZ/T300.66、GBZ/T 300.68）；
溶剂解吸-气相色谱-质谱法（GBZ/T300.59）

	
	甲硫醇、乙硫醇、甲硫醚、二硫化碳、正丁硫醇、二甲二硫
	便携式气相色谱-光离子检测器法（附录G）
	二硫化碳的溶剂解吸-二乙胺分光光度法、溶剂解吸-气相色谱法（GBZ/T 300.38）；甲硫醇和乙硫醇的溶剂洗脱-气相色谱法、乙硫醇的对氨基二甲基苯胺分光光度法（GBZ/T 160.49）

	液体
	硫化物
	——
	碘量法（HJ/T 60）

	
	挥发性有机物
	——
	有机质谱分析方法通则（JY/T 003）；
吹扫捕集/气相色谱法（HJ 686）

	沉积物
	硫化物
	——
	海洋监测规范 第5部分：沉积物分析（GB 17378.5）

	
	挥发性有机物
	——
	顶空/气相色谱法（HJ 741）


（资料性）
现场快速检测记录表
急性职业中毒现场快速检测记录表参见表E.1。
表E.1 现场快速检测记录表
	用人单位名称
	
	检测任务编号
	

	现场地址
	省市区（县）街（乡)
	样品类型
	
	待测物
	

	风速（m/s）
	
	气压（kPa）
	
	温度（℃）
	
	相对湿度（%）
	

	检测方法
	
	干扰物
	
	消除方法
	

	仪器名称
	
	仪器型号
	
	仪器校准时间
	
	仪器修正系数
	


	样品编号
	检测地点
	仪器
编号
	生产情况、职业病防护设施运行情况
	检测时间
	测定值（mg/m3）
	修正值
（mg/m3）
	平均值
（mg/m3）
	备注

	
	
	
	
	：
	
	
	
	

	
	
	
	
	
	
	
	
	

	
	
	
	
	
	
	
	
	

	
	
	
	
	：
	
	
	
	

	
	
	
	
	
	
	
	
	

	
	
	
	
	
	
	
	
	

	
	
	
	
	：
	
	
	
	

	
	
	
	
	
	
	
	
	

	
	
	
	
	
	
	
	
	

	
	
	
	
	：
	
	
	
	

	
	
	
	
	
	
	
	
	

	
	
	
	
	
	
	
	
	


注：附检测点位图
检测人：                 审核人：               陪同人：           年     月     日
（资料性）
生物样品检测方法
常见毒物职业中毒的生物样品检测方法见表F.1。
表F.1 生物样品检测方法
	毒物名称
	生物样品
	监测指标
	检测方法

	二硫化碳
	尿液
	2-硫代噻唑烷-4-羧酸
	WS/T 40

	
	呼出气
	二硫化碳
	WS/T 41

	苯、甲苯、
二甲苯
	呼出气
	苯
	WS/T 51

	
	尿液
	马尿酸、甲基马尿酸
	WS/T 53

	
	尿液
	苯酚
	WS/T 49

	
	
