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图像法探讨 Tenax TA吸附／二次热解吸气相色谱法 

测定苯系物的解吸效率变化的机理 

叶梦西 ，巫静 ，罗海鲲 ，杨丽萍 ，纪浩丹 

(广州市环境保护科学研究院，广州510620) 

摘 要：通过图像描出解吸温度、解吸时间、解吸流量对解吸效率变化的关系，并找出它们的内在联 

系．为不同的二次热解吸仪快速建立起具有最高解吸效率时的仪器参数提供参考。 
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由于人类活动越来越多地向我们生存的大气 

空间排放各种各样的有害气体，环境的污染越来 

越受到人们的重视，而苯系物又是排放的有机气 

体 的罪魁祸首 。因此检测苯系物的准确度与人 的 

身体健康息息相关。吸附管浓缩法由于具有设备 

简单、操作简便 、样品保存时间较长等优点，成为 

目前使用最广泛的苯系物的采样方法。常用的吸 

附剂有活性炭和Tenax TA吸附剂等，通过吸附剂 

采样后可通过热解吸。将苯系物从固体吸附剂上 

转移至气相色谱进行分析。目前，关于解吸效率与 

解吸参数的报道不少[1-3]，大多集中在特定仪器、 

特定参数条件下取得好的解吸效果。本实验从各 

参数变化作了一系列实验，用图像法绘出解吸效 

率与这些参数之间的变化趋势。并加以阐释，找到 

了提高解吸效率的共性问题，为不同的热解吸仪 

快速建立起具有最高解吸效率时的解吸参数提供 

了有力的参考。 

300 mL／min．氢气流量：25 mL／min：进样口温度 ： 

200℃；柱温：78℃；检测器温度：200 oC。 

1．3 热解吸条件 

二次解吸温度 ：260 o(=；二次解吸时间：2 min； 

二次进样时间：40 s：传输线温度：100 qC。 

1．4 Tenax吸附管活化 

Tenax吸附管在使用前应通氮气加热活化 ， 

活化时间不小于 30 min，活化至无杂质峰。 

1．5 标准样品 

本实验用的标准样品为环境保护标准样品研 

究 院提供的甲醇中 7种苯系物 GSB07—1043 1999 

332412 ，各化合物浓度如下表 1。 

表 1 原液中各化合物的浓度 

1 实验仪器与试剂 L6 

t0f Tedia，u． 

1．1 仪器 

HP 5890 Series II气相色谱仪配 FID检测 

器 ，HP 3365化学工作站；二次快速热解吸仪 ， 

Auto TDS一111型，北京踏实科贸有限责任公司； 

BTH一10型活化仪 ，北京踏实科贸有限责任公司； 

Tenax—TA吸附管，北京劳动保护研究所。 

1．2 色谱条件 

色谱柱 ：AE．苯系物分析专用柱，4mx1／8， 

兰州安泰 ：氮气流量 ：30 mL／min，空气流量 ： 

收稿 日期 ：2011-10—07 

nited States of America) 

2 实验方法与步骤 

按照表 1给出的仪器及分析条件．调节好色 

谱仪 HP5890的各个参数，从以下三个方面进行 

实验。 

2．1 不同吸附质量下解吸效率的探讨 

将上述标准样分别用甲醇(1．6)稀释 10倍、 

5倍 、2倍 、l倍组成一个浓度系列，取各浓度点 
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样2 L进样 ，再 将原 液样另取 4 L，这样就组 

