
第 27 卷,第 5期 光　谱　实　验　室 Vol . 2 7 , No . 5

2 0 1 0 年 9 月 Chinese J ournal of Sp ectroscop y L aboratory September , 2010

气相色谱法同时测定乙酸乙酯、乙酸丁酯、
环己酮和苯系物

联系人,电话: ( 0512) 66676405;手机: ( 0) 13861323534;传真: ( 0512) 6672407; E-mail: s oochow yao@ 163. com

作者简介:姚坚( 1981—) ,男,江苏省苏州市人,工程师,学士,主要从事环境监测工作。

收稿日期: 2009-11-13;接受日期: 2009-12-28

姚 坚 　顾咏红
(苏州高新区虎丘区环境监测站　江苏省苏州市高新区鹿山路 369号环保产业园 35号监测大楼　215000)

摘　要　采用活性碳吸附, 二硫化碳解吸进样,利用 DB-1 毛细管色谱柱采用恒温条件分离, 以FID为

检测器, 同时测定空气或废气中乙酸乙酯、乙酸丁酯、环己酮、苯系物。结果表明, 该方法分离效果好,精密

度高, 准确度高,分析时间短, 适合空气或废气环境分析的要求,结果令人满意。
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1　引言
工业生产过程中常会用到沸点较低易挥发的有机溶剂,如印刷胶粘工艺中常用到的乙酸乙酯、

乙酸丁酯、环己酮、苯系物。这些物质对人体皮肤、呼吸系统有强烈的刺激作用,长期接触会抑制神

经中枢、脾脏等器官,对人身心健康有较大影响。目前国内对环境中乙酸乙酯、乙酸丁酯、环己酮、苯

系物单组分分析测定报告较多
[ 1—3]

,对以上物质同时分析测定报道的不多
[ 4—6]
。本文采用DB-1毛细

管,利用气相色谱法同时测定空气或废气中乙酸乙酯、乙酸丁酯、环己酮、苯系物, 样品经活性碳吸

附后,由纯化的二硫化碳溶剂解吸,采用恒温分析的模式,分离效果好,结果准确, 分析时间短。

2　实验部分

2. 1　仪器

GC-14C气相色谱仪配氢火焰检测器(日本岛津公司) ; OPGU -2200S氢气发生器(日本岛津公

司) ; CBM-102数据采集仪(日本岛津公司) ; GC-10工作站(日本岛津公司) ; DB-1毛细管色谱柱

( 30m×0. 32mm×0. 25 m ) (美国安捷伦公司) ; 10 L 微量注射器(无锡市东升玻璃仪器厂)。

2. 2　试剂

苯,甲苯,乙苯, 对、间二甲苯,邻二甲苯和苯乙烯均为色谱纯; 乙酸乙酯, 乙酸丁酯, 环己酮, 二

硫化碳均为分析纯。色谱纯物质来源于国家环境保护部标准物质研究所;环己酮、二硫化碳来源于

国药集团化学试剂有限公司;乙酸乙酯来源于天津市晶科化工有限公司;乙酸丁酯来源于上海市试

剂四厂,活性碳。其中二硫化碳和活性碳需预处理[ 7]。

2. 3　实验方法

2. 3. 1　采样方法

用橡胶管将活性碳吸收管与采样器连接,采样时吸收管向上采样。采样流量0. 5L/ min,采样时



间为60min。采样结束后,将吸收管两端封闭。利用纯化的二硫化碳溶剂解吸。

2. 3. 2　色谱条件

炉温45℃; 气化室温度: 170℃;检测室温度: 250℃;采用分流模式; 载气(氮气)压力: 40kPa; 空

气压力: 40kPa;氢气压力: 40kPa。

2. 3. 3　校准曲线绘制

配制各物质自身的标准储备液,再用纯化的二硫化碳溶剂稀释标准储备液得到表 1所列标准

使用液。

表 1　各组分的校准曲线系列 (mg·L- 1)

组分名称 1 2 3 4 5 6 7

乙酸乙酯 0 4. 42 8. 85 22. 1 43. 9 65. 5 87. 0

乙酸丁酯 0 4. 29 8. 56 12. 8 21. 3 52. 4 102

环己酮 0 1. 81 3. 59 7. 12 14. 0 26. 9 50. 1

苯 0 4. 76 9. 35 13. 8 22. 1 119 243

甲苯 0 5. 02 9. 85 14. 5 23. 3 120 257

乙苯 0 5. 04 9. 88 14. 5 23. 4 119 256

对、间二甲苯 0 9. 38 18. 4 27. 1 43. 4 239 478

邻二甲苯 0 4. 67 9. 15 13. 5 21. 6 118 238

苯乙烯 0 4. 76 9. 35 13. 8 22. 1 119 243

3　结果与讨论

图 1　乙酸乙酯、乙酸丁酯、环己酮、苯系物气相色谱图

3. 1　色谱条件的选择

采用DB-1毛细管色谱柱, 对温度、气

体压力条件进行试验。实验结果显示, 采

用程序升温能够节约分析时间,但不利于

对、间二甲苯和环己酮、邻二甲苯和苯乙

烯获得较好的分离效果; 最终采用炉温

45℃; 气化室温度: 170℃; 检测室温度:

