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提 要 用冰冷却水吸收二甲醚配制样品 将 和 串联使用 测定出二甲醚在 和 上相对于甲

醇的重量校正因子分别为 和 并通过用甲醇催化脱水生成的二甲醚和水的化学计量关系 在线间接测

定二甲醚在 上相对于甲醇的重量校正因子 从而使上述测定结果得到佐证∀
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前言

二甲醚不仅是 化学研究中重要的中间产物

而且其本身的应用也越来越被关注∀二甲醚虽可方

便地用气相色谱方法进行测定 但有关的定量校正

因子在国内外文献均未见报道∀二甲醚在常温常压

下是气体 也没有相应的商业标准气∀由于二甲醚相

对重量校正因子测定的关键是样品的配制 我们采

用冰水吸收二甲醚气体并以乙醇为内标物来测定∀

测定步骤与条件

将 气相色谱仪的热导检测器 和

火焰电离检测器 串联使用 进样口温度

ε 温度 ε 柱温 ε ∀色谱柱

≅ 载气 柱前压 ∀用

色谱数据处理机及大连江申色谱工作站

分别记录 及 信号∀二甲醚气由甲醇催化

脱水制得并经色谱分析未检出杂质∀在一三角瓶中

加入约 水并准确称量其总重量 用冰水冷却并

向其中通二甲醚气体 吸收约 后 擦干三角瓶

表面的水 准确称量其重量以确定吸收的二甲醚的

重量 同时定量地加入 左右的乙醇

∀将配好的样品放在冰水中冷却∀用微量注射

器进样 Λ 经色谱柱分离后依次进入 及

检测∀测定乙醇与二甲醚的峰面积比 Α Α ∀

计算方法

根据下式计算二甲醚在 和 上相对于

甲醇的重量校正因子 φ

φ Α Α φ

其中 下标 分别代表二甲醚和乙醇 Α 代表峰面

积 代表重量 φ 是以甲醇为标准物 以便和其它

方法的测定结果对照 的相对重量校正因子 在

作载气的条件下 配样测得 和 上乙醇相

对于甲醇的 φ 分别为 和 ∀

测定结果

分别称取 二甲醚和 乙醇

二甲醚和 乙醇 二甲醚

和 乙醇配制成 个样品 每个样品进样 次

测定及计算结果列于表 ∀

表 二甲醚相对重量校正因子测定结果

Ταβλε Τηε ρεσυλτσ οφ δετερ ινατιον οφ δι ετηψλετηερ χορρεχτιον φαχτορ

Α Α Α Α 平均 φ

φ

平均
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同时 我们在比较温和的条件下 利用甲醇催化

脱水生成二甲醚和水的化学计量关系间接测定

φ ∀将催化剂填装在经改装的汽化室中 在 ε ∗

ε 温度下 脉冲进样测定各峰面积 并用水外标

测定生成的水的量间接计算二甲醚在 上的

φ 结果为 与表 中的结果相差不大∀我们认

为上述测定结果是可靠的 因此 可以确定二甲醚在

用氢气作载气时 在 上相对于甲醇的重量校正

因子为 而在 上相对于甲醇的重量校正因

子为 ∀本文提供了国内外文献未曾提供的二甲

醚的气相色谱分析常用数据 为二甲醚的分析提供

了方便 具有重要的实际意义∀

∆ετερ ινατιον οφ ∆ ι ετηψλΕτηερ Χορρεχτιον Φαχτορσ

ιν Γ ασΧηρο ατογρα ηψ ωιτη ΤΧ∆ ανδ ΦΙ∆

∆ αλιαν Ινστιτυτε οφ Χηε ιχαλΠηψσιχσ τηε Χηινεσε Αχαδ ε ψ οφ Σχιενχεσ ∆ αλιαν

Αβστραχτ

Κεψ ωορδσ
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