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一种提高气相色谱仪柱效的方法

黄菊君 翁维正 万惠霖

(厦门大学化学系 固体表面物理化学国家重点实验室
,

厦门 3 61 0 0 5)

国产气相色谱仪气体定体积进样装置一般选择旋转式六通阀
,

进样 口按常规的联接方

式
,

由于死体积较大
,

使色谱峰产生扩展
,

影响色谱柱的柱效及混合试样的分离度
。
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认为

,

把色谱柱外的死体积降低到最小值是获得理论柱效的一种重要的因素
。

所以
,

我

们对进样口联接方式作了改进
,

以减小死体积
。

对氦气
、

氧气
、

甲烷
、

丙烯和丙烷等混合

气体的分离测试表明
,

改制后的色谱仪其柱效和分离度均获得比较大的提高
。

1 实验部分

1
.

1 仪器 上分 103 气相色谱仪
,

C D M C 一ZA 色谱数据处理机
,

六通阀定体积进样装置
。

1
.

2 样品 氦气 (上海昊淞化工厂
,

99
.

9 98 % )
、

氧气 (厦门制氧厂
,

纯度> 9 9
.

5 % )
、

甲

烷
、

丙烯
、

丙烷等气体均为西南化工研究院生产
,

纯度> 99
.

99 %
。

1
.

3 色谱条件 检测器
:

热导检测器
; 固定相

:

有机担体 4 01 ;
色谱柱长

: 6 米
;
载气

:

氢

气
;
柱温

:

55 ℃
、

“℃ ;
汽化温度

:

15 0 ℃ ;
桥流

:

15 0I n A ;
对 甲烷和丙烯处理机纸速分别

为 1 5 和 6 m m / m in
。

1
.

4 进样 口改制 六通阀定体积进样的常规联接方法如图 1
。

进样时
,

载气沿
a 一 b 一 。一 d

途径将定量管 (b 。) 中的混合气带出
,

必须经过一段连接管才进入汽化室
,

然后进入色谱柱
。

我们取一支长 10 c m 的 7 号注射针头
,

依下法处理
:

如图 2 (l) 先在针头斜面交界处 (如虚

线所示 ) 用锯片锯断
;
取衬有硅橡胶垫片的 M S 螺帽

,

将锯下的针头如图 2 (2 ) 穿过硅橡

胶垫片
,

再将螺帽与六通阀 d 处出口联接
,

针尖直接从进样 口插入汽化室
。

改制后进样口

的联接方式如图 3 所示
。
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图 1 六通闷常规连接方法 图 2 注射针头改制

2 结论

对气相色谱仪气体定体积进样的旋转式六通阀与进样口 的联接方式进行改制
。

采用常

规六通阀连接方式以及改制的连接方式
,

分别在 55 ℃
、

“℃测试了氦气
、

氧气
、

甲烷
、

丙

烯
、

丙烷混合试样
。

在最佳线速下
,

66 ℃时改制前后的甲烷理论塔板数分别为 78 5 片和 2 6 6 4
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片
,

最小板高从 7
.

64 降至 2
.

25
,

柱效提

高为原来的 3
.

4 倍
,

分离度从 1
.

51 提高

到 3
.

10
,

为原来的 2
.

1 倍
。

丙烯的柱效和

分离度也有所提高
。

由于板高还受到进样

量
、

柱温等因素的影响
,

我们又考察了柱

温为 55 ℃时的情况
。

55 ℃时改制前后的甲

烷理论塔板数分别为 1 0 3 2 片和 2 9 61 片
,

最小板高从 5
.

82 降至 2
.

06
,

柱效提高为 图 3 改制后的六通闷连接方式

原 来的 2
.

9 倍
,

分离度从 1
.

97 提高到 3
.

63
,

为原来的 1
.

8 倍
。

丙烯的柱效和分离度也有所

提高
。

结果表明
,

改制后的联接方式在尽可能范围内减少了因死体积所造成的纵向扩散
,

克

服了柱内不同流动途径的不同流动速度所引起的气相传质阻力的影响
,

为提高气相色谱仪

的柱效提供了一种简便可行的方法
。
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直接采样一气相色谱法测定
“

三苯
”

废气净化治理效率

赵 扬

(福途省环境监测中心站
,

福州市华林路 3 5 0 0 0 3)

摘 要
:
本文从采样控制

、

样品测定和结果评定三个关键环节入手
,

提出了一种直接采样一
气相色谱法测定

“

三苯
”
废气净化治理效率的简便

、

易行又较为可靠的方法
。

关健词
: “
三苯

”
废气

,

净化效率
,

直接采样一 G c (FI D) 法

1
.

前 言

所谓
“

三苯
” ,

即指苯
、

甲苯和二 甲苯
,

人体过量接触将引起损害中枢神经系统和造血系

统为主的疾病
。

福建省制鞋业
“

三苯
”

污染问题严重
,

目前全省制鞋业
“

三苯
”

废气治理已

列入全省
“

九五
”

重点污染治理
“

四大工程
”

之一
,

包括鞋用胶水溶剂和
“

三苯
”

废气净化

治理装置在内的各项技术攻关正在进行
,

已投入运行的
“

三苯
”

废气净化治理装置中被认为

技术基本成熟的一般有三种类型
。

本文就是通过对其中
“

活性碳吸附
-

—催化燃烧法有机废

气净化装置
”

的净化治理的效果的测定过程
,

在采样设计
,

分析方法及测定结果评定等方面

进行了探讨
,

提出了一个简便
、

快速
、

可行又较为准确的
“

三苯
”

废气净化治理效率的测定

方法
,

所取得的数据完全能够满足 目前所普遍采用的类似
“

三苯
”

废气净化装置主要技术参

数评定的要求
。


