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摘 要: 建立了二氯甲烷萃取、大口径毛细管柱分离、气相色谱 -氢火焰离子化检测器测定水中痕量乙酸乙酯和乙酸

乙烯酯的方法。水样质量浓度为 0 mg /L~ 2. 0 m g /L, 方法线性良好,乙酸乙酯和乙酸乙烯酯的检出限均为 0. 02 m g /L, RSD

7. 2% ,平均加标回收率 > 93. 0%。
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乙酸乙酯和乙酸乙烯酯是常用的有机溶剂,在

印刷、胶粘剂等企业和实验室广泛使用。其挥发性

强,对眼睛、皮肤、粘膜和上呼吸道有刺激性,长时

间接触对人有麻醉作用,可致头晕和头痛。国内对

环境中乙酸乙酯
[ 1- 3]
和乙酸乙烯酯测定的报道不

多,目前还没有对水中乙酸乙酯和乙酸乙烯酯的评

价标准和标准测定方法
[ 4]
。今选择二氯甲烷作为

萃取溶剂
[ 5]
, 大口径毛细管柱分离, 氢火焰离子化

检测器检测,样品前处理简单方便, 分析测定快速

准确, 灵敏度高, 完全满足对水中乙酸乙酯和乙酸

乙烯酯的监测要求。

1 试验

1. 1 主要仪器与试剂

GC- 2010型气相色谱仪,氢火焰离子化检测

器 ( F ID ), AOC- 20 i自动进样器, GC- So lut ion色

谱工作站,日本岛津公司。

乙酸 乙酯 和 乙酸 乙烯 酯 标准 储备 液:

1. 00 g /L, 用甲醇配制,于 4 ! 冰箱避光保存;乙酸

乙酯、乙酸乙烯酯、甲醇、二氯甲烷均为色谱纯

试剂。

1. 2 色谱条件

色谱柱: HP - 1 弹性毛细管柱 ( 60 m ∀
0. 53mm ∀ 5. 0 m ) ;温度:进样口 230 ! , 检测器

240 ! , 柱温 60 ! ( 2. 0 m in)以 5 ! /m in升至

80 ! ( 3. 0 m in) ;载气:高纯氮气 ( 99. 999% );柱流

量: 采用电子 流量 ( EPC ) 恒 定流量 控制为

6. 0mL /m in; 分流进样, 分流比 5 #1; H2 流量

35 mL /m in; A ir流量 300 mL /m in。

1. 3 样品处理

取 50mL水样于分液漏斗中,加入 5 mL二氯

甲烷, 充分振荡, 静置, 分离出有机相, 定容至

5mL。取有机萃取液 2. 0 L 注入气相色谱仪

分析。

2 结果与讨论

2. 1 水样萃取溶剂的选择

选择合适的有机溶剂将水中的乙酸乙酯和乙

酸乙烯酯萃取出来, 再用色谱检测, 可以起到富集

浓缩的作用,提高检测灵敏度。在水中添加相同量

的标准溶液,配制浓度相同的模拟样品, 用二氯甲

烷、二硫化碳、正己烷、氯仿分别萃取,结果表明二

氯甲烷的萃取效率 最高, 平均萃取回收率

> 93. 0%,操作也方便。因此, 该试验选择二氯甲

烷作为提取溶剂。

2. 2 分析条件的选择

二氯甲烷对水中乙酸乙酯和乙酸乙烯酯的萃

取效率最高,但即使是色谱纯的二氯甲烷也含有极

少量的氯仿,而氯仿和乙酸乙酯在色谱柱上的流出

时间非常接近, 用一般的毛细管柱无法将其分开。

HP- 1( 30m ∀ 0. 32mm ∀ 1. 0 m )和 HP- 5( 30m

∀ 0. 53mm ∀ 2. 65 m )色谱柱的分离效果分别见

图 1和图 2。从图中可见,微量的氯仿都会对测定

产生干扰, 影响水中痕量乙酸乙酯的定量。该试验

选择柱长较长、液膜较厚的大口径毛细管柱 HP- 1

( 60m ∀ 0. 53mm ∀ 5. 0 m ), 能将目标化合物与干

扰物质氯仿完全分开 (见图 3), 使得定性、定量更
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加准确可靠。

