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前    言 
 

本标准是《馆藏文物保存环境检测 气体扩散采样测定方法》系列标准之

一 

本标准依据GB/T 1.1—2009和GB/T 20001.4—2001给出的规则起草。 

本标准由中华人民共和国国家文物局提出。 

本标准由全国文物保护标准化技术委员会（SAC/TC289）归口。 

本标准起草单位：上海博物馆、华东理工大学。 

本标准主要起草人：徐方圆、吴来明、解玉林、施超欧。 
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本文件的发布机构提请注意，声明符合本文件时，可能涉及到附录A与《无动力扩散采样器》相 

关的专利的使用。 

本文件的发布机构对于该专利的真实性、有效性和范围无任何立场。 

该专利持有人已向本文件的发布机构保证，他愿意同任何申请人在合理且无歧视的条款和条件 

下，就专利授权许可进行谈判。该专利持有人的声明已在本文件的发布机构备案。相关信息可以通过 

以下联系方式获得： 

专利持有人姓名：上海博物馆 

地址：上海市人民大道201号 

请注意除上述专利外，本文件的某些内容仍可能涉及专利。本文件的发布机构不承担识别这些专 

利的责任。 
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1 范围 

 
 
 

WW/T 0047—2012 
 
 
 

馆藏文物保存环境检测  气体扩散采样测定方法  氨的测定 

本标准规定了馆藏文物保存环境中氨的扩散采样离子色谱测定方法。 

本标准适用于馆藏文物保存环境中氨的测定，也适用于其他室内环境中氨的测定。 

本方法的测定范围为5.0 mL样品溶液中含0.05 μg～25.00μg的铵离子。若采样时间为1 d～5 d，氨 

的可测浓度范围经过换算为0.18 μg/m3～430 μg/m3。 

本方法对铵离子的最低检测限为2.0 μg/L，定量限为6.0 μg /L。 

2 术语和定义 

下列术语和定义适用于本文件。 

2.1  

馆藏文物保存环境  museum environment 

收藏与展示各类可移动文物的相对封闭空间的总体。包括文物库房、展厅、展柜、储藏柜（箱、 

盒）等空间中影响文物保存的物理、化学、生物等条件。 

注：改写WW/T 0016—2008，定义 3.2。 

2.2  

无动力扩散采样  passive diffusion sampling 

指将采样装置或气样捕集介质暴露于环境空气中，不需要抽气动力，依靠环境空气中待测成分的 

自然扩散作用而直接采集待测物质的采样方式。 

［WW/T 0016—2008，定义 3.6］ 

3 原理 

环境中的氨，通过扩散作用进入无动力扩散采样器内，与吸收膜上酸性浸渍液作用，中和生成 

盐；用超纯水浸泡超声提取吸收膜上吸附的铵离子，用离子交换色谱柱分离，抑制电导检测器检测， 

根据保留时间定性，外标法峰面积定量。 

4 试剂和材料 

除非另有规定，仅使用色谱纯或优级纯试剂。 

4.1 超纯水，GB/T 6682，一级，电阻率不得低于17.8 MΩ·cm。 

4.2 硫酸溶液，c（H2SO4）=50 mmol/L。 

 称取5.0 g 98%的浓硫酸缓慢溶于含300 mL超纯水的烧杯中，混匀，冷却后转移至1 L的容量瓶，用 

超纯水定容。 

4.3 酸性浸渍液，5%（w/v）甲基磺酸+20%（w/v）丙三醇溶液。 

称取0.50 g甲基磺酸和2.00 g丙三醇并用超纯水定容至10 mL。 

注：甲基磺酸有腐蚀性、强刺激性。 

4.4 氯化铵标准贮备液，c（NH4+）=1000 μg/mL。 

精确称取经硫酸干燥器干燥的无水氯化铵0.7414 g，溶于超纯水中，于250 mL容量瓶中定容， 4 ℃ 

冷藏存放，此标准溶液1.00 mL含1 000 μg NH4+，可稳定90 d。 
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4.5 氯化铵标准工作溶液，c（NH4+）=10.0 μg/mL。 

