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前  言

本标准为推荐性标准。

本标准代替WS/T 39—1996《尿中硫氰酸盐的吡啶-巴比妥酸分光光度测定方法》，与WS/T 39—1996

相比，除结构调整和编辑性改动外，主要技术变化如下：

——删除了尿中硫氰酸盐的吡啶-巴比妥酸分光光度测定方法（见1996年版）；

——增加了尿中硫氰酸根的离子色谱测定方法（见第4章）。

本标准由国家卫生健康标准委员会职业健康标准专业委员会负责技术审查和技术咨询，由中国疾病

预防控制中心负责协调性和格式审查，由国家卫生健康委职业健康司负责业务管理、法规司负责统筹管

理。

本标准起草单位：中国疾病预防控制中心职业卫生与中毒控制所、包钢（集团）公司预防保健中心、

北京市化工职业病防治院（北京市职业病防治研究院）、国家卫生健康委职业安全卫生研究中心、北京

铁路疾病预防医学研究中心、苏州市疾病预防控制中心。

本标准主要起草人：赵玮、王升、宋爽、闫慧芳、潘兴富、丁春光、刘晓东、郑玉桥、高美佳、张

付刚。

本标准及其所代替标准的历次版本发布情况为：

——1996年首次发布为WS/T 39—1996；

——本次为第一次修订。
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尿中硫氰酸根测定标准 离子色谱法

1 范围

本标准规定了测定尿中硫氰酸根的离子色谱法。

本标准适用于职业接触氰化物人员尿中硫氰酸根浓度的测定。

2 规范性引用文件

下列文件中的内容通过文中的规范性引用而构成本标准必不可少的条款。其中，注日期的引用文件，

仅该日期对应的版本适用于本标准；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

标准。

GBZ/T 210.5 职业卫生标准制定指南 第5部分：生物材料中化学物质测定方法

GBZ/T 224 职业卫生名词术语

GBZ/T 295 职业人群生物监测方法 总则

WS/T 97 尿中肌酐分光光度测定方法

WS/T 98 尿中肌酐的反相高效液相色谱测定方法

3 术语和定义

GBZ/T 224和GBZ/T 295界定的术语和定义适用于本标准。

4 原理

尿样用水稀释并经固相萃取柱过滤后，硫氰酸根由离子色谱柱分离，电导检测器检测，以保留时间

定性，用外标标准曲线法定量。

5 仪器

5.1 电子天平：感量 0.1 mg。
5.2 离心机：4000 r/min。
5.3 涡旋混匀器。

5.4 固相萃取柱：C18，200 mg/3 mL。
5.5 离心管：15 mL。
5.6 具盖聚乙烯瓶或螺口离心管：50 mL～100 mL。
5.7 容量瓶：10 mL，100 mL。
5.8 样品瓶：2 mL～10 mL。
5.9 离子色谱仪：配电导检测器。

仪器操作参考条件：

a） 色谱柱：亲水性较强的高容量阴离子交换柱，分离柱(250 mm×4 mm)，保护柱（50 mm×4

 mm）；

b） 淋洗液：氢氧化钾淋洗液，或其他氢氧根体系淋洗液；
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c） 淋洗液浓度：35 mmol/L；
d） 流速：1.0 mL/min；
e） 抑制器：阴离子抑制器（4 mm），电流：87 mA；
f） 进样体积：25 L；
g） 柱温：30 ℃；

h） 电导池温度：35 ℃。

6 试剂

6.1 实验用水：去离子水，电阻率大于 18.2 Mcm，离子色谱鉴定无干扰峰。

6.2 甲醇（CH3OH）：色谱纯。

6.3 氢氧化钾（KOH）：优级纯。

6.4 硫氰酸钾（KSCN）或硫氰酸钠（NaSCN）：纯度≥99.5%。

6.5 硫氰酸根（SCN-
）标准溶液：将硫氰酸钾（或硫氰酸钠）于 80 ℃烘箱内烘干 2 h，准确称取 0.167

3 g干燥后的硫氰酸钾（或 0.139 7 g干燥后的硫氰酸钠），溶于少量去离子水中，转移至 100 mL容

量瓶中，用去离子水定容至刻度并混匀，此溶液为 1.00 mg/mL 的硫氰酸根（SCN-
）标准贮备液，于

4 ℃条件下可保存 1个月。临用前，用去离子水稀释成 10.0 g/mL的硫氰酸根（SCN-
）标准应用液。

7 样品的采集、运输和保存

7.1 样品的采集：按 GBZ/T 295 要求用具盖聚乙烯瓶或螺口离心管采集班后尿，混匀后尽快测定尿肌

酐或比重。

7.2 样品空白的采集：在样品采集过程中，同时制备 3 份样品空白。随机抽取 3 份尿样采集容器，加

入与尿样等体积的去离子水，并与样品同时运输和储存。

7.3 将采集后的样品和样品空白置于清洁容器中冷藏运输，尿样置于 4 ℃条件下可保存 7 d；置于-20

 ℃条件下可保存 14 d。

8 分析步骤

8.1 标准系列溶液的配制与测定

取 10 mL容量瓶，分别吸取不同体积标准应用液，用去离子水定容至刻度，配制成 0.0 g/mL～
10.0 g/mL 的硫氰酸根离子标准系列溶液。参照仪器操作参考条件，分别测定标准系列溶液。以测得

