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本标准按照 GB/T 1.1 2009 给出的规则起草。

本标准代替 GB/T 19942 2005 《皮革和毛皮 化学试验 禁用偶氮染料的测定》。

本标准与 GB/T 19942 2005 相比，主要技术变化如下 ：

一一“规范性引用文件”中删除了对 GB/T 66 82 引用的年代号，增加了对飞BIT 3339 2”的引用（见

第 2 章， 2005 年版第 2 章）；

一一“原理”一章中删除了具体的试验条件，增加了股的测定方法（见第 4 章， 2005 年版的第 4 章）；

一一增加了对甲醇的纯度要求（见 5 . 2);

增加了乙酸乙醋（见 5. 3) ;

增加了对叔丁基甲酷的纯度要求和说明性注（见 5.4);

增加了对连二亚硫酸铀榕液配置后的放置时间要求（见 5 . 6); 

修改了对拧棱酸盐缓冲液的预加热温度要求（见 5 . 11, 2005 年版的 6 . 9); 

“仪器和设备”中修改了色谱分析设备的种类（见 6 . 12 '2005 年版的 5 . 11);

增加了印花、多色拼接、不同品质的皮革、毛皮构成试样取样的规定（见 7 . 1);

还原裂解，中增加了室温的温度范围（见 8 . 2);

液－液萃取中增加了色语分析前对悔液的过滤操作（见 8.3);

增加了每批次试样分别进行标准工作海液分析的要求（见 8.5 '2005 年版的第 9 章）；

调整色谱分析参数到附录 C，并增加了液质参数（见附录 C,2005 年版的 10.1);

修改了计算公式中的符号（见第 9 章 ， 2005 年版的第 11 章） ；

调整“方法的可行性”至第 10 章 ，并增加了对编号为 5 ,6 和 22 的芳香胶的说明（见第 10 章 ，

2005 年版的 8 . 4 );

一一修改了试验报告的内容（见第 11 章， 2005 年版的第 12 章）。

本标准使用重新起草法修改采用 ISO 17234 1 : 2015《皮革 染色皮革中部分偶氮染料的化学测

定 第 1 部分：偶氮染料中部分可分解芳香肢的测定》 。

本标准与 ISO 17234 1:201 5 相比在结构上有较多调整，附录 A 给出了本标准与 ISO 17234 1:201 5 

的章条编号对照一览表 。

本标准与 ISO 17234 1 : 2015 相比存在技术性差异，附录 B 给出了相应技术性差异及其原因一

览表 。

为了便于使用，本标准还进行了以下编辑性修改：

标准名称改为《皮革和毛皮 化学试验 禁用偶氮染料的测定 》 ；

删除了 ISO 17234 1 :2 0 15"6 . 5 提取柱”注中材料型号的举例，增加了可购买商品柱的注；

增加了对 ISO 17234 1 :2 0 15 “ 7 . 2 叔丁基甲酷”的注 ；

9.2 中增加“其含量超过 30 mg／烛，视为该试样在加工和处理过程中使用了禁用偶氮染料”

的注 ；

ISO 172 34- 1:2015 附录 A 中增加了芳香胶标准物质的 GC/MS 总离子流图；

一一删除了 ISO 17234-1 : 2015 中的附录 B 和附录 C。

本标准由中国轻工业联合会提出 。

本标准由全国皮革工业标准化技术委员会CSAC/TC 252 ）归口。

本标准起草单位：嘉兴市皮毛和制鞋工业研究所、重庆检测认证（集团）有限公司、国家皮革质量监
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督检验中心（浙江）、广州质量监督检测研究院、际华三五一四制革制鞋有限公司 、盛国（东莞）新材料科

技有限公司、星期六股份有限公司 。
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本标准主要起草人：姜苏杰、张莉、沈云 、钟锡豪 、霍建春、李晓龙、曾陆、孙冬、李礼、赵向旭 。
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皮革和毛皮 化学试验