成一个各化合物质量均不相同的五个样品⋯。 

下 面对 不 同吸附质量下解 吸效 率的探讨就是在 

这五个样 品 中进行实验 的 ，选取 7种化合物 中 

的苯 、甲苯 、乙苯、对二 甲苯、间二甲苯 、邻二甲 

苯 6种作了探讨。由于在同等条件下 ，甲苯的响 

应值最大，作出的图像更直观 ．因此本文的图像 

都是以甲苯为代表绘制的。其他化合物与甲苯 

类似 。 

解吸效率 的测定 ：用解 吸测 得 的样 品浓度 

与直接进样测出的样品浓度相比较 (可理解为 

解 吸测得 的样 品峰 面积 占直 接进 样 测 出 的样 

品峰面积的百分 比)，即解吸效率=解吸测得的 

样 品峰 面积 100％／直接进 样测 出的样 品峰 面 

积 。 

本实验数据都是两次测量的平均值，将上述 

制得的五个样直接从柱头进样，得到峰面积数据 

如表 2。 

表 2 不同进样质量直接进样各化合物的峰面积 

取原液样 2 L于注入已活化好的Tanax吸 

附管中 ，用纯 N2以40 mL／min的速率采样 5 

min(本实验中的二次解吸仪有此功能)制得一吸 

附样，然后将其置于温控加热槽中解吸。其它浓度 

样依此类推。(本实验中所有解吸样都是在用纯 

N 以 40 mL／min的速率采样 5 min制备而得)。 

在解吸温度 300℃、解吸时间 5 min、解 吸流量 40 

mL／min的条件下解吸进样，记录下各化合物的 

峰面积，并同表2中的数据计算出各化合物对应 

的解吸效率。各化合物被 Tanax吸附不同质量对 

应的解吸效率如表 3。 

表 3 不同进样质量吸附／解吸进样各化合物 

的峰面积及对应的解吸效率 

稀释 进 

繁曩 
对原 ／ 

液1 p,L 

苯 甲苯 乙苯 

质

／n

量

g ／％

质

／n

量

g
峰面积瓮 

1O倍 2 15．66 11716 93．3 15．14 11558 93．2 15．06 6410 93．0 

5倍 2 31．32 20597 91．3 30．28 22986 92．0 30．12 14554 92．9 

2倍 2 78．30 49582 93．6 75．70 55613 93．2 75．30 37100 92．7 

原液 2 156．60 99694 92．5 151．40 103882 92．9 150．60 73187 91．3 

原液 4 313，20 205565 91．6 302．80 216660 92．0 301．20 142425 91．4 

由表 3的数据绘制吸附质量与解吸效率关系 

图 1。由表 3和图 1可以看出，在本实验范围内， 

解吸效率与被 Tanax吸附的化合物的质量的多少 

无关 ．这一点比较重要。它是保证标准曲线线性的 

重要依据，也是测量结果准确度有力的依据。从理 

论上看．我们可以作出如下解释：被吸附质量较多 

的物质．会被解吸气慢慢带出Tanax管，剩下在管 

中的可以看成是吸附质量较小时的状态，此时就 

可看成是吸附较小质量时的解吸率，因此吸附质 

量与解吸效率无关。在实际环境测量中就是采样 

体积相同．解吸效率与环境空气中被吸附的苯系 

物浓度的高低无关。 

率 哪 哪 一 峰张 一 一 邻一 量g 一他 ∞ ∞ 一刖 I量 姒 率 哪 苯一 一 9 一 峰张 一 一 ～ 一 一 腮 一 ㈣ 率 蚍 一 峰 一 一 一 一 对一 臆 一 ㈣ 进样体积／ 一 桥做 蝴．n一 臌徽 



杭州化工 2012年 3月 2012．42(1) 

解 12O 
吸 l00 

孳：： 
摹 4O 

20 

0 

吸附质量一解吸效率曲线图(甲苯) 

5O 1OO l5O 200 250 3∞ 350 

吸附质量 ／ng 

吸 附质量 ．解吸效率曲线图(甲苯) 

2．2 不同解吸温度下解吸效率的探讨 

选用原液，进样量为 2 L，连续两次直接进 

样．取各化合物峰面积的平均值得到下表4。 

表 4 原液直接进样各化合物的峰面积 

取原液样 2 L制作吸附样 ，在解吸时间 5 

min、解吸流量 40 mlMmin的条件下，记录各化合 

物的峰面积，并同表4中的数据计算出各化合物 

对应的解吸效率。各化合物在不同解吸温度下的 

解吸效率数据如表 5。 

表 5 不 同解吸温度下原液吸附／解 吸进样 

各化合物的峰面积及对应的解吸效率 

解吸 

温度 

／℃ 

苯 甲苯 乙苯 

峰面积 解吸率／％ 峰面积 解吸率／％峰面积 解吸率 

解吸 对二甲苯 间二甲苯 邻二甲苯 

温度 — —  

／℃ 峰面积 解吸率／％峰面积 解吸率／％峰面积 解吸率／％ 

由表 5的数据绘制解吸温度与解吸效率关系 

图 2。由图 2可以看出，在解吸时间和解吸流量都 

恒定时。随着解吸温度的升高，各化合物的解吸效 

率也逐渐提高，到达某一温度区域时，解吸效率变 

化不大。 

解吸温度一解吸效率曲线图 (甲苯) 
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图2 解吸温度 ．解吸效率曲线图(甲苯) 

2．3 不同解吸流量、不同解吸时间下解吸效率的探讨 

选用原液样 2 L制作吸附样 ，在解吸温度 

300℃、解吸流量 20 mL／min的条件下，记录各 

化合物的峰面积，并同表 4中的数据计算出各化 

合物对应的解吸效率。该样中各化合物在不同解 

吸时间对应的解吸效率如表 6。 

表 6 解吸流量 20mL／min时不同解吸时间下 

各化合物的峰面积及对应的解吸效率 

时间 苯 甲苯 乙苯 

／min 峰面积 解吸率／％ 峰面积 解吸率／％峰面积 解吸率／％ 
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时间 苯 甲苯 乙苯 