250℃。采用分流比为 20∶1, 载气(氮气)

压力: 40kPa; 空气压力: 40kPa;氢气压力:

40kPa 的色谱条件,上述物质以及溶剂均

能得到较好的分离效果,最小分离度R 达

到3. 182,保留时间控制在11min以内。

3. 2　标准色谱图

在上述气相色谱条件下,各组分物质分离效果良好。色谱峰的分离情况见图1。

3. 3　线性关系及检出限

按2. 3. 2中所选色谱条件,分别取1 L 标准使用液进入气相色谱分析仪检测分析,计算各组分

的线性回归方程和方法检出限,结果见表2。由表2可知,线性回归方程相关系数r 都大于0. 995,表

明各组分浓度与色谱对应信号具有良好的线性关系,适于定量分析。

3. 4　精密度实验

配制对应各自曲线最高点对应浓度的0. 3倍、0. 8倍标准使用液, 吸取1 L 进样,分别重复测定

8次,计算各组分相对标准偏差( RSD) , 结果见表3、表4。由表3、表4可知,各组分在高低浓度的RSD
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都未超过5. 0% ,表明该方法具有良好的稳定性和可靠性,适于定量分析。

表 2　各组分线性关系及检出限测定结果

组分名称 线性回归方程 相关系数r
检出限

( mg·mL- 1)

乙酸乙酯 y = 27. 4+ 34. 4x 0. 9988 0. 7

乙酸丁酯 y = - 29. 8+ 81. 6x 0. 9995 0. 3

环己酮 y = - 22. 2+ 85. 4x 0. 9997 0. 2

苯 y = - 14. 1+ 159x 0. 9998 0. 1

甲苯 y = - 27. 0+ 156x 0. 9998 0. 1

乙苯 y = - 47. 3+ 159x 0. 9996 0. 1

对、间二甲苯 y = - 52. 7+ 158x 0. 9997 0. 1

邻二甲苯 y = - 46. 5+ 159x 0. 9994 0. 1

苯乙烯 y = - 69. 8+ 152x 0. 9993 0. 1

　　注:检出限按照采气体积 10L 来计算的。

表 3　各组分低浓度 ( 0. 3C)精密度实验测定结果

组分名称
测定数据

( mg·L- 1)

平均值

( mg·L- 1)

RSD

( % )

乙酸乙酯 26. 3 25. 4 25. 3 26. 0 28. 1 26. 3 24. 5 26. 0 4. 4
乙酸丁酯 31. 0 28. 6 29. 3 30. 0 29. 8 30. 8 31. 6 30. 2 3. 5
环己酮 14. 8 15. 2 14. 3 14. 8 15. 4 14. 5 15. 0 14. 9 2. 6
苯 70. 8 71. 0 69. 6 72. 9 73. 4 68. 2 76. 2 71. 7 3. 7
甲苯 77. 2 76. 8 78. 1 77. 4 79. 1 73. 0 74. 9 76. 7 2. 7
乙苯 79. 0 76. 2 75. 9 78. 9 75. 1 77. 5 75. 4 76. 9 2. 1
对、间二甲苯 140 138 143 145 147 144 140 142 2. 3
邻二甲苯 72. 1 68. 9 70. 0 74. 7 65. 2 70. 7 69. 2 70. 1 4. 2
苯乙烯 66. 8 75. 5 72. 4 69. 2 69. 7 72. 8 69. 2 70. 8 4. 1

表 4　各组分高浓度 ( 0. 8C)精密度实验测定结果

组分名称
测定数据

( mg·L- 1)

平均值

( mg·L- 1)

RSD

( % )

乙酸乙酯 69. 9 68. 9 71. 7 72. 8 71. 9 67. 3 67. 5 70. 0 3. 2

乙酸丁酯 80. 2 82. 1 84. 1 82. 2 80. 6 81. 1 79. 4 81. 4 1. 9
环己酮 39. 3 39. 5 40. 1 40. 1 37. 6 38. 3 39. 0 39. 1 2. 3
苯 191 201 191 197 189 192 194 194 2. 3
甲苯 205 212 211 204 209 199 201 206 2. 5
乙苯 202 198 205 206 210 205 206 205 1. 8
对、间二甲苯 374 386 362 377 389 384 372 378 2. 5
邻二甲苯 183 179 187 170 180 176 190 181 3. 8
苯乙烯 187 180 198 184 184 178 175 184 4. 0