禁用偶氮染料的测定

警示－一使用本标准的人员应有正规实验室工件的实践经验。 芳香肢巴被归类为已知或怀疑是人

类致癌物的物质 ，本标准并未指出所有可能的安全问题 ，使用者有责任采取适当的安全和健康措施 ， 并

保证符合国家和地方有关法律法规的条件。

1 范围

本标准规定了染色皮革 、毛皮中能裂解释放出致癌芳香肢的禁用偶氮染料的测定方法。

本标准适用于各种经过染色的皮革、毛皮及其制品中禁用偶氮染料的测定 。

2 规范性引用文件

下列文件对于本文件的应用是必不可少的 。 凡是注日期的引用文件，仅注日期的版本适用于本文

件 。 凡是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 6682 分析实验室用水规格和试验方法CGB/T 6682- 2008, ISO 3696: 1987 ,MOD) 

GB/ T 33392 皮革和毛皮 化学试验 禁用偶氮染料中 4 氨基偶氮苯的测定 CGB/T 33392 

2016, ISO 17234-2:2011,MOD) 

QB/ T 1267 毛皮 化学 、物理和机械、色牢度试验 取样部位 C QB/ T 1267- 2012, ISO 2418 : 

2002 ,MOD) 

QB/ T 1272 毛皮 化学试验样品的准备CQB/T 1272 2012 ,ISO 4044 :2008 , MOD) 

QB/ T 2706 皮革 化学 、 物理、机械和色牢度试验 取样部位 C QB/ T 2706 - 2005, ISO 2418: 

2002 ,MOD) 

QB/ T 2716 皮革 化学试验样品的准备CQB/T 2716- 2018, ISO 4044 :2008,MOD) 

3 术语和定义

下列术语和定义适用于本文件。

3. 1 

禁用偶氨染料 banned azo colora nts 

可裂解一个或多个偶氨基而产生表 l 所列的芳香肢类的染料 。

表 1 24 种致癌芳香肢名称

序号 芳香胶名称 CAS 号

1 4－氨基联苯（4-aminodiphenyl) 92-67-1 

2 联苯胶（ benzidine) 92-87-5 

3 4－氯邻甲苯胶（ 4-chloro-o- toluidine) 95-69-2 

4 2 －荼胶（ 2- naphthylamine) 91 59 8 
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表 1 （续）

序号 芳香胶名称 CAS 号

5日 邻氨基偶氮甲苯（ 2-aminoazotoluene) 97-5 6-3 

6" 2 氨基 4 硝基甲苯（ 2 amino 4 nitrotol uene) 99 55 8 

7 对氯苯胶印廿1loroaniline) 106 4 7 8 

8 2 ,4－二氨基苯甲酶（ 2, 4-diaminoanisole) 61 5…05-4 

9 4 ,4 ＇－二氨基二苯甲烧（4,4气liaminodiphenylmethane) 101-77-9 

10 3 ,3 ＇ －二氯联苯胶（ 3, 31 -dichlorobenzidine) 91-94-1 

11 3 ,3 ＇ 二甲氧基联苯H安门， 31 dimethoxybenzidine) 11 9 90 4 

12 3 ,3 ＇ 二甲基联苯胶（ 3 ,3 ' dimethylbenzidine) 11 9 93 7 

13 3 ,3 ＇ －二甲基－4 ,4 ＇－二氨基二苯甲烧（ 3,3 ’－dimethyl-4, 4 ’-diaminodiphenylmethane) 838-88-0 

14 3－氨基对甲苯甲酷（户－克利町）（ρ－cresidine ) 120-71-8 

15 4 ,4 ＇ －次甲基－双－ （ 2－氯苯胶） [ 4, 41 -methylene- bis- ( 2-chloroaniline ) ] 101-14-4 

