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正交试验确定气相色谱法

分离苯系物的操作条件

分析测试
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摘 要 2通过正交设计选择实验方案
,

改变色谱柱
、

汽化室
、

离子室等的温度
,

经过多次实验
%

找出分离

苯
、

甲苯
、

乙苯
、

邻二 甲苯的最佳色谱条件
,

结果表明
,

取柱温 9: ℃
,

离子化室温度 !1& ℃
,

汽化室温度

!8 & ℃
,

# ;

流速 6&  <
·

 ∗.
一 ’ ,

进样量 &
%

:卜<
,

苯
、

甲苯
、

乙苯
、

邻二甲苯得到良好分离且分析时间短
、

稳定
,

有较好的重现性
。
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气相色谱具有高分离效能
、

高选择性
、

高灵敏

度
、

分析速度快
、

样品用量少等特点的一种新型通

用分离分析技术
。

苯系物是具有特殊芳香气味的

挥发性物质
,

是重要的溶剂和化工原料
,

性质较为

相似
,

用一般方法不易将苯系物的混合物分离
。

本

实验试图用气相色谱分析法进行分离
。

拟通过正

交实验设计找出用气相色谱分离苯系物的最佳色

谱条件
,

以获得良好的分离效果
。

试验设计是数理统计学的一个重要的分支
。

多数数理统计方法主要用于分析已经得到的数据
,

而试验设计却是用于决定数据收集的方法
。

用正

交表设计实验易于选择主要 因素
。

由于氢火焰离子

化监测器主要工作参数是色谱柱温度 3∃ Μ − # 5
、

汽

化室温 度 3Ν# ΤΛ 5
、

氢 火焰 离 子化 检测 器 温 度

3Ν∃ #Θ5
,

因而采用 玛3∀
6
5正交表

,

利用水平
一
分离

度的关系得出最佳工作参数
。
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! 仪器与试剂
Κ ∋ !1 1 气相色谱仪 3上海精密科学仪器有限公

司 5
,

有机皂土 ς 邻苯二甲酸二壬醋填充柱
。

高纯 # 2
3ΥΥ

%

Υ Υ Υ Ω 5
、

高纯 ϑ 2
3Υ Υ

%

ΥΥ Υ Ω 5
、

压缩

空气均为梅塞尔北方工业气体有限公司西安分公

司 =乙醚 3> Ξ 天津市百世化工有限公司 5 = 苯 3> Ξ

天津市化学试剂六厂三分厂 5 = 甲苯3> Ξ 天津市化

学试剂有限公司 5 = 乙苯3> Ξ 天津市巴斯夫化工有

限公司5 =邻二甲苯 3> Ξ 天津市光复精细化工研究

所5
。
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1 实验方法
!

%
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! 定性试验 取苯
、

甲苯
、

乙苯
、

邻二甲苯等

纯试剂在柱温 9: ℃
,

离子化室温度 !1& ℃
,

汽化室温

度 !: &℃
,

# 2
流速 6 ∃  <

·
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各分别进样量 &
%

Β  <
,

测定各组分保留时间
。

测得各组分出峰的顺

序为
2
苯

、

甲苯
、

乙苯
、

邻二甲苯
。

!
%

1
%

1 正交实验 分别量取 &
%

Β  < 苯
、

甲苯
、

乙苯
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转人 !&  < 容量瓶
,

再用邻二 甲苯稀 释定容至

!&  <
,

设计正交表
,

并依据因素水平表
,

改变色谱柱

温度 3Ψ Ζ −# 5
、

汽化室温度 3Ν#Τ Λ 5
、

检测器温度

3ΝΨ#Θ 5
,

按照一定的顺序变化
,

进样 &
%

Β <
,

分别

测定分离度
。

1 结果与讨论

1
%

! 正交实验
按设计方法

,

测得正交试验第一组数据见图

!
。

由于所配制的溶液中以乙苯和邻二甲苯的分离

度最小
,

所以取乙苯和邻二甲苯的分离度作为正交

试验的结果
。

第二组至第八组正交试验色谱图略
。

正交试验结果见表 !
。

图 1 为各水平与因素影响情况下的乙
%

苯和邻

二甲苯的分离度变化曲线图
,

因为分离度越大
,

分

离效果越好
,

因此
,

综上实验数据通过分析得出对

于分离苯系物最佳工作参数为
2
柱温 9: ℃

,

汽化室

温度 !8 &℃
,

检测器温度 !1& ℃
。

1
%

1 样品分析

选择内标标准工作曲线法进行定量分析
。

采用

表 , 得出的气相色谱分离苯系物的最佳操作条件
。

以甲苯为内标物配制标准溶液〔’[
,

每份试液进样 ∀

针或以上
,

做工作曲线
。

得到工作曲线为 ∴ ] &%

∀ 9 9: 4 ς &
%

&9Υ 1
,

Ξ , ] &
%

Υ Υ ! !
。

未知液中乙苯的质

量为 &
%

66 Υ Υ
。
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∀ 结论

正交试验设计是研究和处理多因素实验的一

种科学方法
,

各因素之间具有均衡分散和整齐可比

的特点
,

可以以最少的试验次数最大限度地获取有

关各因素对指标取值的影响 3主效应 5及各因素之

间由于相互作用而引起指标的变化 3交互效应5的

许多信息
。

利用它能够选出代表性较强的少数实

验来求得最优或较优的实验条件
,

优于传统单因素

实验
。

本实验采用正交试验设计在有机皂土 ς 邻苯

二甲酸二壬醋作固定液填充柱
,

氢火焰离子化检测

器上
,

用气相色谱法分析了苯
、

甲苯
、

乙苯和邻二甲

苯的最佳操作参数
,

获得良好的分离效果
,

易于实

际应用
。
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