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摘 要：纺织品样品在柠檬酸盐缓冲溶液的介质中用连二亚硫酸钠还原分解，以产生可能存在的禁用芳香胺，经硅藻土

柱净化，洗脱、浓缩定容，采用气相色谱质谱联用法进行分析。

关键词：纺织品  禁用芳香胺  气相色谱质谱联用法

偶氮染料广泛用于各种产品的着色剂，诸如纺织品、纸张、皮革、食品和化妆品等。研究证明，偶氮染料在环境中

能以不同途径还原降解为胺类物质，其中有些苯胺、联苯胺衍生物为众所周知的致癌物或怀疑具有致癌性的物质，对人

类健康与环境构成极大的影响与危害。

自1996年4月德国正式实施禁用偶氮染料法规以来,对相关检验方法的研究已有不少报道，主要包括HPLC法、GC法、

GCMS法和TLC法等。由于GCMS法在定性分析方面具有明显优势，因此目前较为常用。欧盟标准在综合考虑多种因素

的基础上，将禁用芳香胺限量定为30 mg/Kg，而GB/T18885-2009《生态纺织品技术要求》则将限量定为20 mg/Kg。

本文利用岛津公司 GCMS-QP2010 Ultra气相色谱质谱联用仪，对规定禁用的偶氮染料进行分析，结果选择性，重

复性且线性关系好，定量准确，完全能满足企业及检测机构所要求的精确定性定量分析的要求。

1．实验部分

1.1 仪器

日本岛津GCMS-QP2010 Ultra气相色谱-质谱联用仪 

1.2 色谱条件

色   谱   柱：色   谱   柱：Rtx-5MS  30m x 0.32mm x 0.25μm  

进样口温度：进样口温度：270℃

柱 温 程 序：柱 温 程 序：60℃(1min)8℃/min 210℃(12min) 30℃/min 300℃(5min)

恒 线 速 度：恒 线 速 度：52 cm/sec

不分流进样

进   样   量：进   样   量：1μL

离子源温度：离子源温度：250℃

色谱-质谱接口温度：色谱-质谱接口温度：290℃

采用SCAN全扫描模式进行定性分析，SIM选择离子模式进行定量分析，选择离子见表1。

                                                              表1  23种偶氮芳香胺选择离子

气相色谱质谱联用法检测纺织品中的禁用偶氮芳香胺
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2．样品的制备

3．结果与讨论

3.1  23种偶氮芳香胺标准品色谱图
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 图1  23种偶氮芳香胺的TIC谱图

3.2 标准曲线

23种偶氮芳香胺混合标准溶液用甲醇配制成一标准储备液，依此标准储备液配制出系列浓度分别为0.1、0.5、1.0、

5.0、10.0 mg/L。以SIM方式采集，得到各组分的标准曲线如下：
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图2  23种偶氮芳香胺标准曲线图

3.3 重复性测试

取1.0 mg/L的芳香胺混合标准溶液进行重复性测试，结果见表2、表3。

                                                 表2  23种偶氮芳香胺峰面积重复性结果（n=6）
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表3  23种偶氮芳香胺保留时间重复性结果（n=6）
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3.4 检出限、定量限

以3倍信噪比计算23种偶氮芳香胺的检出限，以10倍信噪比计算23种偶氮芳香胺定量限。结果见表4。

                                                        表4  23种偶氮芳香胺检出限、定量限

3.5 回收率测试

称取三份试样各1.0 g，将芳香胺混合标准溶液添加于样品中，添加浓度为1.0 mg/L，按上述方法进行样品前处理，

考察方法回收率。回收率测试见表5，各芳香胺的平均回收率在62％~92％之间，符合国家标准规定的要求。

                                                                     表5  加标回收率结果
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3.6 样品测试结果

取1μL样品溶液进样，得到样品的TIC图及测定结果如下：

表6  全棉布料样品结果
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3.7 讨论

采用岛津公司生产的最新的GCMS-QP2010 Ultra气相质谱联用仪，对规定禁用的偶氮染料进行分析，结果选择性，

重复性且线性关系好，定量准确，完全能满足企业及检测机构所要求的精确定性定量分析的要求。