16 4 , 4 ＇ 二氨基二苯酷（ 4 , 41 oxydianiline) 101 80 4 

17 4,4 ＇ 二氨基二苯硫酷（ 4 , 41 thiodianiline) 139 65 1 

18 邻甲苯胶 （ o toluidine) 95 53 4 

19 2 ,4－二氨基甲苯（ 2, 4- toluylenediamine) 95-80-7 

20 2 ,4, 5－三 甲基苯胶（ 2, 4, 5- trimethylaniline) 137-17-7 

21 邻甲氧基苯胶（邻氨基苯甲酶） ( 2-anisidine) 90 04 0 

22 b 4 氨基偶氮苯（ 4 aminoazobenzene) 60 09 3 

23 2 ,4－二甲基苯胶（ 2, 4-xylidine) 95-68-1 

24 2, 6－二甲基苯胶（ 2, 6-xylidine) 87-62-7 

经本方法检测，邻氨基偶氮甲苯（序号 5 ,CAS 号 ： 97-5 6 - 3 ）和 2－氨基－4－硝基甲苯（序号 6,CAS 号 ： 99-55-8 ）进一

步分解为邻甲苯胶（序号 18,CAS 号 ： 9 5-5 3-4 ）和 2 ,4－二氨基甲苯（序号凹，CAS 号： 9 5-80- 7) 。

h 4 氨基偶氮苯（序号 22,CAS 号 ： 60 09 3 ），经本方法检测可分解为苯胶和／或 1, 4 苯二胶，如检测到苯胶和／或

1,4－苯二胶，应重新按 GB/T 333 9 2 进行检测 。

4 原理

将脱脂后的试样置于密闭容器中，一定温度下在规定 pH 的缓冲液中用连二亚硫酸铀处理，然后通

过硅藻土柱的液液萃取，将还原裂解产生的芳香胶提取到叔丁基甲酿中，浓缩后用适当的榕剂恪解、定

容，通过高效液相色谱／二极管阵列检测器 CHPLC/DAD) 或质谱检测器 CHPLC/MS），毛细管气相色

谱／质谱检测器CGC/MS），或带有二极管阵列检测器的毛细管电泳 CCE/DAD)测定或薄层色谱（TLC,

HPTLC）进行对芳香肢进行测定 。

芳香肢应通过至少两种色谱分离方法确认，以避免因干扰物质（例如同分异构体的芳香肢）对结果

造成的影响 。 芳香胶的定量通过具有二极管阵列检测器的高效液相色谱C HPLC/DAD)或气相色谱／质

谱检测器CGC/MS）来完成 。
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5 试剂和材料

除非另有规定，所用试剂均为分析纯，所有的榕液均为水梅液 。

5. 1 水，试验用水应符合 GB/T 6682 中三级水的规定 。

5.2 甲醇，色谱纯 。

5.3 乙酸乙醋，色谱纯 。

5.4 叔丁基甲酶，分析纯 。

注：分析纯的叔丁基甲眺可能含有的杂质会与还原裂解后的芳香胶产生反应，导致阳性试样未能检 H：＼或检出的量

偏小 。 所以建议在使用前对叔丁基甲酷进行蒸饱纯化或者直接使用色谱纯试剂 。

5.5 连二亚硫酸纳，纯度二三87 % 。

5.6 连二亚硫酸铀水辞辛液， 200 mg/mL 。 新鲜配制，在密闭容器中放置 1 h 后立即使用 。

5.7 正己烧。

5.8 芳香胶标准品，见表 1 ，最高纯度 。

5.9 芳香胶（ 5 . 8 ）储备液， 400 mg/L，海剂为乙酸乙酶，用于 TLC 分析 。

5.10 芳香胶（ 5.8 ）储备液， 200 mg/ L，溶剂为甲醇，用于 GC 、 HPLC 或 CE 分析 。

5. 11 拧橡酸盐缓冲液， 0.06 mol/L,pH = 6 ，预加热至 （ 70 土 5 ）℃。

5. 12 芳香股标准工作洛液，芳香肢的质量浓度为 30 µg/mL，根据分析方法从芳香胶储备液（ 5. 9 ）或

(5.10）中新鲜制备 。

5.13 20 % 氢氧化纳甲醇榕液， 20 g 氢氧化铀溶于 100 mL 甲醇中 。

6 仪器和设备

6.1 合适的玻璃反应器，耐高温，可密封 。

6.2 恒温水浴或沙浴（海沙，粒度 0.1 mm~ 0.3 mm），有控温装置。

6.3 温度计，在 70 ℃时能精确到 0.5 ℃ 。

6.4 容量瓶，各种规格 。

6.5 提取柱，聚丙烯或玻璃柱，内径 25 mm~ 30 mm，长 140 mm~ 150 mm，末端装有多孔的颗粒状硅

