丁醇、辛醇纯度的分析

1范围

本标准规定了丁醇、辛醇纯度的纯度方法。

本标准适用于丁辛醇装置中间产品的测定。

2规范性引用文件

下列文件中的条款通过本标准的引用而成为本标准的条款。

英国卡瓦纳分析方法HY209/2。
3方法提要

用微量注射器将样品进入到色谱仪，在气化室气化后，由载气带到色谱柱中，经分离进入氢火焰离子化检测器（FID），用带面积归一化法定量。

4试剂和材料

4.1氮气：体积分数不低于99.9%，经硅胶与分子筛干燥、净化；

4.2氢气：体积分数不低于99.9%，经硅胶与分子筛干燥、净化；

4．3空气：体积分数不低于99.9%，经硅胶与分子筛干燥、净化；

4.4标准样品：含定量的被测组分。

5 仪器、设备

5.1气相色谱仪

配有氢火焰离子化检测器。该仪器对本标准所规定的最低测定浓度的杂质所产生的峰高应至少大于噪声的两倍。

5.2色谱柱

本标准推荐的色谱柱及典型工作条件见表1，能达到同等分离度的其他色谱柱及工作条件也可使用，典型色谱图见图1，典型保留时间进表2.

5.3进样器

微量注射器；

5.4数据处理

色谱工作站；

6分析步骤

6.1仪器准备

色谱仪启动后进行必要的调节，以达到表1所列的条件或满足同等分离度的其他适宜条件。仪器稳定后即可进行测定。

6.2仪器校正

用5.3所规定的进样器将用重量法自配的标样注入到色谱仪，各测定组分的峰面积，按式（1）计算器定量校正因子[image: image1.wmf]i
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式中：
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---标样中i组分的质量分数，单位为%；
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---标样组分中i的峰面积。

              表1  色谱柱及典型操作操作条件

	色谱柱
	 DB—1

	 柱长
	 60m

	柱内径
	0.32mm

	膜厚

	 1.0um

	柱温
	初始温度
       
	 120℃

	
	初始温度保持时间
	 4min

	
	一阶升温速率
	 15℃/min

	
	一阶温度

	 250℃

	
	一阶温度保持时间
	 18min

	
	进样器温度
	 250℃

	
	 检测器温度
	 275℃

	载气（氮气）流速
	1.0 ml/min

	分流比
	 60∶1

	 氢气流速
	40 ml/min

	 空气流速
	400 ml/min

	辅助氮气

	25 ml/min

	 进样量
	1ul
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        表2  典型保留时间

	  峰序
	 组分名称
	保留时间

	1
	异丁醛
	  3.213

	2
	正丁醛
	  3.287

	3
	异丁醇
	  3.374

	4
	正丁醇
	 3.501

	5
	 2、4—二甲基戊醇
	6.62

	6
	 2—乙基己烯醛
	 6.67

	7
	辛醇
	7.6

	8
	三重物
	 12.5


6.3  试样测定

用5.3所规定的进样器将待测试样注入到色谱仪，测定试样中各组分的峰面积。

6.4  结果计算

每个组分的质量分数以[image: image6.wmf]i

c

计，数值以%表示，按式（2）计算：
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式中：
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---组分i的定量校正因子；
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--试样中组分i的峰面积。

用标准物质两次平行进样校准，其结果的相对偏差，当组分浓度小于0.1%时，不大于20%；当组分浓度为0.1~~1%时，不大于10%；当组分浓度为1~~10%时，不大于5%，当组分浓度大于10%时，不大于2%。

