
应用实例

气相色谱法测定间甲基二苯醚中的氯苯和间甲酚含量
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提� 要� 用气相色谱法测定了间甲基二苯醚中的微量氯苯和间甲酚∀ 实验条件}玻璃柱内填 wh �� vsn s uh

��� us� �«µ²°²¶²µ¥ � � �kys∗ {s目lo柱温 txsε o载气k�ul流速 vx°� °¬±o���检测o以邻甲酚为内标定

量∀ 方法具有灵敏ks t±ªl�可靠�快速k� us°¬±l等特点∀

关键词� 气相色谱法o氯苯o间甲酚o间甲基二苯醚

分类号� � yx{ � � wx

�� 前言

间甲基二苯醚是合成拟除虫菊酯类农药中间体

� � 间苯氧基苯甲醛的重要原料o由氯苯和间甲酚

在碱性条件下催化缩合制得�tou ∀由于氯苯和间甲酚

具有较高的毒性�刺激性及腐蚀性�vow o国内外对它

们在产品中的残留量均进行了限制∀ 本文建立了测

定间甲基二苯醚工业产品中微量氯苯和间甲酚的气

相色谱方法o以满足生产和市场的要求∀

�� 实验部分

u t� 仪器与试剂

�¼¨� ±¬¦¤° �� � 气相色谱仪o附 ���k英国l∀

三氯甲烷为分析纯o标准品氯苯和间甲酚及内标物

邻甲酚的质量分数均大于或等于 |{h ∀

� � � 色谱条件

色谱柱为 t x° ≅ w°° ¬§ 玻璃柱o固定相为

wh �� vsn s uh ��� us� �«µ²°²¶²µ¥ � � �kys

∗ {s目l~柱温 txsε o汽化室和检测室温度 ussε ~

流速}载气 k�ul vx°� °¬±~ � u vs°� °¬±~空气

vxs°� °¬±~进样量}s wΛ�∀ 色谱图见图 t∀

� � � 测定步骤

称取氯苯和间甲酚标准品各 ux°ª于 ux°�容

量瓶中o移入 ts ss°�内标ks tsª �邻甲酚l溶

液o再加三氯甲烷至刻度∀ 称取间甲基二苯醚样品

u xª与标准品同法处理∀ 在上述色谱条件下o依标

准溶液�样品溶液�样品溶液�标准溶液��的次序

进样o根据内标法计算结果∀

图 � � 间甲基二苯醚样品的色谱图

Φιγq� ΧηροP ατογραP οφ -Sηενοξψ τολυενε σαP Sλε

t 三氯甲烷ou 氯苯ov 邻甲酚o

w 间甲酚ox 间甲基二苯醚∀

t ·µ¬¦«̄²µ²° ·̈«¤± öu ¦«̄ ²µ²¥̈ ±½̈ ± ö

v ο ¦µ̈¶²̄ ow P ¦µ̈¶²̄ ox P ³«̈ ±²»¼ ·²̄ ¸̈ ± q̈

�� 结果与讨论

� � � 标准曲线

配制氯苯�间甲酚与内标不同质量比ks u∗

u sl的标准溶液o经测定o峰面积比kΨl与质量比

kΞ l之间具有良好的线性关系}Ψ � s uvx uΞ n

s sts toρ� s ||| uk氯苯l~Ψ� s t|{ {Ξ n s ss|

zoρ� s ||| wk间甲酚l∀ 当信噪比kΣ Ν l为 u时o氯

苯�间甲酚的检测限均为 s t±ª∀

� � � 精密度

称取两批样品各 y份o测定结果如下}第 t批样

品中氯苯和间甲酚的质量分数分别为 s stxh 和

s stwh oΡ Σ∆ 分别为 u tzh 和 u ssh ~第 u批样品

中氯苯和间甲酚的质量分数分别为 s stzh 和

s stth oΡ Σ∆ 分别为 t ||h 和 u tuh ∀

实验结果表明o用气相色谱法测定间甲基二苯
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醚工业产品中间甲酚和氯苯的含量o快速�灵敏�准

确�可靠∀
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