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气相色谱法测定大气中总烃的取样和进样

张 荣 贤
北 京石化总公司监测站

一
、

在非自动监测系统中
,

分析大气中 取 样 用 毫升玻璃注射器所取之

总烃
,

需要选择可靠的采样器械将样品从采 样
、

样 用二连球充人聚乙烯袋之样
、

样点取回 我们曾同时用 毫升玻璃注射器 样 用玻璃注射器充人聚乙烯袋之样
、

样

和 毫升聚乙烯袋取样分析 在近百次分 先将聚乙烯袋抽空后再充人样品

析中
,

用后者所取样品的分析结果均高于前 取样后即刻分析
,

放置半小时
、

小时
、

者 为探明 两种取样方法所得分析数据 小时
,

而后分析
,

所得结果列于表

何者更可靠 用聚乙烯袋取样时所用充样 从表 可以看出
,

上述四种方法取的样

二连球是否会 引起数据偏高
,

作了以下实验 即刻分析所得结果相近 对 样
,

小时内分

表 不同采样方法的分析结果
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析结果不变 而对
、

样
,

半小时后分析所

得数据 已无规则增高 由此可以断定
,

用注

射器取样 小时内进行分析
,

均能反映采样

点总烃浓度 聚乙烯袋取样分析结果偏高不

是用二连球充样引起的 为了进一步了解聚

乙烯袋取样分析结果偏高是否由于袋所吸附

的有机物缓缓放出所致
,

因而取 样 从表

中 的数据看
,

所得结果与
、

并无规律

性差别 用新购人聚乙烯袋取样重复上述试

验
,

所得结果见表

由表 数据表明
,

用聚乙烯袋取样分析

结果偏高
,

不是由于吸附物解吸所致
,

而可能

是聚乙烯袋本身会放出有机气体 所以
,

聚

新聚乙烯袋取样分析结果

即刻分析 分钟分析 工 分钟分析

新聚乙烯袋

新聚乙烯袋

’’
’

 

乙烯袋不适合作总烃分析的取样器械

二
、

总烃样品中含有 一 高沸点 烃

类化合物
,

当总烃分析用六通阀直接进样时
,

由于气路系统从定量管到色谱柱人口均处于

冷态
,

高沸点化合物在此会产生吸附而使峰

形变宽
,

此时以峰高定量就会影响结果
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表 叮 离子在塑料瓶壁上的吸附与解吸
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看出
,

在酸性条件下 一
,

瓶壁对 cr 3+

几乎没有吸附作用
,

因此在 0
.
巧N H

ZSq 解吸

液中也未发现 Cr 3+
,

进一步证明了在酸性条

件
一

「瓶壁对 Cr (111 ) 没有 吸 附 作 用
.
而 在

pH 一 6. 5 的近中 性 溶 液 中 有 相 当数 量 的

Cr (m ) 在振荡放置过程中确实吸 附在 瓶 壁

上
,

虽用大量自然水能冲洗掉一部分被吸附

的 C r( H l)
,

但仍有相当数量的 c
:
(111 ) 牢固地

吸附在瓶壁表面
.
只有用 0

.
15 N 姚sq 才能

把它解吸下来
.

三
、

结 论

通过实验发现
,

在酸性
、

中性及碱性 (pH

< 9 )介质中
,

塑料器壁对六价铬均无明显的

吸附作用
.
在酸性介质中 (pH < 5) 塑料器

壁对三价铬离子也没有明显的吸附作用
.
而

在中性及碱性介质中塑料器壁对三价铬离子

有明显的吸附作用
,

此吸附作用的特点是随

着溶液与器壁接触时间的增长吸附量不断增

加
.
已被瓶壁吸附的 cr (111) 不能被水 完 全

解吸
,

只有用酸才能解吸它
.
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样品在色谱系统冷区
,

停留时间以定量

管为最长
,

改善定量管吸附会有利于改善峰

形
.
为此在原色谱仪附件不锈钢定量管和玻

璃定量管 (加工的) 上试验
,

发现不 锈钢定

量管对 C:以上烃如二 甲苯
、

乙苯等有明显吸

附
,

导致色谱峰变宽
.
当以玻璃定量管进样

时
,

由于表面吸附得到改善
,

则峰形尖锐
.
实

验所得色谱峰区域宽度数据列于表 3.

表 3 不同定t 管对色谱峰形的形响

橇瞥
\

甲烷 ! 苯 甲苯 !二甲苯{ 乙苯

1:.L..
率藕 {兰}竺匹}丽{万
不锈钢 1 0

·

‘ 1 0
.
‘ 1 0

必须指出
,

实验所用不锈钢定量管是严

格清洗过的
,

即用 10 外 N
a0 H 浸泡 6 小时

,

用水洗净
,

再用乙醇清洗 5次
,

2
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,


