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摘要
采用 HJ/T 400-2007[1] 方法测定车厢中挥发性有机化合物 (VOCs) 的浓度。本应用简
报介绍使用 Agilent 8890 GC/5977B MSD 和 Markes 的 TD 100-xr 自动热脱附 (TD) 
系统的分析方法。

利用 Agilent 8890 GC/5977B MSD 和
热脱附进样器测定汽车车厢中的挥发
性有机化合物
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前言
过去 20 年来，是否长期暴露在车内 VOCs 
中引起了越来越多人的重视，使相关法规
更加严格。确保 VOC 浓度低于限值也是
行业面临的一个巨大压力。车辆的 VOC 
检测方法包括整车检测以及零件和材料检
测。ISO 12219-1:2012[2] 由国际标准化组
织发布，其中介绍并规定了测定车厢空
气中 VOC 和醛酮类物质所需的车辆检测
室、气体采样组件以及检测条件。中国环
境保护部发布的 HJ/T 400-2007 方法对整
车检测进行了规定。对于零部件和材料中
释放的 VOC 检测，通常会采取不同的采
样方法，如使用微型检测室、采样管、小
型室和采样袋。ISO 12219-3[3] 规定了对
车辆内饰物释放的气相 VOCs 进行定性和
半定量的快速筛选方法。此方法使用微型
检测室，在模拟实际使用条件下进行。
德国汽车工业协会 (VDA) 发布了一系列
评估汽车装饰部件所释放 VOC 的方法。
VDA 方法 278[4] 规定了使用采样管直接通
过 TD/GCMSD 进行 VOC 分析的方法。
ISO 12219-4[5] 规定了使用小型室测定车辆
内部零件和材料所释放 VOC 的方法。ISO 
12219-2[6] 规定了采样袋检测方法，用于
测量可能从车辆内部零件扩散到车内空气
中的 VOCs、甲醛和其他醛酮类物质。

一些国家和地区已经实施或采用了法规
或非强制性标准，规定了新车内允许的 
VOCs 浓度水平。2011 年，中国环境保
护部和国家检疫总局发布了非强制性国家
标准 GB/T 27630-2011[7]《乘用车内空气
质量评价指南》。此后，该标准修订为强
制性国家标准，并对苯系物的标准限值进
行了更严格的要求。 

TD 是强大而通用的 GC 样品引入技术，
可用于监测空气中的挥发性有机化合物。
与传统溶剂萃取相比，TD 能够将 95% 或
更多的被分析物转移至气相色谱系统。
TD 耗费的时间也少于溶剂萃取，几乎不

需要手动样品前处理。本研究表明，使用
配备 TD 进样器的 8890 GC/5977B MSD 
系统可轻松满足 HJ/T 400-2007 标准中
规定的性能指标。

实验部分
本研究使用 Agilent 8890 GC 和带 EI 的 
Agilent 5977B 单四极杆 GC/MS。TD 通
过在惰性气体流中加热样品的方法，从吸
附剂或材料中萃取 VOCs，然后将萃取的
分析物通过载气转移到 GC/MSD 系统。

表 1 和表 2 展示了实验使用的 TD/GC/MSD 
系统。

表 1. TD 100-xr 进样器条件

TD

冷阱 通用冷阱（部件号 MKI-U-T11GPC-2S） 

吸附管 Tenax TA（部件号 C-TBP1TC）

参数 值

通用

待机分流流速 20 mL/min

流路温度 150 °C

气相色谱循环时间 30 min

最低载气压力 5 psi

预脱附

预吹扫时间 1 min

冷阱流速（冷阱在流路
中）

50 mL/min

吸附管脱附

脱附时间 10 min

脱附温度 250 °C

冷阱流速 50 mL/min

分流流速 50 mL/min

冷阱设置

冷阱吹扫时间 1 min

冷阱吹扫流速 50 mL/min

冷阱低温 25 °C

冷阱加热速率 MAX

冷阱高温 300 °C

冷阱脱附时间 5 min

分流流速 50 mL/min
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化学品、标准品和样品
将纯溶剂（纯度  > 98%，安谱公司）溶
于甲醇中（纯度   99.9%，J&K），制得 
包含 9 个化合物的 VOCs 储备液。将不
同体积的储备标准品加入甲醇中，制得 
5 个校准浓度。从 5 个浓度的溶液中各
取 1 µL，使用校准标样加样装置 (CSLR, 
Markes International) 在载气流中分别进
样至 Tenax TA 吸附管。吸附管上样品量
分别为 10、40、100、400 和 1000 ng。

