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气相色谱法测定大气中总握
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摘 要

本文叙述了采用直接进样气相色讼谬定大气曳暮经 3, 5 6 , 5 4 的方法 , 采用组火焰

离子化检两器
,

并以除烃空气作为载气和肋徽气
。

方法的相对标准怕差为 7二8
, 最低检

出限为。
9

0: ; < 皿
7 3以甲烷计 4

。

应用本方法
,

对大庆市大气样品中的总堪进行了目定
,

麟量良好
, 6

样
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本方法采用钻催化剂先去除载气中的烃类

,

然后
,

以除烃空气作载气和助燃气
,

直

接进样气相色谱法测定大气中总烃
,

这样可 以消除气样中氧对总烃测定的干扰
,

方法操

作方便
,

分析准确可 靠
。
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仪器与试剂

�=7 型气相色谱仪 ,

除烃装置用北京分析仪器厂生产的甲烷化转化炉和 温 度 控 制 器
,

装 入 中腼: >

?= ∋: : 的不锈钢管
,

管内装填钻 催化剂 ,
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烧碱石棉 3? =一 7 = 目4
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色谱条件

�= 7型气相色谱仪
,

配氢火焰检测器
,

色谱柱为中7 : : >

Γ: 不锈钢柱
。

柱温 0的℃
,

汽

化室温度 � ?= ℃
,

检测室温度 �� =℃
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以除烃空气作载气
,

流速 != :0 < : ΗΙ
,

氢气流速

! ϑ : Η< : ΗΙ
,
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钻催化剂的制备

用〔, / 3# / 。
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〕和 Λ/ − 反应制备钻催化剂
,

于燥
、

研碎过筛

3? Μ一 � = 目4 后备用
9

将钻催化剂在 ϑ == ℃ 下通空气活化 �Ν
,

然后控制空气流速在 != 一ϑ训: 0< : ΗΙ 范围

内
,

测定 1。一 �的℃间除烃空气和钢瓶空气的色谱峰 3见图 � 、
9

在 7! =一 � == ℃ 间除烃

效率可稳定在 � == 8
,

使用周期达半年 以上
9
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分析测定
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用甲烷保留时间定性
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六种煌类保留时间

分别为
, 甲烷 ?息
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因此
,

在 ?!
9

ϑϑ 时各种烃类完全重

叠
,

·

所测峰值是各种烃类几总的信号
,

见图 ?
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用外标法峰高定量
,

甲烷浓度及测定峰高

值见表 �
9

每次测定样品时
,

同时侧定甲烷标

准气
,

峰高定量
,

按下式计算总烃含量
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载气和助燃气的影响

采用氮气作载气
,

未除烃空气作助燃气
,

样

品信号中包括氧的信号
,

因此
,

每个样品都需
减去氧的干扰值

,

既麻烦又费时奋结 果 见 图

7 3Ρ 4
。

当用含总烃量为 �9 ΕΦ Χ: 左右的钢瓶空气

作载气和助燃气
,

并以此载气产生的信号为零

时
,

样品气中总烃含量只有大于 工
9

ΒΧ Χ: 时才

出正峰
,

等于�
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ΕΦΦ : 时不出峰
,

小于此值时

出负峰
≅ 见图 7 3Τ4
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图 7 载气和助燃气的影响
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而 当用除烃的空气作载气和助燃气时
,

样品的信号就是总烃信号
,

了氧的干扰
,

?
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分别以 ?

见图7 3Δ 4 , 消除
最低检出限可达/
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的甲烷标准气

,

加入不同浓度的,/ ,
ϑ = 5 ,

结果见表?9
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的影响
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釜 蜂高为三次测定的平均值

由表 ? 可见
,

由于 Α / 和ϑ = 5 的存在
,

对测定 3以甲烷计4 所产生的相对标准偏差

不超过�
9

廷穷
9

抓 放置时间
一

的影响

六种不同浓度甲烷标准气在�Κ ℃时
,

放置不同时间并同时进行测定
,

结果见图 �
9

在低浓度肚
,

甲烷蜂高随放置时间的变化

不明显
,

而在高浓度时
,

随放置时间的增加峰

高有不同程度的降低
9

可能由于玻璃注射器本

身的密封性不太严而玻璃本身对有机物又有吸

附作用
,

因而采样后及时测定
,

放置时间不要

超过 ΒΝ
9

过
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重复性

甲烷标气Η则定值以色谱峰高表示
,

结果列

于表 7
, ·

精密度以甲烷河定色谱峰高变异系数

示卜为。
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准确度

空寒汹羊着尚黝口标测定的回收率
,

封于表 �
。

准确度改舜品加入甲坑后测定的擅收率计
,
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接待站院内等处的现场 空 气
,

采样高度为 �
9

Β:
,

采集�= [: 0气样
,

密封保存
,

然后进

行测定
,

测定结果列于表 ϑ
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用钻催化剂 3自9αΖ 4 净化后的

空气作载气和助燃气
,

有助于提高仪器

的灵敏度
,

降低噪音
,

缩短稳定时间
。
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采样后要在βΝ内 完成分 析 ,
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Ε∋ 对测定不产生影响
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方法的最低检出限为
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9

!8
,
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,

�一

加?
,
78

,

分析周期为 7如
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本法操作简

单
,

可用于大气中总烃含豪的测定
9
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