醛类和酮类采样盒
用2.4-二硝基苯肼处理后的硅凝胶(DNPH)
1． 前言
醛类，酮类采样盒（用2.4-二硝基苯肼处理后的硅凝胶DNPH）用来分析周边空气中醛类，酮类蒸气，比如甲醛，乙醛，丙酮等。
醛类，酮类蒸气通过采样盒，吸附在盒内的DNPH上。醛，酮类蒸气通过乙腈溶剂解吸，并在高性能液相色谱上做分析。
815H中的DNPH含量是1mg。
注意：
带手套，眼睛，防止溶剂液体溅出。不要直接触摸损坏的采样盒中的试剂。万一接触了，大量清水冲洗。
不要让小孩子接触采样盒。
注意：
1. 用大气采样器ASP-1200系列采集。
2. 冰箱储存采样盒（0-10℃），在有效期内使用。
3. 打开盒子后请立即使用。
4. 不要把815H用于液相采样。
二．详述
[image: C:\Users\user\Documents\Tencent Files\920135005\Image\C2C\G7%C_WXX8]H8R((M3{%QMFQ.png]


三. 新采样盒变色范围允许值
采样盒未经使用时，试剂发生变色的量非常低，具体数值参看下表：
	
	甲醛
	乙醛
	丙酮

	ug/(采样盒)
	＜0.03
	＜0.03
	＜0.01


在进行气体检测时，通过采样盒的气量必须足够大，使得采样盒变色范围达到初始变色值（新采样盒）的10倍以上，才能确保此次测试精准可靠。
新采样盒的初始变色值必须对温度和时间不敏感，即时间和温度的变化基本不会对初始变色值产生影响，以免使得测试值不可靠。

四．容积
采样盒的容积是2.3u mol 作为羟基复合物（相当于甲醛70ug）
假如多种醛类，酮类（同时，分别）存在，估算混合物浓度，采用最大气体采样体积。5ppm甲醛要用10L体积采样。
臭氧降低DNPH衍生物。采样时在815H采样进口安装臭氧洗涤器，去除臭氧。
五．储存采样盒
保质期12个月，在10℃以下冰箱保存。空白值随着温度和时间轻微增加。假如采样盒在高温，或者保质期稍长，从新确定空白值。
采样完毕，将两端帽和堵塞好，并将采样器放到冰箱中，一


直到洗涤时间，洗涤时间为2周。DNPH衍生物洗涤时间不超过2周。

六.分析
可以采用HPLC（高效液相色谱）的方法来对甲醛进行测试：
具体测试条件为：
采样条件：
	采样时间：
	10min

	样品流量：
	1L/min

	可测试样品浓度：
	0.005-5ppm



色谱工作站条件
	色谱柱
	ODS柱（4.6mm L.D.*15cm）


	移动相
	CH3CN/H2O=50/50 

	流速
	1mL/min

	样品体积（柱内）
	10μL

	柱温
	40℃

	检测波长
	360nm


从上表看出，该测试条件不能对丙烯酸和丙酮的混合物进行分离，且不可分离的混合物不仅此一种。
进行测试分析时，谨慎将醛类和酮类进行分离。
采样HPLC分析乙腈时，若乙腈浓度不在可测试范围内，则使用氦气对乙腈进行稀释，使样品浓度到达可测试范围。（这句我没理解，翻译也是猜出来的，因为直接按照字面意思没法翻译，我查了一下，氦气从原理上不能对乙腈进行净化、提纯等。因此我解释成了稀释浓度。）
DNPH变色剂的变色初始值必须随时间和温度的变化较小。进行测试时，试样和空白样必须样品量一致，且保存条件一致。


采样流量1L/分钟，时间10分钟，就可以分析0.005-5ppm甲醛。
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HPLC工作状况
表二展示给我们，在这种状况下，丙烯醛和丙酮不能从复杂的混合物中分离出来。
在分析时不要把醛类或酮类混杂在其他物质中。
在HPLC评估乙腈，假如不能让其存在，用氦气清洁。
空白值随着温度和时间轻微增加。
	七，工作曲线
1． 解吸标准样（也就是从试剂公司采购的气体样，经过DNPH衍生采集后）进入解析溶剂，这就是标准溶液。
2． 一步一步稀释标准液，通过注入被稀释的标准液进入到HPLC在峰值区域，并做工作曲线。我们推荐准备3~5步标准液，包括估计标准液浓度。






8.分析空白样
装置：5ml液体注射器（可处理的注射器）。5ml体积瓶。试剂：HPLC等级乙腈
我们建议，采样盒的温度高于室内温度。洗脱要经过注射器过滤，以免进入到HPLC
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拔掉815H的帽和塞子，如图2所示，连接注射器，洗脱DNPH衍生物，用4ml乙腈进入到采样盒，打入到进到5ml体积瓶中。

HPLC等级 乙腈   1ml/分钟流量，分析采样盒中溶液中空白值。
九. 检测限、可测试样品量、样品体积
检测限（可检测的样品浓度最低值）为DNPH变色剂初始变色值标准偏差的3倍，可测试样品量为变色剂初始变色值的10倍，若样品盒中的DNPH变色剂初始变色值为0，即没有发生变色，则使用DNPH变色剂标准溶液的浓度最低值标准偏差来代替DNPH变色剂初始变色值标准偏差。
[bookmark: _GoBack]在正式检测前，需要评估采样盒的初始变色值，且需要对样品气体进行浓度预估，且样品气体量需要满足可测样品量最低值。

十．收集采样
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采样盒温度高于室温。
1. 打开采样盒两端的塞子。
2. 吸气泵S-20系列，连接如图所示。以200l/min流量
持续吸气。
※臭氧（室外）减少DNPH衍生物。
※如果在采集的气体中含有臭氧，要在815H进气端连接臭氧清除器。
※记录现场采样平均温度和采样体积。
※采样体积=采样后体积读数-采样前体积读数
3.采样完毕后，把采样盒两端堵头堵上，放到冰箱黑暗处，等到下次洗脱时用。
十一洗脱
5ml液体注射器：一次性的最好。
5ml液体试剂瓶
试剂：HPLC等级乙腈
※采样盒温度一定要高于室温。
连接如图示2.用4ml乙腈洗脱DNPH衍生物到5ml体积瓶中。洗脱时流量是1ml/min
12.分析
采样浓度（醛类，酮类）=（S-B）X5X22.4X(237+t）/(MX273XV)
S:平均采样值（ug/ml）    B:平均空白值（ug/ml）
M:摩尔质量               t：采样环境温度
V：采样体积
13.  处理
采样盒的处理要按照规定处里处置。
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Column ©  ODS column (4.6mmiDxT5cm)

with pre-colum fler or guard-column
Mobile phase :  CH:CN/H;0 =50/50(for HPLC)
Flow rate | ImLimin
Injection volume : 10 4 L
Column temperaure  40°C
Detestion | _ Absorbance at 360m,

¢ Condition in Table.2 is from us. In this case, Acetone and Acrolein docs not separate from a complex
mixture. In addition, there are other combinations having difficulty in separation.

¢ Be careful of unintentional contamination of Aldehydes or Acctone while analysis.

¢ Use the HPLC grade Acctonitrile. If your Acetonitrile is unacceptable, purge the Acetonitrile with
Helium gas for further purification.

¢ Blank valu of DNPH derivatives might increase slightly with time and temperature. Always
compare samples 10 blank cartridge from same lot and store under same conditions.