	
	WS/T 50

	
	尿液
	苯巯基尿酸
	GBZ/T 254

	二氯甲烷
	尿液
	二氯甲烷
	GBZ/T 326

	二氯乙烷
	血液
	1,2—二氯乙烷
	GBZ/T 286

	氰化物
	尿液
	硫氰酸根
	GBZ/T 332

	砷化氢
	尿液
	砷
	WS/T 474

	
	尿液
	砷形态（亚砷酸盐[As(Ⅲ)]、砷酸盐[As(Ⅴ)]、一甲基砷(MMA)、二甲基砷(DMA)）
	WS/T 635

	一氧化碳
	血液
	碳氧血红蛋白
	WS/T 42

	氟化氢
	尿液
	氟
	WS/T 30

	
	尿液
	氟化物
	WS/T89

	
	血液
	氟化物
	WS/T 212


（资料性）
空气中15种有毒物质的测定 便携式气相色谱-光离子检测器法
B.1　 适用范围
适用于空气中硫化氢、甲硫醇、乙硫醇、甲硫醚、二硫化碳、正丁硫醇、二甲二硫、苯、甲苯、乙苯、间二甲苯、对二甲苯、邻二甲苯、苯乙烯、异丙苯共15种物质的现场测定。
当进样体积为0.1 ml时，方法检出限为0.009 mg/m3～0.14 mg/m3，测定下限为0.038 mg/m3～0.56 mg/m3。
B.2　 原理
仪器直接采集空气样品并经定量环进样，样品注入带有光离子化检测器的气相色谱仪中测定分析，根据保留时间定性，外标法定量。
B.3　 试剂和材料
高纯氮气，纯度≥99.999%。
标准气体1：硫化氢有证标准气体，平衡气为氮气或空气，高压钢瓶保存，钢瓶压力不低于1.0 MPa，相对扩展不确定度≤2%（k=2）。
标准气体2: 含有甲硫醇、乙硫醇、甲硫醚、正丁硫醇、二甲二硫、二硫化碳待测化合物的有证标准气体，平衡气为氮气或空气，高压钢瓶保存，钢瓶压力不低于1.0 MPa，相对扩展不确定度≤2%（k=2）。根据实际需要可选择单一或多种混合标准气体。
标准气体3：含有苯、三氯乙烯、甲苯、四氯乙烯、乙苯、间二甲苯、对二甲苯、苯乙烯、邻二甲苯待测化合物的有证标准气体，平衡气为氮气或空气，高压钢瓶保存，钢瓶压力不低于1.0 MPa，相对扩展不确定度≤2%（k=2）。根据实际需要可选择单一或多种混合标准气体。
B.4　 仪器和设备
便携式气相色谱仪：光离子化检测器，集成预柱反吹气体进样阀、毛细管色谱柱、定量环，配无油采样泵（≥100ml/min），样品流路采用惰性材料（聚四氟乙烯或硅烷化不锈钢）。
毛细管色谱柱：可以根据需要选择内径为0.25 mm、0.32 mm或0.53mm，膜厚1.0μm～5.0 μm，15 m～60 m长的100%二甲基聚硅氧烷毛细管色谱柱，或其他等效毛细管色谱柱。    
动态稀释配气装置：稀释能力不小于100倍，流量计流量精度优于±2%。
样品气稀释装置：基于文丘里管稀释原理，提供10倍～1000倍范围内预置的固定稀释档位，其稀释误差应小于±2%。
采样管路：足够长度的不锈钢钝化管线或聚四氟乙烯材料（Teflon）管。
气袋：气袋本体及构件的材质应化学惰性优良，具有低吸附、低气体渗透率、低本底等特性，材质应符合HJ 732相关要求。
B.5　 分析步骤
色谱分析参考条件
推荐的色谱分析条件如下（具体条件可根据仪器型号和色谱柱性能优化调整）：
进样阀温度：65℃。
色谱柱1温度：65℃。
色谱柱2温度：60℃。
载气流速：5～8 ml/min。
进样量：0.1 ml。
色谱图：在本附录的参考条件下，标准气体的参考色谱图见图G.1、G.2、G.3。
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1—硫化氢；2—甲硫醇；3—乙硫醇；4—甲硫醚；5—二硫化碳（色谱柱1）
图G.15种硫化物标准样品参考色谱图
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1—正丁硫醇；2—二甲二硫（色谱柱2）
图G.22种硫化物标准样品参考色谱图
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1—苯；2—甲苯；3—乙苯；4—间对二甲苯；5—苯乙烯；6—邻二甲苯；7—异丙苯
图G.3 8种苯系物标准样品参考色谱图
制作校准曲线
采用外标法，利用内置定量环吸入标准气体进行气相色谱定量分析，建立校准曲线。应制备至少5个浓度点的标准系列，采用动态稀释配气装置（见图G.4）将标准气体稀释不同倍数。或直接购置不同浓度水平的有证标准气体，用于绘制标准曲线。以硫化氢气体为例，参考浓度分别为5.1μmol/mol、34.6μmol/mol、61.5μmol/mol、83μmol/mol、194.5μmol/mol。可根据实际样品情况选择使用合适的标准气体。