／min 峰面积 解吸率／％ 峰面积 解吸率／％峰面积 解吸率／％ 

时间 对二甲苯 间二甲苯 邻二甲苯 

／min 峰面积 解吸率／％峰面积 解吸率／％峰面积 解吸率／％ 

选用原液样 2 L制作吸附样，在解吸温度 

300℃、解吸流量 30 mL／min的条件下，记录各 

化合物的峰面积。并同表 4中的数据计算出各化 

合物对应的解吸效率。该样中各化合物在不同解 

吸时间对应的解吸效率如表 7。 

表 7 解吸流量 30 mL／min时不 同解吸时间下 

各化合物的峰面积及对应的解吸效率 

时间 苯 甲笨 乙苯 

／rain 峰面积 解吸率／％峰面积 解吸率／％峰面积 解吸率／％ 

时间 对二甲苯 间二甲苯 邻二甲苯 

／min 峰面积 解吸率／％ 峰面积 解吸率／％峰面积 解吸率／％ 

选用原液样 2 L制作吸附样 ，在解吸温度 

300℃、解吸流量 40 m~min的条件下．记录各 

化合物的峰面积，并同表4中的数据计算出各化 

合物对应的解吸效率。该样中各化合物在不同解 

吸时间对应 的解吸效率如表 8。 

表 8 解吸流量 40 mL／min时不同解吸时间下 

各化合物的峰面积及对应的解吸效率 

时间 苯 甲笨 乙苯 

／min 峰面积 解吸率／％ 峰面积 解吸率／％峰面积 解吸率／％ 

时间 对二甲苯 间二甲苯 邻二甲苯 

／m_in 峰面积 解吸率／％ 峰面积 解吸率／％峰面积 解吸率／％ 

选用原液样 2 L制作吸附样，在解吸温度 

300℃、解吸流量 50 m~min的条件下。记录各 

化合物的峰面积，并同表4中的数据计算出各化 

合物对应 的解吸效率。该样中各化合物在不 同解 

吸时间对应的解吸效率如表 9。 

表 9 解吸流量 50 mL／min时不同解吸时间下 

各化合物的峰面积及对应的解吸效率 

时间 苯 甲苯 乙苯 

／min 峰面积 解吸率／％ 峰面积 解吸率／％峰面积 解吸率／％ 
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时间 对二甲苯 间二甲苯 邻二甲苯 

／min 峰面积 解吸率／％ 峰面积 解吸率／％峰面积 解吸率／％ 

由表 6、表 7、表 8、表 9的数据绘制解吸流量 

与解吸效率关系图3。从图3可以看出，解吸温度 

恒定，在解吸效率的变化段内，同一解吸时间下 ， 

解吸流量越大，解吸效率越高；同一解吸流量下， 

解吸时间越长，解吸效率越高。 

解 吸时 间一解 吸效率 曲线 图 (甲苯 ) 

解 
吸 
效 
蜜 

＼ 

摹 

0 2 4 6 8 10 12 

解吸时间 ／min 

图3 解吸时间一解吸效率曲线图(甲苯) 

3 讨论 

通过上面的实验，我们查明了解吸效率与被 

吸附的化合物的质量无关。 

下面着重探讨解吸温度、解吸时间和解吸 

流量与解吸效率的内在联系。解吸效率的主要 

贡献来源于被带到进样 口化合物的质量 ．而被 

带到进样 口化合物的质量又取决于被脱附了的 

化合物的量和被带走的彻底程度。温度升高，化 

合物的气化速率加快，获得的动能越大。更易从 

吸附剂中被脱附出来，因此解吸效率会升高。当 

温度升高到各化合物被脱附的极限时，解吸效 

率变化不大。本实验中各化合物的气化温度均 

低于 150 oC，因此 ，在 300 oC的高温下 ，各化合 

物瞬间被气化 ．在本实验中，最短解吸时间 2 

min已足令各化合物气化完全 ，从这方面考虑， 

解吸时间本身对解吸效率的贡献不大，解吸效 

率随时间加长而提高应源于时间的增加，解吸 

气体积的变大才是对解吸效率提高的直接贡 

献。解吸气体积越大 ，被脱附了的化合物被带到 

进样口的几率越大．化合物被带走得越完全 ，解 

吸效率也就提高了。流量的变化也是影响解吸 

气体积变化而引起解吸效率变化的。从图 3找 

出时间与解吸流量乘积相同的点，我们发现这 

些点解吸效率大致相当。 

4 结论 

解 吸效率与被 Tanax吸附的化合物的质量多 

少无关。影响Tenax TA吸附／二次热解苯系物的 

解吸效率的直接因素是解吸温度 [3]和解吸气体 

积。解吸效率随温度的升高而提高，随解吸气体积 

的增加而提高，当两者都达到某一值时，解吸效率 

变化不大 。解吸时间和解吸流量是影响到解吸气 

体积变化而间接引起解吸效率变化的。因此，不同 

的热解吸仪，参考本文中图2和图3解吸效率的 

变化趋势，很快就可建立起具有最高解吸效率时 

的解吸参数。 
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