藻土（约 20 g，轻击玻璃柱，使装填结实） 。

注：可直接购买商品柱 。

6.6 聚乙烯或聚丙烯注射器， 2 mL。

6.7 真空旋转蒸发器，有真空控制和水浴 。

6.8 移液管 ， l mL,2 mL,5 mL,10 mL。

6.9 超声波浴，有控温装置。

6.10 圆底烧瓶， 100 mL ，具有标准磨 口 。

6. 门 天平，精确至 0.1 mg 。

6.12 色谱设备，从以下设备中选择 ：

具有梯度控制的高效液相色谱仪CHPLC），配有 DAD 或 MS 检测器 。

一一气相色谱仪CGC），配有质量选择检测器CMSD ） 。

毛细管电泳仪CCE），配有 DAD 检测器 。

薄层色谱仪CTLC）或高效薄层色谱仪CHPTLC） 。

注： 色谱设备的说明参见附录 C。

3 
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7 取样和试样的准备

7. 1 取样

皮革按 QB/T 27 06 的规定进行，毛皮按 QB/T 1267 的规定进行 。

如果不能从标准部位取样（如直接从鞋 、服装上取样），应在可利用面积内的任意部位取样，试样应

具有代表性，并在试验报告中注明取样过程 。

对于印花、多色拼接试样，应尽可能地考虑皮革毛皮的各种颜色并分别测试 ；若试样由不同品质的

皮革、毛皮构成，应对不同品质的材料分别测试 。

7.2 试样的制备

皮革 ：按 QB/T 27 1 6 的规定进行 。

毛皮：按 QB/T 1272 的规定进行，制样过程中应避免损伤毛被，保持毛被完好 。

尽可能干净地除去试样表面的胶水、附着物，将试样i昆匀，装入洁净的试样瓶内待测 。

8 试验步骤

8. 1 脱脂

称取剪碎的试样 1.0 g 于 5 0 mL 玻璃反应器（ 6 . 1 ） 中 ，加入 20 mL 正己烧（ 5. 7 ） ， 盖上塞子，置于

( 40 ± 2 ）℃的超声波浴（ 6. 9 ）中处理 20 m in ，海掉正己皖（小心不要损失试样） 。 再用 20 mL 正己皖按同

样方法处理一次 。 脱脂后的试样在敞口的容器中放置过夜，使正己皖完全挥发 。

8.2 还原裂解

待试样中的正己皖完全挥发后，加入 17 mL 预热至 （ 70 ± 5) 'C 的拧朦酸盐缓冲液（5.11 ），盖紧塞子，

轻轻振荡使试样温润，在通风柜中将其置于已预热到（70 ± 2）℃的水浴（或沙浴） 中加热（ 25 ±5 )min，反应

器内部始终保持 70 ℃ 。

用注射器（ 6.6 ）加入 1.5 mL 连二亚硫酸饷梅液（ 5.6 ），保持 70 ℃，加热 1 0 min；再加入 1. 5 mL 连二

亚硫酸饷溶液，继续加热 10 min ， 取出 。 将反应器放入冷水中， 2 min 内冷却至的室温 （ 20 'C ～ 25 ℃ ） 。

8.3 液－）在萃取

用玻璃棒将反应器中的纤维物质尽量挤干，将全部裂解液小心转移到硅藻土提取柱（ 6. 5 ）中，静置

吸收 1 5 min 。 加入 5 mL 叔丁基甲酷（5.4 ）和 1 mL20 %氢氧化饷甲醇榕液（ 5 .1 3 ）于留有试样的反应器

里，旋紧盖子，充分振荡后立即将榕液转移到提取柱（6.5 ） 中 。

分别用 1 5 mL 、 20 mL 叔丁基甲酷两次冲洗反应器和试样，并将冲洗液全部转移至硅藻土提取柱

( 6. 5 ） 中 ，然后再加入 40 mL 叔丁基甲酷（ 5 .4）到提取柱中 ，将洗提液收集到 1 00 mL 圆底烧瓶（ 6. 1 0 ） 中 。

在不高于 50 ℃的真空旋转蒸发器 （ 6 . 7) 中将洗提液浓缩至近 l mLC不要全干），残留的叔丁基甲酷

用低流速惰性气体缓慢吹干 。

加入 2 mL 甲醇（或乙酸乙酶，TLC 方法用）到圆底烧瓶中，快速振荡使残渣充分珞解，然后将海液

过滤后转移到色谱分析进样瓶中，该溶液应在 24 h 内用于仪器分析 。

8.4 色i昔分析

色i普分析参见附录 C。

4 
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如果用一种色谱方法检测到任何芳香肢，则应使用另一种或多种其他可选择方法进行确认。 只有