的峰面积与对应硫氰酸根浓度（g/mL）计算回归方程。

8.2 样品处理

将尿样从冰箱中取出，放置恢复到室温后，充分摇匀。准确吸取 1.00 mL尿样，用去离子水稀释

并定容至 10.0 mL，充分混匀，以 4000 r/min 离心 10 min。吸取离心后上清尿样备用。同时做试剂空

白，用去离子水代替尿样，处理方法同样品。

8.3 样品净化

向 C18 固相萃取柱中依次加入 2.0 mL甲醇和 2.0 mL去离子水进行活化，自然淋洗通过柱体并弃

去滤液，静置 5 min。取上述上清尿样 3.0 mL加入活化好的固相萃取柱用以平衡萃取柱，使样品因重

力作用自然通过柱体，弃去滤液，静置 3 min～5 min；再次取上清尿样 3.0 mL加入固相萃取柱，收

集滤液于样品瓶中待测。样品空白与样品按同样方法处理。
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8.4 样品测定

用测定标准系列溶液的仪器操作条件测定样品、样品空白和试剂空白，以保留时间定性，测得峰面

积后由回归方程计算尿液样品中硫氰酸根的浓度（g/mL）。若尿液样品中硫氰酸根的浓度超出测定范

围，可以增加尿液样品的稀释倍数，计算时乘以稀释倍数。

8.5 质量控制

检测过程质量控制应按照 GBZ/T 295 的要求进行。样品空白和试剂空白测定结果应小于方法检出

限。

9 计算

9.1 按式（1）计算样品中硫氰酸根的浓度：

� = � × �0 ……………………………………………………（1）

式中：

ρ —— 样品中硫氰酸根的浓度，单位为微克每毫升（μg/mL）；

f —— 稀释倍数；

ρ0 —— 由标准曲线回归方程得到的样品溶液中硫氰酸根的浓度，单位为微克每毫升（μg/mL）。

9.2 根据生物接触限值的要求，对检测结果进行比重或肌酐校正。尿比重按 GBZ/T 295 方法测定；尿

肌酐按WS/T 97 或WS/T 98 方法测定。

10 说明

10.1 本法按照 GBZ/T 210.5 的方法和要求进行研制。

10.2 本法的检出限为 0.5 g/mL（以尿样稀释 10 倍计），定量下限为 1.7 g/mL（以尿样稀释 10

倍计）；方法测定范围为 1.7 g/mL～100 g/mL；批内精密度范围为 2.0%～3.7%，批间精密度范围

为 2.1%～5.1%，加标回收率范围为 96.6%～101.9%（尿样加标浓度范围为 5.0 g/mL～40.0 g/mL,
n = 6）。

10.3 本法可使用 AS16 型色谱柱和 AG16 型保护柱，或等效的其他离子色谱柱。也可使用等效的其他

型号阴离子抑制器。

10.4 为保护离子色谱柱，测定杂质浓度较高的尿样时，可在硫氰酸根出峰后将淋洗液的浓度提高到

70 mmol/L淋洗 5 min～10 min以除去残留杂质。

10.5 尿样中可能共存的氯离子（Cl-）、氟离子（F-
）、碳酸根（CO3

2-
）、硝酸根（NO3

-
）、硫酸根

（SO4

2-
）、溴离子（Br-）、碘离子（I-）、乙酸根（CH3COO-

）、氰根（CN-
）等对硫氰酸根（SCN-

）

离子的测定均不产生干扰。

10.6 尿样中硫氰酸根与干扰离子的离子色谱图见图 1。
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说明：

1——F-
、CH3COO-

、CN-
；

2——Cl-、CO3

2-
；

3，4——NO3

-
、 SO4

2-
、Br- -

；

5——I-；

6——SCN-
。

图 1 尿样中硫氰酸根与干扰离子的离子色谱图

10.7 本法也可采用其他类型的淋洗液体系，如碳酸盐体系。碳酸盐体系淋洗液分离尿中硫氰酸根的色

谱参考图谱见图 2。

注：仪器操作参考条件：色谱分离柱Supp5（150 mm×4 mm），保护柱Supp5 Guard（50 mm×4 mm）；淋洗

液 20 mmol/L碳酸钠溶液+5%丙酮；流速0.7 mL/min；阴离子抑制器；进样体积20 L；柱温30 ℃；电导

池温度40 ℃。

图 2 碳酸盐体系淋洗液分离尿中硫氰酸根离子色谱图
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