精确量去取氯化铵标准贮备液1.00 mL，用超纯水于100 mL容量瓶中定容，此标准工作溶液1.00 mL 

含10.0 μg NH4+，此溶液应在临用时配制。 

4.6 淋洗液，c（CH3HSO3）=18 mmol/L。 

在洁净的干燥烧杯中称取1.73 g甲基磺酸，用超纯水转移至1 L淋洗罐中，并加入超纯水至1.0 L， 

所配制的甲基磺酸溶液浓度为18 mmol/L。 

4.7 吸收膜，按附录A规定的规格和尺寸裁剪。 

5 仪器和设备 

5.1 分析天平，精度为0.1 mg。 

5.2 超声波清洗器，JB 20002.2。 

5.3 真空干燥箱，JB/T 9505，内部洁净。 

5.4 清洗杯，聚丙烯材质。 

5.5 样品瓶，聚丙烯材质的具盖广口瓶，规格为100 mL～250 mL。 

使用前用超纯水洗净后，40 ℃下真空干燥。 

5.6 提取瓶 ，聚四氟乙烯盖垫的带盖玻璃小瓶，规格为20 mL～25 mL。 

使用前用超纯水浸泡超声洗涤，至浸泡后的溶液经测定铵离子浓度低于2 μg/L后，在40 ℃下真空 

干燥。首次使用的提取瓶在常规清洗前须用50 mmol/L硫酸浸泡过夜。 

5.7 无动力扩散采样器，由后盖、底膜、吸收膜、接头、防尘膜、挡风网、端盖等部件组成，见附录 

A。 

无动力扩散采样器的各部件分别放入清洗杯中用超纯水浸泡超声洗涤，至浸泡后的溶液经测定铵 

离子浓度低于2 μg/L。首次使用的采样器在上述清洗前须用50 mmol/L硫酸浸泡过夜。 

将清洗后的无动力扩散采样器各部件置于洁净托盘中，将托盘置于洁净的真空干燥箱中真空干 

燥，干燥温度40 ℃～45 ℃，干燥时间3 h。 

在超净工作台上，用洁净的镊子将干燥的底膜放入无动力扩散采样器后盖中，将吸收膜置于底膜 

上，扣上接头，用移液枪在吸收膜上均匀滴入100 μL酸性浸渍液，依次在接头上部压上防尘膜、挡风 

网和端盖。将安装好的采样器置于样品瓶中，并在样品瓶中放入保护性采样吸收器，密闭瓶盖，保质 

期为5 d。 

注：为减少操作过程中的污染，操作人员应戴口罩以及无离子的一次性手套。 

5.8 保护性采样吸收器，由后盖、底膜、吸收膜、接头、端盖等部件组成。 

在超净工作台上，用洁净的镊子将干燥的底膜放入无动力扩散采样器后盖中，将吸收膜置于底膜 

上，扣上接头，用移液枪在吸收膜上均匀滴入100 μL酸性浸渍液，压上端盖。 

5.9 离子色谱仪，单泵离子色谱仪（PEEK（聚醚醚酮）系统），抑制电导检测器。 

5.10 色谱柱，保护柱和分离柱。 

保护柱和分离柱为弱酸性（带羧酸和膦酸功能基）阳离子交换柱。 

分离柱每根柱容量不低于2800 μmol，或者采用其他等效的阳离子交换柱。 

5.11 抑制器，高容量的连续工作、自动再生的电解微膜阳离子抑制器。 

5.12 针式滤器，孔径0.22 μm，直径13 mm。 

使用前用超纯水清洗滤器5次以上，其滤液经测定铵离子浓度应低于2 μg/L，可重复使用。 
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6 采样和样品提取 

6.1 采样 
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将无动力扩散采样器放置在监测点位置，记录环境温度、湿度、照度、风向等相关参数，采样器 

不得对着风口，采样器端盖与前方阻挡物至少应有5 cm间距，暴露于检测空间，平行采样的采样器间 

距不少于10 cm，采样时间为1 d～5 d。采样后将无动力扩散采样器放入样品瓶中，密闭瓶盖，带回实 

验室检测，样品应在5 d内测定。 

6.2 样品提取 

用洁净的镊子将吸收膜和底膜取出，放入提取瓶中，加入5.00 mL超纯水，密闭瓶盖，放入超声波 

清洗器中超声振荡5 min～10 min，得到样品提取液。样品提取液应在提取后12 h内测定。 

进样时样品应用针式滤器进行过滤。 

7 分析步骤 

7.1 色谱分析条件 

分析时，根据离子色谱仪的型号和柱性能调整色谱条件，以下条件作为一个实例，参考分离色谱 

图见图1。 

淋洗液流速：1.0 mL/min； 

淋洗液：18 mmol/L甲基磺酸； 

抑制电流：50 mA； 

色谱柱柱温：30 ℃； 

进样体积：25 μL。 
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7.2 标准曲线的绘制 

min 
 

图1 阳离子的分离色谱图 

取14只50 mL的容量瓶，按表1及表2制备铵标准溶液系列。  
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表1  低浓度NH4+标准溶