[image: image6.png]e





1—（稀释气体）带有压力钢瓶；2、7—调压器；3、8—截止阀；4、9—过滤器；
5、10—经校正之气体流量控制器或临界流文丘里喷嘴；6—（标准组分气体）带有压力钢瓶；11—混合容器；12—色谱仪入口；13—放空口。
图G.4 动态稀释配气装置示意图
B.6　 样品测定
现场样品测定
B.6.1.1　 样品直接采样测定
便携式气相色谱仪直接抽取空气样品进行分析，内置采样泵流量和采样时间根据不同便携式气相色谱仪型号确定。使用校准曲线分析时，仪器设定的操作参数应与制定校准曲线时操作参数一致，待仪器运行稳定后开始保存测定数据。
B.6.1.2　 样品稀释采样法测定
浓度较高的样品，应在分析前进行稀释，以防止检测器污染或超出其线性范围。应使用样品气稀释装置（见图G.5），用氮气对样品气体进行稀释后，再导入便携式气相色谱仪。须准确记录稀释倍数，并在最终结果计算中予以修正。
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1—氮气钢瓶；2、4、6—压力计；3—调节阀；5—开关阀；7—样品气入口；8—文丘里喷射泵；
9—排空阀；10—稀释后气体出口。
图G.5 样品气稀释装置组成示意图
B.7　 结果计算与表示
定性分析
以样品中待测物色谱峰的保留时间与标准物质的保留时间相比较进行定性分析。
定量分析
B.7.1.1　 若校准曲线单位为质量浓度（如mg/m3），可直接根据校准曲线计算出目标组分的含量。
B.7.1.2　 若使用样品稀释装置，最终浓度需乘以相应的稀释倍数。
B.7.1.3　 若校准曲线单位为摩尔分数（如µmol/mol），根据公式（1）计算目标化合物浓度。
[image: image9.png]p=ye XL xf



                                    （1）
式中：[image: image11.png]


——样品中目标化合物的质量浓度，mg/m3；
[image: image13.png]Xx



——校准曲线得出的目标化合物摩尔分数，µmol/mol；

[image: image15.png]


——目标化合物的摩尔质量，g/mol；

[image: image17.png]


——根据相关质量或排放标准确定相应状态下气体的摩尔体积，参比状态下为24.5L/mol，标准状态下为22.4L/mol；

f——稀释倍数，无量纲。

结果表示
测定结果小于1 mg/m3时，保留至小数点后两位；大于或等于1 mg/m3时，保留三位有效数字。
B.8　 方法特性
检出限和测定下限
表G.1 目标组分检出限和测定下限（定量环0.1ml）
	序号
	物质
	检出限（mg/m3）
	测定下限（mg/m3）

	1
	硫化氢
	0.03
	0.12

	2
	甲硫醇
	0.009
	0.036

	3
	乙硫醇
	0.02
	0.08

	4
	甲硫醚
	0.02
	0.08

	5
	二硫化碳
	0.04
	0.16

	6
	正丁硫醇
	0.08
	0.32

	7
	二甲二硫
	0.04
	0.16

	8
	苯
	0.05
	0.20

	9
	甲苯
	0.06
	0.24

	10
	乙苯
	0.07
	0.28

	11
	间、对二甲苯
	0.2
	0.8

	12
	邻二甲苯
	0.09
	0.36

	13
	苯乙烯
	0.1
	0.4

	14
	异丙苯
	0.2
	0.8


精密度
六家实验室分别对15种化合物低、中、高浓度的有证标准气体进行了6次重复测定:实验室内相对标准偏差范围分别为0.13%～3.4%、0.11%～3.3%、0.20%～2.9%；实验室间相对标准偏差分别为；0.96%～3.2%、0.89%～3.9%、0.76%～3.3%；重现性限分别为0.020mg/m3～1.4mg/m3，0.08mg/m3～2.9mg/m3，0.09mg/m3～5.1mg/m3，再现性限分别为0.05mg/m3～3.7 mg/m3，0.23mg/m3～6.4 mg/m3，0.17mg/m3～9.6mg/m3。
正确度
六家实验室分别对15种化合物低、中、高浓度的有证标准气体进行了6次重复测定：相对误差范围分别为0.70%~2.7%、0.66%~2.8%、0.72%~4.0%；相对误差最终值分别为0.72%±1.6%～4.9%±3.4%、0.66%±1.0%～2.8%±9.0%、0.72%±1.3%～4.0%±5.0%。
B.9　 质量控制
应定期对仪器的性能和工作状态进行检查，以确保结果的准确性，校准频率取决于仪器的使用频率和使用环境条件。在校准过程中，应按照标准气体浓度从低到高的顺序运行，以防止交叉污染。
监测过程中，所有与样品接触的阀体、管线和接头均须惰性化处理，不应与目标化合物发生反应、吸附目标化合物或析出干扰物质。
当仪器分析高浓度样品后，应分析一个或多个空白样品检查交叉污染。空白样品中目标物化合物浓度应小于方法测定下限。若发生交叉污染，需采取烘烤仪器管线、老化色谱柱等相应措施，确认污染消除后再继续进行测试。
使用动态稀释配气装置或样品稀释装置时，应确保其流量计或稀释比例经过校准，保证稀释倍数的准确性。
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