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摘　要　探讨了甲苯和乙酸丁酯同时测定的适宜条件。通过改变柱温和载气流量观察甲苯和乙酸丁

酯出峰的情况, 选出适用条件。载气在 35mL / min,柱温 120℃即可满足日常常规监测所用。该条件有利于

提高日常工作的能效, 有实际应用价值。
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1　前言
作业场所空气监测中经常要面对各种有机溶剂的同时检定,气相色谱法可以解决绝大部分这

类问题,然而气相色谱法始终只能定量,不能定性,遇到出峰时间接近的物质,要通过改变检测条件

甚至要用更高级的仪器才能作出肯定的鉴别,这样的要求在日常监测工作中却不容易满足,本文旨

在探讨甲苯和乙酸丁酯同时检定的最佳条件,以达到提高工作效率,扩大检测应用范围的目的。

2　实验部分

2. 1　方法原理

空气中的有机溶剂经活性碳管吸附后以二硫化碳解吸,经 FFAP 柱分离后, 用 FID检测器检

测,以保留时间定性,峰面积定量。

2. 2　试剂

二硫化碳(色谱鉴定无干扰杂质峰) ;甲苯、乙酸丁酯:色谱纯。

2. 3　仪器

4890D气相色谱仪(美国安捷伦公司,附氢焰离子化检测器)、FFAP 填充柱: PAW DMCS担体

80—100目, 柱长 8英尺, 内径 4mm, 不锈钢柱, 色谱工作站: 浙江大学智达信息工程有限公司

N2000色谱工作站V 3. 2。

2. 4　分析步骤

用微量注射器吸取一定量甲苯和乙酸丁酯色谱纯试剂用二硫化碳稀释成一个标准系列,分别

通过改变载气流量、柱温条件进行一系列分析, 选择出最适合的工作条件。



3　结果与讨论

图 1　载气流量-出峰时间关系图

3. 1　载气流量的选择

做了 5个载气流量的测试, 分别为 20、25、30、35、

40mL/ min。随载气流量的增加,标准出峰时间缩短,对甲

苯和乙酸丁酯的分离影响不大, 但是由此可根据数据选

择既节省载气消耗又能缩短每个样品的分析时间的流量

点,实现经济高效的原则。载气对柱子有保护作用, 原则

上亦不宜太低。实验结果见图 1,综上所述我们选择载气

为 35mL/ min 的流量继续进行测试。

图 2　柱温-出峰时间关系图

3. 2　柱温条件的选择

考虑到实际应用中乙酸丁酯的分析一般与苯、甲苯和二甲

苯一起, 就以甲苯分析的柱温条件为依据选定变化范围为

100、110、120、130、140℃。随着柱温的升高, 样品出峰时间缩

短,但是甲苯和乙酸丁酯的分离则越来越困难,在样品浓度高

的标准点甚至出现出峰重合, 因此我们要把柱温控制在 100—

120℃之间为最适, 日常样品量大的情况下, 宜选 120℃,在此

柱温下甲苯和乙酸丁酯的分离能比较完全而每个样品也不必

等待太长时间。实验结果见图 2。

3. 3　方法性能指标的试验

3. 3. 1　校准曲线

　　校准曲线的测定为 3个浓

度,每个浓度测定 3次,以 3次

测定值的平均值与相应的浓度

绘制校准曲线。结果见表 1。

表 1　甲苯和乙酸丁酯校准曲线的性能指标

校准曲线测定点 线性范围 相关系数 检出限( �g/m L)

甲苯 10, 50, 400 0—400 0. 9992 0. 12

乙酸丁酯 142, 355, 710 0—710 0. 9994 0. 40

3. 3. 2　精密度试验

选择测定方法线性范围内的高、中、低 3个浓度, 4天内同时进行 6次重复测定,计算相对标准

偏差。甲苯和乙酸丁酯在高、中、低浓度的相对标准偏差均< 5%
[ 1]
。

3. 3. 3　准确度试验

应用加标回收法。在现场样品中加入中等浓度的甲苯和乙酸丁酯的混合标准溶液,然后测定样

品和加标样品,各测定 3次,由平均值计算加标回收率。甲苯的回收率为 103. 6% , 乙酸丁酯为

96. 8%。

3. 3. 4　现场应用

采用本方法对我市某化工厂的作业场所空气抽样测定,测定结果表明,与分开测定的国标法结

果基本一致, 无显著性差异。样品的测定见图 3。

4　结论
采用本方法的载气流量,柱温条件, 能达到甲苯和乙酸丁酯的有效分离, 损耗少, 效率高,方法

稳定,线性范围好, 精密度和准确度均符合国家标准要求,对提高样品的日常监测能效方面很有实
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用价值。

图 3　某厂家作业场所样品出峰图
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Analytical Conditions of Toluene and Butyl Acetate

in Gas Chromatography
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Abstract　The gas chromatography analy tical condit ions for toluene and butyl acetate w ere cho-

sen by changing the column temperature and flow rate. T he column temperature of 120℃ and the

flow rate of 35mL/ min are suitable for routine analy sis and valuable for applicat ion.
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