当两种方法均呈阳性结果时，结果才为阳性。

8.5 标准工作溶液

用 30 µg/mL 的芳香胶标准工作溶液（ 5. 12 ）进行色谱分析，每批试样应分别进行。

9 结果计算与表述

9. 1 结果计算

通过比较试样溶液中各个芳香胶组分与标准工作溶液（ 5. 12）的峰面积，计算试样中的芳香胶含量，

计算公式见式 (1):

A ‘× v 
w ＝ρc × ..＿＿：：一一－

A c × mE 

式中 ：

w 试样中的芳香胶含量，单位为毫克每千克（mg/kg );

ρc 标准工作溶液中芳香胶的质量浓度，单位为微克每毫升 C µg/mU;

A , 试样悔液中芳香胶的峰面积；

A , 标准工作榕液中芳香肢的峰面积；

V 一一按 8.3 处理后最终试样定容体积，单位为毫升（mL) ，标准条件下为 2 mL; 

m E 一一试样质量，单位为克（g)o

9.2 结果表示

按下列识别｜竭值分别列出和报告 ：

.. ( 1 ) 

a) 当每一芳香胶组分含量《30 mg／同时，试验报告中应注明“在规定试验条件下，试样中未检出

标准所列的致癌芳香股”，说明不能测出能释放出所列致癌芳香胶的禁用偶氮染料；

b) 当有芳香胶组分含量＞30 mg/ kg 时，试验报告中应注明“在规定实验条件下，试样中检出了标

准所列的致癌芳香股”，并写出芳香胶名称，说明该试样在生产和处理过程中使用了禁用偶氮

染料 ；

c) 当今氨基联苯和／或 2－茶肢的含量＞30 mg/kg 时，以现有的科学知识，在没有其他证据的情况

下，尚不能断定使用了禁用偶氮染料。

注：根据现有的科学知识，当染色皮革、毛皮在本试验方法条件下裂解产生表 1 所列的芳香胶类中的一种或多种，

经过测试，其含量超过 30 mg／地，视为该试样在加工和处理过程中使用了禁用偶氮染料 。

10 万法的可行性

方法的可行性以回收率表示，取 1.0 mL 的芳香股标准溶液（ 5.12 ），加入含有 16 mL 预热过的拧朦

酸盐缓冲液（ 5 .11 ）的反应器（ 6 . 1) 中 ，然后按处理试样的操作步骤（见 8 . 2 、 8 . 3 ） 进行分析，芳香肢的回收

率应符合以下要求 ：

一一表 l 中编号为 l～4 、 7 、 9～ 17 和 20～21 的芳香胶回收率应大于 70 % ;

表 1 中编号为 8 的芳香胶回收率应大于 20 % ;

表 l 中编号为 18 、四、 23 和 24 的芳香股回收率应大于 50 % ;

表 1 中编号为 5 , 6 的芳香胶见表 1 中脚注 a，编号为 22 的芳香胶见表 1 中的脚注 b 。

5 
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门试验报告

6 

试验报告应包含以下内容：

a) 本标准编号；

b) 试样的类型、来源和名称；

c) 与本标准规定的方法的任何偏离，特别是附加的步骤；

d) 分离步骤、检测和确认过程中使用的方法（用两种方法进行确认一一第二种方法对第一种方法

的结果进行确认）；

e) 芳香胶的分析结果，单位为 mg/kg 。



GB/T 19942-2019 

附录 A

（资料性附录）

本标准与 ISO 17234-1 :2015 相比的结构变化情况

本标准与 ISO 172 3 4- 1: 20 1 5 相比在结构上有较多调整，具体章条编号对照情况见表 A.l 。

表 A.1 本标准与 ISO 17234-1 :2015 的章条编号对照情况

本标准章条编号 对应的 ISO 17234-1: 20日 章条编号

警示 5 

5 7 

6 5 

7 8 

8 9 

8.4 10 

8.5 11 

9.1 12 .1 

9.2 第 1 3 章中 g）部分内容

10 9.4 

11 13 

附录 A

附录 B

附录 C 附录 A

附录 B

7 
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附录 B

（资料性附录）

本标准与 ISO 17234-1 :2015 的技术性差异及其原因

表 B. l 给出了本标准与 ISO 17234 1 :20 1 5 的技术性差异及其原因。

表 B.1 本标准与 ISO 17234-1 :2015 的技术性差异及其原因

本标准的
技术性差异 原因

章条编号

增加了标准的适用范围，扩大了标准的使用范围
符合 GB/T 1.1 的编写规定，并适合我

1 
国需要

关于规范性引用文件，本标准做了具有技术性差异的调整，调

整的情况具体反映在第 2 章“规范性引用文件”中，具体调整

如下：

一一用修改采用国际标准的 GB/T 6682 ，代替了 ISO 3696 , 

1987 （见 5.1);

