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顶空固相微萃取 气相色谱 一 质谱法

检测胶乳中痕量甲苯的研究
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合成胶乳是合成橡胶的一个重要组成部分
,

而合成胶乳中丁苯胶乳又占主导地位
。

丁苯胶乳是

由丁二烯 和苯乙烯 经过乳液聚合得到的一种固体含量为 一 的水性乳液
。

由于这种

水性乳液具有橡胶的韧性
,

所以作为增强剂被广泛应用于造纸
、

涂料
、

纺织
、

建筑和粘合剂等各个领

域
,

与人们的生活环境密切相关
’一 ’ 。

对于胶乳性能的研究和改进也吸引了研究者的注意 ‘
·

’。 但

是生产原料如苯乙烯中普遍含有甲苯
,

所以造成胶乳产品含有痕量的甲苯
,

对人们健康形成潜在的

威胁
。

甲苯为无色易挥发的液体
,

气味似苯
。

可经呼吸道和消化道吸收
,

急性中毒 吸入较高浓度蒸

气后有头晕
、

头痛
、

恶心
、

呕吐
、

四肢无力
、

意识模糊
、

步态瞒珊
,

重症者有躁动
、

抽搐或昏迷
,

并伴

有眼和上呼吸道刺激症状
,

可出现眼结膜和咽部充血
。

因此国家卫生标准对于甲苯的控制非常严

格
,

分别为室内大气
,

地表水 一 ,

治理出水
。

鉴于此
,

甲苯残留量是判定产品是否合格的重要指标之一
。

检测环境中甲苯含量的国标方法是

气相色谱法
,

但是在胶乳中含有干扰甲苯检测的多种有机物
,

简单的气相色谱法很难得到理想的色

谱图和结果
,

因此我们利用气相色谱 一 质谱联用仪所特有的涉择离子扫描模式 很好地解决了

这个问题
。

但是前处理中需要用到 刀 溶剂
,

国产溶剂中甲苯本底很高
,

需要重新蒸馏或者选用

价格昂贵的进 口试剂
。

为了解决这个问题
,

我们尝试利用无需溶剂的顶空 固相微萃取
“ ’技术进行

痕量甲苯的取样和测试
,

取得了良好的实验效果
。

实验部分

, 仪器与试剂
美国 气相色谱 质谱联用仪 一 旋涡混合器

,

上海琪特分析仪器有限公

司 一 超声波发生器
,

上海超声波仪器厂 固相微萃取手柄
, 拼 的萃取头

,

美国

公司 刀
,

农残级
,

美国 公司
,

分析纯
,

上海菲达工贸有限公司
。

气相色谱条件
色谱柱 一 石英毛细管色谱柱

,

膜厚 拜 柱温 ℃ 保持

升温至 ℃ 保持
,

升温速率 巧 ℃
。

汽化室温度 ℃ 载气 流速
,

分流比 一
,

进样量 拼 。

,

质谱条件
源

,

℃
,

扫描方式
,

扫描离子为
, ,

和 接口温度

℃
。

实验步骤
样品预处理 将试样胶乳 置于 离心管中

,

加入约 皿
,

旋涡混合器

上混合均匀
,

超声波提取
,

转速为 离心后移取 液层进样
。

萃取头在 进样口老化 而 后
,

插入装有胶乳样品的萃取瓶
,

在水浴中顶空萃取一定时间
。

然后将萃取头插入 进样口解析 而 进行 一 检测分析
。

甲苯标准溶液 甲苯 分析纯
,

配制成 的 刃 储备液
。

二次稀释后配制成
、 、

和 几 的标准溶液
,

备用
。
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结果与讨论

, 溶剂萃取法
图

、

图 分别是实际样品和 甲苯标样的选择离子色谱图
,

经过空白和加标实验研

究
,

溶剂萃取法被证明能够符合甲苯的检测要求
,

检出限为
,

工作曲线 一

几 的线性相关系数为
,

加标回收率为 一 的
,

次测定重现性良好
,

相对标准偏差

为
。

图 溶剂萃取法测得实际样品的甲苯选择离
子色谱图

图 几的甲苯标准样品选择离子
色谱图

顶空固相微萃取法