如 HJ/T 400-2007 方法所述进行样品采
集，将来自车内的 3 L 空气以 50 mL/min 
的速度泵至装有  Tenax  TA 的吸附管
上。采集样品后，将吸附管密封并送至
实验室，按照表  1 和表  2 的条件进行 
TD/GC/MSD 分析。

结果与讨论
在 SCAN 模式下采集 MSD 数据，并通过 
Agilent MassHunter 10.0 软件进行分析。
图 1 显示了 9 种目标化合物在吸附管上
浓度为 400 ng 时的典型色谱图。除沸点
相近的苯乙烯和邻二甲苯外，大多数化合
物在 HP-5 ms 色谱柱上均得到了良好分
离。MSD 可以为这两种化合物选择不同
的定量离子，因此定量分析不受共流出的
影响。间二甲苯和对二甲苯这两种化合
物由于共洗脱，定量为一个峰。如需实
现苯乙烯和二甲苯的基线分离，可使用 
DB-WAX 等极性色谱柱。

表 2. 仪器条件

Agilent 8890 GC

进样口 不分流，999.99 分钟时吹扫分流出口

色谱柱 Agilent HP-5 ms, 30 m × 0.25 mm, 0.25 µm（部件号 19091S-433）

载气 氦气，1.5 mL/min，恒流

柱温箱 40 °C (5 min)，然后以 10 °C/min 升至 200 °C

传输线温度 250 °C

Agilent 5977B MSD

离子化类型 EI

离子源温度 230 °C

四极杆温度 150 °C

拉出极 3 mm

调谐文件 Atune.u

采集类型 SCAN

溶剂延迟 0 min

增益因子 1

图 1. 目标化合物的总离子色谱图（吸附管上样品量为 400 ng） 
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图 2 显示了 5 个校准浓度的叠加色谱图，
展示了出色的校准线性和色谱一致性。
表 3 展示了详细的重现性和线性结果。

9 种化合物的校准曲线在 10–1000 ng 的
吸附管上浓度范围内表现出优异的线性。
表 3 显示了每种组分的校准系数 (R2)。所
有化合物的 R2 值均高于 0.9996。图 3A 和
图 3B 显示了甲苯和十一烷的校准曲线。

表 3 还显示了每个标准样品在吸附管上浓
度为 10 ng 和 40 ng 下的 8 次连续进样结
果。所有化合物的峰面积 %RSD 均低于 
4%，保留时间 %RSD 小于 0.05%。

检测限 (LOD) 的计算遵循 EPA 模型，由
采用 99% 置信区间下 t 值的重复进样构
建得出[8]。本研究分析了 10 ng 低浓度下
的 8 次 VOCs 重复进样，用于计算 LOD。
HJ/T 400-2007 方法表明，泵入吸附管中
的空气体积需要整合到 MDL 测定中。考
虑到泵入的空气体积为 3 L，吸附管上样
品量为 10 ng 时浓度相当于 3.3 µg/m3。
结果如表 3 所示。

图 2. 5 个校准浓度的叠加色谱图
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表 3. 9 种化合物的线性、RSD 和 MDL 结果

序号 名称 保留时间 m/z CF R2

%RSD (n = 8)

LOD (ng) MDL (µg/m3)保留时间 10 ng 40 ng

1 苯 2.398 78.1 0.9998 0.014 3 1.8 1.9 0.6

2 甲苯 4.166 91.1 0.9999 0.05 2.1 1.8 1.4 0.5

3 乙酸丁酯 5.733 43.1 0.9996 0.037 3.7 2.3 3 1

4 乙苯 7.025 91.1 0.9999 0.03 1.9 1.4 1.4 0.5

5,6 间二甲苯、 
对二甲苯 7.251 91.1 0.9999 0.033 2.3 1.6 1.7 0.6

7 苯乙烯 7.806 104.1 0.9999 0.027 2.5 2.3 1.8 0.6

8 邻二甲苯 7.86 91.1 0.9999 0.027 2.3 1.2 1.6 0.5

9 十一烷 12.152 57.1 0.9998 0.002 2.9 2 2.3 0.8
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结论
本应用简报表明，Agilent 8890 GC/5977  
MSD 和 TD 100-xr 进样器系统能够依照 
HJ/T 400-2007 方法分析车厢中的 VOCs 
含量。结果显示了出色的灵敏度、重现性
和线性，满足 HJ/T 400-2007 方法的性
能指标。加入自动热脱附系统，使其成为
车辆中 VOCs 分析的实用工具。

图 3. (A) 甲苯校准曲线。(B) 十一烷校准曲线
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