一一用修改采用国际标准的 QB/T 1267，代替了 ISO 2418（见 7.D:
将 ISO 17234- 1:2015 中引用的 ISO 文

2 用修改采用国际标准的 QB/T 1272 ，代替了 ISO 4044 （见
件改为我国的标准，便于我国使用

7.2); 

用修改采用国际标准的 QB/T 2706 ，代替了 ISO 2418 （见

7.1); 

用修改采用国际标准的 QB/T 2716 ，代替了 ISO 4044 C 见

7.2); 

一一增加引用了 GB/T 33392 

将 ISO 17234-1 :2015 的“3 综述”修改为“3 术语和定义”；

将 ISO 17234-1: 2015 中“3 综述”的第 1 段内容改写为“禁用偶

氮染料”的定义； 便于我国使用，同时与相关国家标准保
3 

芳香胶名称按中文习惯进行翻译，并按中文含义标注英文 持一致

名称 。

表 l 中禁用芳香胶清单仅保留 CAS 号

增加乙酸乙酶试剂，用于 TCL 分析， 根据实验室实际检测情况，选择合适的
5 

增加甲醇、乙酸乙酶色谱纯的纯度说明 试剂，便于我国使用

6.5 增加了规定“硅藻土”质量为“约 20 g”; 便于本标准的使用和统一

将 ISO 17234-1: 2015 中第 8 章“取样和试样制备”进行了细化，
便于使用7 

分为“取样”和“试样的制备” ，增加对“毛皮”产品的要求

修改了洗提液的收集方式； 便于使用，使结果更准确，更符合仪器
8.3 

增加了色谱分析前溶液的过滤步骤 使用注意事项

删除 ISO 17234 1: 2015 中的“ 12.2 方法可靠性” 符合 GB/T 1.1 的编写规定

8 
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C.1 通则

附录 C

（资料性附录）

色谱分析

由于实验室的仪器设备（ 6 . 12）可能有所不同，因此无法提供通用的色谱分析操作指南。以下参数

被证实是可行的。

C.2 高效；在相色i昔 （ HPLC )

C.2.1 高效液捆色谱／二极管阵列检测器 （HPLC/DAD )

流动相 l ：甲醇；

流动相 2 : 0.575 g 磷酸二氢胶十0. 7 g 磷酸氢二纳，溶于 1 000 mL 水中，pH = 6.9;

固定相 ： Li Chrospher 60 RP select B (5 µm) ,2 50 mm × 4.6 mm; 

流速： 0 . 7 mL/min~ 1.0 mL/ min; 

梯 度 ：起始用 15 %流动相 l ，在 45 min 内线性增加到 80 %流动相 l ; 

柱温：40 ℃；

进样量 ： 1 0.0 µL; 

检测器 ： DAD;

定 量 ：在 240 口m 、 280 nm 和 305 nm 处测定 。

C.2.2 高效液捆色i普／质量选择检测器 C HPLC/DAD/MS )

流动相 l ：乙睛；

流动相 2 : 5 mmol 乙酸镀府于 1 000 mL 水中， pH = 3.0 ;

固定相 ： Zorbax Eclipse XDB Cl8(3.5 µm) ,50 mm × 2. 1 mm; 

流速： 300 µL / min; 

梯度：见表 C. 1;

柱温 ： 40 ℃ ；

进样量 ： 2.0 µL; 

检 测：四级杆和／或离子阱质谱检测器，扫描模式为多离子扫描，DAD 波长见 C.2. 1;

喷雾气体：氮气（瓶装或反应发生器）；

离子化： 电喷雾正离子模式，碎裂电压 1 20 V 。

表 C. 1 梯度表

时间／min 流动相 1/% 流动相 2/%

。 10 90 

1.5 20 80 

7.5 90 10 

9 
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C.3 毛细管气相色i昔（ GC-MS )

毛细管柱：弱极性，如 SE54 或 DB5 ，长 50 m，内径 0.32 mm，膜厚 0.5 µm; 