1   乙酸乙烯酯 ( 3. 853 m in) ; 2   乙酸乙酯 ( 4. 403 m in) ;

3   氯仿 ( 4. 488 m in )

图 1 色谱柱 HP- 1( 30 m ∀ 0. 32 mm ∀ 1. 0 m)的分离效果

1   乙酸乙烯酯 ( 3. 371 m in) ; 2   乙酸乙酯 ( 4. 032 m in) ;

3   氯仿 ( 4. 109 m in )

图 2 色谱柱HP- 5( 30 m ∀ 0. 53mm ∀2. 65 m)的分离效果

1   乙酸乙烯酯 ( 6. 879 m in) ; 2   乙酸乙酯 ( 7. 898 m in) ;

3   氯仿 ( 8. 208 m in )

图 3 色谱柱 HP- 1( 60 m ∀ 0. 53 mm ∀ 5. 0 m)的分离效果

2. 3 标准曲线与方法检出限

将 1. 00 g /L乙酸乙酯和乙酸乙烯酯标准储备

液用二氯甲烷分别稀释成 0 mg /L、0. 25 mg /L、

1. 0mg /L、2. 0 mg /L、5. 0 mg /L、10. 0 mg /L、

20. 0mg /L混合标准溶液系列, 在上述色谱条件下

测定。以标准溶液质量浓度 x为横坐标,响应峰面

积 y为纵坐标绘制标准曲线,线性良好。在空白水

样中添加低浓度标准, 按照样品处理方法分析, 以

信噪比为 2~ 3的实际样品浓度确定方法检出限。

标准曲线与方法检出限见表 1。

表 1 标准曲线与方法检出限

化合物 回归方程
相关系数

r

检出限

/ ( m g∃ L- 1 )

乙酸乙酯 y = 1 927. 2x+ 559. 9 0. 999 3 0. 02

乙酸乙烯酯 y = 1 921. 8x+ 262. 1 0. 999 7 0. 02

我国对水中乙酸乙酯和乙酸乙烯酯还没有评

价标准,参照前苏联对水体中有害物质最高允许浓

度,乙酸乙烯酯为 0. 2 mg /L, 应用该方法, 灵敏度

完全能满足监测要求。

2. 4 精密度与加标回收试验

该方法已成功应用于环境影响评价中特征污

染因子的分析, 效果良好, 水样中均未检出乙酸乙

酯和乙酸乙烯酯。分别添加 2. 0 L、5. 0 L、

10. 0 L标准储备液于 20mL空白水样中, 按样品

操作方法测定, 乙酸乙酯和乙酸乙烯酯的平均回收

率均 > 93. 0%, 3种浓度的添加回收稳定性较好,

表明该方法稳定,准确度高, 能满足测定需要。精

密度与加标回收试验结果见表 2。

表 2 精密度与加标回收试验结果 ( n= 5)

化合物 加入量m / g 测得量m / g 平均回收率 /% RSD /%

乙酸乙酯 2. 0 5. 0 10. 0 1. 93 4. 89 9. 65 96. 3 97. 8 96. 5 7. 2 7. 1 7. 0

乙酸乙烯酯 2. 0 5. 0 10. 0 1. 94 4. 65 9. 69 96. 8 93. 1 96. 9 6. 0 5. 9 6. 9

3 结论

采用二氯甲烷萃取、毛细管气相色谱法同时测

定水中乙酸乙酯和乙酸乙烯酯,分离效果和线性响

应好,灵敏度高,操作简单、快速、准确,适合环境水

体中乙酸乙酯和乙酸乙烯酯的同时监测。
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