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摘 要: 采用自制的 0 25mm 30m 0 5 m PEG 20M (聚乙二醇 20000)高效石英毛细管色谱柱建立了苯、甲苯、

间二甲苯和邻二甲苯的毛细管色谱分析方法。由于苯系物中含有与其沸点相近的非芳烃杂质干扰苯系物的分析,

选用极性 PEG 20M 毛细管色谱柱使芳烃的保留时间延长, 烷烃的保留时间缩短, 从而解决干扰问题,而且其中二

甲苯的 3种同分异构体也能达到基线分离。该法明显优于国家标准 GB /T3144- 82, 具有分离效果好、分析速度快

的优点。
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苯、甲苯和二甲苯是重要的基本有机化工原料,

又是多种农药、医药中间体的起始原料
[ 1]
。对甲苯

含量的检测一般沿用 GB /T 3144 - 82填充柱色谱

法
[ 2]
。该法由于采用柱效较低的填充柱, 所以分离

能力受到限制, 很多杂质得不到有效分离, 且分析

时间长达30m in。李泰谦等
[ 3]
用自己合成的有机粘

土和十八烷加邻苯二甲酸二壬酯混合填充柱对二甲

苯进行了分析,但分析时间长达 50m in,改用有机粘

土和 Apiezon L加邻苯二甲酸二壬酯混合填充柱,分

析时间虽然缩短至 15m in, 但二甲苯异构体没有得

到有效分离。而现在医药中间体对原料纯度要求很

高,填充柱色谱法已经不能满足分析要求。孙军
[ 4]

用 0 23mm 60m的石英毛细管色谱柱对甲苯中杂

质进行了测定,但没有给出毛细管色谱柱种类及色

谱图, 具体测定方案也不详细。文献 [ 5, 6]介绍了

环境中苯、甲苯、二甲苯异构体的气相色谱分析方

法,但是没有分析高含量甲苯中的微量杂质,而且有

些采用 GC IT M S
[ 5 ]
分析,分析成本很高。本文采用

聚乙二醇 20000 ( PEG 20M )毛细管色谱柱对苯、甲

苯和二甲苯进行了很好的分离和分析。

1 实验部分

1 1 仪器与试剂

仪器: SP 6800A气相色谱仪 (山东鲁南瑞虹化

工仪器有限公司 ); JS 3030型色谱工作站 (大连江

申分离科学技术公司 ); 0 25mm 30m石英毛细管

空柱 (河北省永年光导纤维厂 )。

试剂:甲苯 (分析纯 ); 工业甲苯;苯 (分析纯 );

邻二甲苯 (化学纯 ) ;间二甲苯 (分析纯 ); 对二甲苯

(分析纯 ) ;乙苯 (分析纯 ) ; 正癸烷 (分析纯 ) ; 异丙

苯 (化学纯 ); PEG 20M (色谱固定液 )。

1 2 PEG 20M毛细管色谱柱的制备

( 1)先把 0 25mm 30m石英毛细管色谱柱清

洗干净, 用超细载体制成 scot柱。 PEG脱活后,

280  吹干后待用。

( 2)把 PEG 20M 配成 8mg /mL的二氯甲烷溶

液, 加入适量的交联剂。静态法涂渍固定液于 ( 1)

上。室温下吹干后 180  交联 2 h, 用 5mL二氯甲烷

洗柱后,从 50  程序升温至 250  ,老化 10 h。

1 3 甲苯的毛细管色谱分析

色谱条件: 气化温度 160 , 柱温 85  , 检测温

度160 , F ID检测; 载气 ( N 2 )柱前压 0 06MPa, 分

流比 约 150 ! 1, 尾 吹 25mL /m in, 空 气 流 量

300mL /m in, H 2 流量 30mL /m in。灵敏度 3, 衰减

001,进样量 0 3 L。图 1是甲苯毛细管色谱图。柱

效检测报告见表 1。GB /T 3144- 82
[ 2]
采用 4 m聚

乙二醇 1500填充柱, F ID检测, 其色谱图见图 2。

从图 1和图 2可见甲苯毛细管色谱法具有分离能力

强, 峰形对称, 分析时间短等优点,且 C8芳烃中的同
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分异构体乙苯、对二甲苯、间二甲苯、邻二甲苯等都

能达到基线分离。而填充柱色谱法不能把乙苯、对

二甲苯、间二甲苯基线分离。

表 1 毛细管色谱柱柱效检测报告

T ab le 1 The detected report of colum n efficeny about capi llary column

保留时间

t /m in
组 分

理论塔板数

块 /m
拖尾因子 分离度

3 546 苯 5 190 1 080 7 696

3 813 正癸烷 4 060 0 820 5 736

3 989 甲苯 3 960 0 820 3 338

4 618 乙苯 4 520 1 060 11 127

4 697 对二甲苯 5 460 0 930 1 509

4 761 间二甲苯 5 110 1 080 1 499

5 267 邻二甲苯 4 410 1 110 8 106

1―非芳烃; 2―苯; 3―正癸烷; 4―甲苯;