进样口：分流／不分流；

进样口温度： 250 ℃；

载气：氮气；

升温程序： 70 。C ，保持 2 min ，以 10 ℃ ／ min 的速率升温至 280 ℃， 280 ℃保持 5 min; 

进样量 ： 1. 0 µL ，不分流， 2 min; 

检测器： MSD，扫描范围 45 amu ~ 300 amu 。

C.4 毛细营电泳（CE/DAD)

将 250 µL 试样恪液与 50 µL 盐酸（c = 0.01 mol/L) 棍合，并通过膜（ 0.2 µm）过滤。该溶液用于毛

细管区电泳分析。

毛细管 l ： “ cm ，无涂层， 内径 50 µm，具有延长的光程；

毛细管 2 ：“ cm，涂层为聚乙烯醇CPVA），内径 50 µm，具有延长的光程；

缓冲液：磷酸盐缓冲液（c = 50 mmol/L) ,pH = 2.5; 

柱温： 25 ℃；

电压： 30 kV; 

进样时间： 4 s; 

淋洗时间： 5 s ; 

检测器 ： DAD,21 4 nm 、 2 40 nm 、 280 口m 、 305 nm 。

C.5 薄层色i昔（TLC) ; HPTLC 或 TLC 仅用于半定量确认

C.5.1 薄层板（HPTLC)

薄层板CHPTLC） ： 硅胶印，含荧光指示剂 F254, 20 cm × 10 cm; 

进样量： 5 µL，用自动进样器线状滴加；

流动相 1: 三氯甲皖 ：冰乙酸＝ 90 : 10 （体积比） 。

C.5.2 薄层板（TLC)

薄层板CTLC） ：硅胶 60,20 cm × 10 cm ，槽饱和；

进样量： 10 µL，用自动进样器线状滴加；

流动相 2: 三氯甲：皖：乙酸乙醋：乙酸＝ 60=30=10 （体积比）。

流动相 3: 三氯甲烧 ：甲醇＝ 95 : 5 （体积比）。

流动相 2 和 3 ：连续，不得干燥薄板 。

C.5.3 检测

检测： 1. 紫外灯CUV);

2. 试剂 2 和试剂 3 完成处理后，反应时间约 5 min; 

试剂 l :O.l %NaN02 海于 l mol/L 的 KOH 恪液；

试剂 2:0.2 % α－荼酣珞于 l mol/L 的 KOH 恪液；

10 
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试剂 3:0 . 5%～1.0%氨基磺酸镀甲醇溶液。

注：衍生化程序 ：薄层板显色后，在空气中或用手持式热风干燥机（如吹风机）干燥 l min 或 2 min，然后在试剂 I 中

浸泡 30 s~ 1 min，然后将其浸泡在试剂 3 中 30 s~ 60 s，如之前一样干燥，然后在试剂 2 中浸泡 l min 。 用热风

干燥机干燥 。 也可以用喷雾器啧洒试剂代替浸泡 。

C.6 液相色谱法示例

液相色谱法示例见图 C.l 。

y 
a 

5 

80 

60 

15 
40 ~ I ” 9 

16 7 

b 

~lL A~ 2 

。 5 10 15 20 25 
x 

说明－

X 轴 时间（ min);

Y 轴 信号强度（ mAU) ,240 nm; 

a 1,4－苯二胶（ 1, 4- phenylened iamine) ; 

b 一一一苯胶（ aniline);

1~ 21 表 1 中编号 1～ 21 号的芳香股 。

注：图中仅包含表 l 中编号 l～2 1 号芳香胶，未包含编号 23 和 24 的芳香肢 。

图 C.1 芳香脏标准物质 HPLC/DAD 色谱图

C.7 气相色i昔质i普联用法示例

气相色谱质i普联用法示例见图 C.2 。
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30. 00 32. 00 28. 00 24. 00 26. 00 20. 00 22 . 00 18. 00 16. 00 14 . 00 10. 00 12. 00 8. 00 6. 00 

说明 ：

苯胶 （ anilin e) ; 

1, 4－苯二胶 (1,4- pheny l enedia mine);

l ~ 2 4 表 l 中编号 1～24 号的芳香胶 。

a 

b 

芳香脏标准物质 GC川1S 总离子流图图 C.2
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