液 
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氯化铵标准工作液/mL 

超纯水定容体积/mL 

铵离子浓度/μg/mL 

0 

50.00 

0 

0.05 

50.00 

0.01 

0.125 

50.00 

0.025 

0.25 

50.00 

0.05 

0.5 

50.00 

0.10 

1.25 

50.00 

0.25 

2.50 

50.00 

0.50 

 
 
 
 
 

瓶  号 

 
 
 
 
 

0 

 
 

表2 高浓度NH4+标准溶液 
 
 

1 2 
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氯化铵标准工作液/mL 

超纯水定容体积/mL 

铵离子浓度/μg/mL 

0 

50.00 

0 

2.50 

50.00 

0.50 

3.50 

50.00 

0.70 

5.00 

50.00 

1.00 

7.50 

50.00 

1.50 

10.00 

50.00 

2.00 

25.00 

50.00 

5.00 

 
 

仪器稳定后，依次将标准溶液按浓度从低到高进样，以铵离子含量（μg/mL）为横坐标，峰面积 

为纵坐标，按上表所示，分高低浓度，绘制两条标准曲线，并分别计算回归方程。以斜率的倒数作为 

样品测定时的计算因子Bs [μg/（mL·\u23792X面积）]。 

7.3 样品测定 

样品按6.2提取后，按7.1色谱分析条件测定，每个样品重复测量三次，根据保留时间确认铵离子的 

色谱峰，测量其峰面积，计算三次峰面积的平均值。 

7.4 空白试验 

将同批次组装，但未采过样的空白采样器按7.3操作步骤测定。 

8 结果计算 
 
环境中氨的质量浓度ρ用公式（1）进行计算： 

( ) 
1000 × × − × × 

C A A B V 
ρ                                                       ………………………
………………（1） 

 
 
式中： 

ρ—— 环境中氨的质量浓度，μg/m3； 

× 
k t 
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C—— 铵

离子与氨

之间的质

量转换系

数，取

0.9441； 

A —— 样

品提取液

色谱峰面积的平均值； 

A0—— 空白试验的样品提取液色谱峰面积的平均值； 

Bs—— 由7.2得到的计算因子，μg/（mL·\u23792X面积），样品铵离子含量小于0.5 μg/mL时，取低浓 

度NH4+标准溶液计算得的计算因子；样品铵离子含量大于0.5 μg/mL时，取高浓度NH4+标 

准溶液计算得的计算因子； 

Vl—— 样品提取液体积，mL； 

k —— 无动力扩散采样器的采样速率，L/min，kNH3 =3.755×10－2 L/min； 



 
 
 
 
 
 

t —— 采样时间，min。 

9 方法特性 

9.1 精密度 

9.1.1 重复性相对标准偏差在3%~5%。 

9.1.2 再现性相对标准偏差在10%~15%。 

9.2 回收率 

样品加标回收率为85%～115%。 
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A.1 采样器结构 

 
 
 
 
 
 
 
 

附 录 A 

（规范性附录） 

无动力扩散采样器 

无动力扩散采样器结构包括：端盖、挡风网、防尘膜、接头、吸收膜、底膜、后盖等部件，结构 

示意图见图A.1 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

端盖 

 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

挡风网 防尘膜 

 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

接头 

 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

吸收膜 

 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

底膜 

 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

后盖 
 
 
 
 

A.2 采样器各部件规格 

A.2.1 端盖 

 

图A.1 无动力扩散采样器结构示意图 

聚乙烯材质，结构尺寸见图A.2。 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

图A.2 无动力扩散采样器端盖 
 
 
A.2.2 接头 

聚乙烯材质，结构尺寸见图A.3。 
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A.2.3 后盖 

 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

图A.3 无动力扩散采样器接头 
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聚乙烯材质，结构尺寸见图A.4。 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

图A.4 无动力扩散采样器后盖 
 
 

A.2.4 其他部件 

A.2.4.1 挡风网：不锈钢丝网，直径24 mm，丝直径0.08 mm，孔隙率19％。 

A.2.4.2 防尘膜：聚四氟乙烯滤膜，直径24 mm，孔径1 μm，孔隙率70％。 

A.2.4.3 吸收膜：亲水性滤纸或滤膜，直径24 mm。 

A.2.4.4 底膜：聚四氟乙烯滤膜，直径24 mm，孔径1 μm，孔隙率70％。 
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