5―乙苯; 6―对二甲苯; 7―间二甲苯; 8―邻二甲苯

图 1 甲苯的毛细管色谱图

Fig. 1 C ap illary chrom atogram of toluene

图 2 甲苯的填充柱色谱图

F ig. 2 Packed column chrom atogram of tolu ene

1 4 苯和二甲苯的毛细管色谱分析

色谱条件同 1 3。高含量苯、间二甲苯和邻二

甲苯的毛细管色谱图分别见图 3~ 5。由图可见其

中的杂质都达到有效分离。

1―非芳烃; 2―苯; 3―甲苯; 4―乙苯;

5―对二甲苯; 6―间二甲苯; 7―邻二甲苯

图 3 苯的毛细管色谱图

F ig. 3 Cap illary chrom atogram of b enzene

1―苯; 2―甲苯; 3―乙苯; 4―对二甲苯;

5―间二甲苯; 6―异丙苯; 7―邻二甲苯

图 4 间二甲苯的毛细管色谱图

F ig. 4 C ap illary ch rom atogram ofm xylen e

1―非芳烃; 2―苯; 3―甲苯; 4―乙苯;

5―对二甲苯; 6―间二甲苯; 7―异丙苯; 8―邻二甲苯

图 5 邻二甲苯的毛细管色谱图

F ig. 5 C ap illary ch rom atogram ofo xy len e

1 5 定性和定量分析

苯、甲苯和二甲苯中的杂质主要是烷烃和芳烃,

一般可以用标样对照定性。由于苯系物中主要杂质

的 FID质量校正因子基本相同,对高含量苯、甲苯和

二甲苯可直接按式 ( 1)用面积归一法计算含量。
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C i =
A i

A j

100% ( 1)

式中: C i为 i组分的质量分数; A i, A j为 i, j组分的峰

面积。

某石化公司生产的甲苯,用毛细管色谱法测定

6次, 质量分数平均值为 99 24% , 标准偏差为

0 05%, 变异 系数 为 0 05%。在甲 苯中 加入

0 124%的苯, 测得回收率为 98 9%。

2 讨 论

( 1)由于苯、甲苯, 二甲苯是由石油裂解芳构化

后提纯而得,会带来和芳烃沸点相近的烷烃杂质,如

果选用弱极性的 SE 30, OV 101等毛细管色谱柱,不

能把和芳烃沸点相近的烷烃杂质基线分离 (尤其在

芳烃含量很高时 )。因此, 芳烃的分析宜选用极性

的 PEG 20M毛细管色谱柱,由于诱导力的作用, 芳烃

保留时间延长, 烷烃保留时间变短, 甲苯 (沸点:

110 6  )在正癸烷 (沸点: 174 2  )之后出峰, 与

甲苯沸点相近的烷烃杂质均在苯前出峰, 从而解决

了烷烃干扰问题。

( 2)对苯的色谱分析, 其中沸点和苯相近的烷

烃杂质 ( 2, 2二甲基戊烷,沸点 79 2  ; 2, 4二甲基

戊烷, 沸点 80 5  ; 2, 2, 3三甲基丁烷, 沸点

80 9  ;环己烷,沸点 80 7  )均在苯前出峰。而且

苯 (沸点: 80 1  )在正壬烷 (沸点: 150 8  )之后

出峰, 同样解决了烷烃干扰问题。

( 3)该法可对混二甲苯, 高含量苯、甲苯、间二

甲苯和邻二甲苯进行分析,但对高含量乙苯、对二甲

苯,因主峰扩散变宽, 对峰后微量杂质的分离稍差。

( 4)毛细管色谱分析中柱温对分离影响很大,柱

温太低虽对轻组份分离有利,但重组份出峰太慢,要两

者兼顾。如二甲苯中含有高沸物,可采用程序升温。

3 结 论

用自制的 0 25mm 30m 0 5 m PEG 2OM

高效石英毛细管色谱柱建立了苯、甲苯和二甲苯的

毛细管色谱分析方法。该法分离效率高,二甲苯同

分异构体均能达到基线分离, 且分析时间短 (小于

6m in), 解决了非芳烃干扰测定的问题。该法优于

国家标准GB /T3144- 82,可用于苯、甲苯、间二甲苯

和邻二甲苯的中间控制和高含量成品分析。该法已

在多家企业得到应用。
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Abstract: A m ethod has been developed fo r separation and determ inat ion of benzene, to luene, m xy lene and

o xylene using 0 25mm 30m 0 5 m high effic iency quartz capillary co lumn by ourselves w ith PEG 20M ( po

lyethylene g lyco l 20000). In the benzene hydrocarbon there are some non aroma tic hydrocarbon impurities w hich

w ill d isturb the analytical resuer. If polar capillary co lumn w as preferred, the retent ion time of aromatic hydrocar

bon delays grea tly and that of non aromat ic hydrocarbon shortens. The three xy lene isomersw ere separated c learly.

Th ism ethod is obv iously surperior to the GB /T3144- 82. The advan tage o f this method lies in its high speed and

good separat ion.

Key words: to luene; benzene; m xylene; o xylene; capillary gas chromatography; PEG 20M

60 南 京 工 业 大 学 学 报 第 27卷