3. 5　准确度实验

在空白样品中加入一定量标准储备液, 振荡混匀后,吸取1 L 进样,分别重复测定10次,计算

各组分加标回收率均值,结果见表5。由表5可知,各组分加标回收率均值控制在93. 8%—103%之

间,表明该方法具有很好的准确度,适于定量分析。
表 5　各组分精密度实验测定结果

组分名称
空白样品

( g)

加标量

( g)

测定均值

( g)

加标回收率均值

( % )

乙酸乙酯 0. 00 1. 10 1. 13 103
乙酸丁酯 0. 00 1. 29 1. 21 93. 8
环己酮 0. 00 1. 09 1. 05 96. 3
苯 0. 00 1. 18 1. 16 98. 3
甲苯 0. 00 1. 19 1. 17 98. 3
乙苯 0. 00 1. 18 1. 14 96. 6
对、间二甲苯 0. 00 2. 37 2. 23 94. 1
邻二甲苯 0. 00 1. 17 1. 10 94. 0
苯乙烯 0. 00 1. 18 1. 11 94. 1
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3. 6　解吸率实验

取装有活性碳5根吸收管,直接注入一定量标准储备液后, 立即用塑料帽密封,放置24h 以上。

隔日将吸收管中活性碳分别倒入样品瓶中,用1mL 二硫化碳溶液解吸,振荡静置1h 后,取1 L 解吸

液进样分析, 来计算各组分解吸率,结果见表6。由表6可知,各组分的解吸率均值控制在87. 8%—

100%之间。

表 6　各组分解吸率实验测定结果

组分名称
标准值

(m g·L- 1)

测定均值

( mg·L- 1)

解吸率均值

( % )

乙酸乙酯 3. 15 3. 00 95. 3

乙酸丁酯 3. 90 3. 69 94. 5

环己酮 1. 82 1. 60 87. 8

苯 2. 33 2. 21 94. 9

甲苯 2. 35 2. 29 97. 3

乙苯 2. 33 2. 34 100

对、间二甲苯 4. 69 4. 43 94. 4

邻二甲苯 2. 31 2. 14 92. 5

苯乙烯 2. 33 2. 08 89. 2

3. 7　样品测定

利用上述色谱条件对一家生产汽车摩擦片的企业,无组织排放样品进行分析,结果见表7。4组

样品乙酸乙酯、乙酸丁酯、环己酮,苯系物除甲苯外全部未检出,甲苯检出但未超标。

表 7　样品分析结果 (mg·L- 1)

组分名称 样品 1 样品 2 样品 3 样品 4

乙酸乙酯 — — — —

乙酸丁酯 — — — —

环己酮 — — — —

苯 — — — —

甲苯 0. 146 0. 120 0. 105 0. 232

乙苯 — — — —

对、间二甲苯 — — — —

邻二甲苯 — — — —

苯乙烯 — — — —

4　结论
采用活性碳吸附空气或废气中乙酸乙酯、乙酸丁酯、环己酮、苯系物,二硫化碳解吸、进样,利用

毛细管色谱柱采用恒温条件分离测定, 该方法操作简单,灵敏度高, 重现性好, 准确可靠, 分析时间

短,实现了空气或废气中乙酸乙酯、乙酸丁酯、环己酮、苯系物多组分同时分析,精密度、准确度都能

达到分析质量要求,适合环境监测空气或废气分析。
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Determination of Ethyl Acetate, Isobutyl Acetate, Cyclohexanone
and Benzene Series by Gas Chromatography

YAO Jian　GU Yong-Hong
( SN D Env ironmental M onitor ing S tat ion, Suz hou, Jiang su 215000, P . R. China)

Abstract　A method for the determ inat ion of ethyl acetate, isobutyl acetate, cyclohexanone

and benzene series in air and exhaust gas w as developed. Ethyl acetate, isobutyl acetate,

cy clohexanone and benzene series in air and exhaust gas w ere separ ated and analyzed by the DB-1

capillary gas chromatography , using act ive carbon as adsor pt ion solut ion, carbon disulfide as

dissolv ent ion, FID as detecto r. The method has good separability , precision and accur acy, and

analy tical t ime w as short . T he method w as applicable for environmental determ inat ion of air or

exhaust g as w ith sat isfactor y r esults.

Key words 　 Ethyl Acetate; Isobuty l Acetate; Cyclohexanone; Benzene Ser ies; Gas

Chromato graphy
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