影响顶空固相微萃取效果的因素很多
,

相关的报道也有不少 「
一 ’“ ’, 我们对其中 个因素萃取时

间
、

温度
、

加盐和搅拌进行了优化
,

其余的因子则参照文献 一 。

表 是萃取时间
、

萃取温度和加

盐浓度对萃取效率的影响
,

结果用色谱峰面积来比较
。

实验中当对其中一个因子进行优化时
,

其余

因素都采用最佳条件
。

从表中我们可以得到的最佳萃取时间为 巧
、

最佳温度为 ℃
、

最佳盐浓

度为
,

而搅拌得到的峰面积比静态高
。

图
、

图 分别是顶空固相微萃取法测得实际样

品和 几 甲苯选择离子色谱图
。

比较图
,

图
,

顶空进样因为没有溶剂
,

所以基线噪音明显减

小
,

得到的谱图更干净
,

更有利于定量计算
。

用此种方法测得甲苯含量 一 笔几工作曲线的

线性相关系数为

表 萃取时间
、

萃取温度和加盐浓度对顶空固相微萃取效率的影响 搅拌

萃取时间 色谱峰面积 萃取温度 色谱峰面积 浓度 色谱峰面积
而
巧 而

而

护

护

护

℃

℃

℃

护

护

护

记

仁乃 止

护

护

护

图 顶空固相微萃取法测得实际样品的甲苯
选择离子色谱图

图 顶空固相微萃取法测得 几的甲苯
选择离子色谱图

实际样品的检测结果和溶剂萃取法比较
,

次的偏差分别为
,

和 一
,

在甲苯绝对

含量为 几左右的情况下
,

我们认为该结果能够满足检测的要求
。

以上结果表明
,

顶空固相微萃取结合气相色谱 一 质谱法
,

采用选择离子扫描方式
,

能够大大减少

和消除基体和溶剂干扰
,

快速
、

简便
、

准确地测定胶乳中痕量甲苯
,

这种方法不需要有机溶剂
,

不污

染环境
,

有利于实验室人员的健康
,

值得在相关领域进一步借鉴和推广
。
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续表

序号
保留时间

化 合 物 分子式 相对含量

卯
内乙弓‘孟伟

, 一 , 一

汕贝 异戊二烯四聚体 二 ”
一,问

找妇 松香裂解产物
, 二

叹 ” 耐 松香裂解产物 二

汕 ” 蒯 松香裂解产物
, 二

庆加 油 山喇邻苯二甲酸二丁醋
松香酸异构体
松香酸异构体

州 苯乙烯三聚体 对
, 二

松香酸
, , ,

, ,

,

,。 氏

‘

划

参考文献

〔 【日 】拓植新 大谷肇
,

高分辩裂解色谱原理与高分子裂解谱图集

巧 一 罗
,

邵 而 铆
,

弘
,

肠

,

娜 嗯 帅
一

·

心 一 扣习 , 一
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石小川
,

朱传萦
李 铮
李 铮

雷世保 开发
“

三苯
”

及其下游产品加速我市的经济建设 内蒙古石油化工
, ,

胶乳漆概论 中国涂料
, , ,

李得泉
,

王耀庚 抗氧剂 在丁苯胶乳中的稳定效能 合成材料老化与应用
,

对甲苯酚和二聚环戊二烯丁基化反应产物对天然胶乳的稳定作用 特种橡胶制品
,

一

卯
, 一

犯
, 一

,,

飞︸气︸
胜

,

双 几目
, ,

, , ,

阮 叽 腼 脚
旧 一

附加
,

鸣 卿
一

脱 而 , 尹
, , 一

一

场胖 肠 尹 衍
一 勺

, 〔 一

而
一 的

毛

腼皿勿脚
, 一

, , ,

以 肠 山旧 场
一

衅
一

而 代比 腼 班 脚 址
, , 一 一

, ,

」
, 一

而

腼姗勿
而 比 橄晓记 记

,

山词 】创 初 场币姗
, , 一

一 一

一
石

, ,

卜匡
一

而
几习

, 月山 二 仃
,

叼 ‘ 以刀
,

亡

肠 祀卯 娜 一 一 一

卿
,

刻
, 场

, 土 八刀

一 一


