
phase and cinnamic aldehyde as the internal standard.

用DNP和有机皂土混合固定液的固上气相色谱法测定

食品包装材料中的微量氯乙烯、偏氯乙烯和1,1-二氯乙烷
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聚氯乙烯、聚偏氯乙烯塑料作为食品包装材

料在我国应用日趋广泛。这些制品中残存的氯乙

烯、偏氯乙烯、1,1-二氯乙烷对人体有害，有必

要进行卫生指标限量分析。采用液上GC法测定

氯乙烯单体已有报道[1]。但上述物质共存时，

后两种组分因蒸气压较低造成测定结果不理想。

本文采用邻苯二甲酸二壬酯 (DNP)和有机皂土

混合固定液色谱柱，固上GC法[测定，取得

较为满意的结果。

实 验 部 分

（一）试剂与仪器

1.氯乙烯单体：纯度99.5％以上；2．偏氯乙

烯单体：纯度99.5％以上；3. 1,1-二氯乙烷：色谱纯

；4．带氢火焰离子化鉴定器的气相色谱仪；5．小

型恒温干燥箱；6.注射器：10l,1、2、5、

100ml;7．配气瓶：600ml;8．密封平衡瓶：25ml。

（二）色谱条件

1．色谱柱：2m×φ�44mm,2.5%DNP和

2.5％有机皂土涂于60 80目的102白色担体

上；2.温度：层析室70℃妫，汽化、检测室 130℃�;;

3.流量：N25ml/min,H30ml/min,空气
400ml/min.

（三）操作步骤

1．标准曲线绘制：抽取氯乙烯气体 2ml，偏

氯乙烯、1,1-二氯乙烷液各1μl,注入已抽真空

的配气瓶，开关考克阀平衡内外压力，振摇配气

瓶，静置10min待用。取上述标准气5ml注入装

有95ml清洁空气的100ml注射器，混匀。抽稀

释后的标准气 1、2、3、4、5ml，分别注入装有

1 g空白试样的五只平衡瓶，具塞密封于80

恒温干燥箱中平衡 30min，取 1ml固上气进样。

以各组分含 为横座标，对应峰高为纵座标，绘

制标准曲线。

式中：C 标准气浓度，μ蘥g/ml; Vs 各组分

注入配气瓶的体积，l(氯乙烯气体以ml计�));V



配 气 瓶 体 积 ，ml d 各 组 分 比重 ； 稀 释
倍 数 。

2．试样分析：称取样品 1.000g(成型品洗

净、剪碎)放入平衡瓶，具塞密封于80 恒温干燥

箱平衡30min，取1ml固上气进样。测量各组分

峰高，查标准曲线求出对应含量。

结果与讨论

（一）实验条件

1．色谱柱选择：选用不同极性的色谱柱进行

分离比较，从图谱1 3可见：采用407有机担体

柱，偏氯乙烯、1,1-二氯乙烷保留时间长，灵敏

度低。用β�,,β�--氧二丙腈柱，试样中的助剂对待

测组分有干扰。图 3使用 DNP和有机皂土柱，

保留时间短，分离效果好，完全避免了试样中助

剂的干扰。

2本法与液上气法比较：取不同浓度的试样

分别用两种方法进行对比测定，液上GC法灵敏

度明显偏低，见表1。

表1 本法与液上GC法比较

（二）准确度与精密度

1.方法准确度：试样中加入不同浓度的标准

气，操作同前，结果见表2。

表2 回收试验结果

表3 精密度试验结果

2．方法精密度：同一试样重复测定6次，结

果见表 3。
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