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摘 要 作者研制 的一种微机化光离子化气相 色谱仪
,

其灵敏度和检出限优 于 月D 两个数量级

(苯)
,

可用 于有机挥发物痕量分析
。

关键词 气相 色谱 光离子化 检出限 痕量分析

1 前 言

近年来利用真空紫外辐射光离子化效应进行痕量和超痕量化学物质分析 与检测方法的

研究与应用越来越广泛
。

这种检测技术灵敏度高
、

检出限低
,

优于传统的氢火 焰检测方法

约两个数量级
。

因此
,

引起了世界各国环境保护
、

劳动卫生
、

医疗保健
、

商品检验
、

石油

化工等领域广大分析工作者的重视
。

例如在美国将其定为具有法律仲裁权威性的分析方法ll]o

与此同时
,

众多的仪器厂商
,

如美国的 H N U
、

M SA 似i

~
1 sa ftv 却p lica tio n)

、

E n v iro n IT ℃n ta l

T h e

nno
Ins tru n r ll tS

、

T ra co r 、

英国 E LE
、

加拿大的 Pho to va
c
等公司已研制

、

开发 出各具特

色的真空紫外光离子化气相色谱仪
。

P. 一 10 0C 型光离子化气相色谱仪是在 1 10 型光离子化气体分析仪基础上
,

在真空紫

外光源
、

机械结构
、

电子线路等方面进行了重要改进而形成的微机化便携 式仪器
。

为本仪

器配备的计算机是色谱分析的专用机
,

面 向各类不同水平的色谱分析人员
。

即使操作人员

不具备计算机专业知识
,

只需设置各分析参数
、

计算参数
、

记录参数
,

就能 自动完成色谱

信号的处理
、

打印定量结果
。

2 基本原理

光离子化检测原理在许多文献中都有叙述 [2]
,

PD 一 loo C 型光离子化气相 色谱仪工作原

理如图 1 所示
。

3 主要技术指标

启动时间
: 测量 10--

‘级样品 (苯)
,

15
~

,

测量 10--
9

级样品 (苯 ), l h ; 噪声
: 8 X 10--

‘

认

*
国家 自然科学基金资助项目

。

* *
通讯联系人

。

收稿 日期 : 199 5一 09 一 11 ; 收到修改稿 日期 : 1995 一 11 一 巧
。



分析测试技术与仪器 第 2 卷

背~ 盆震逸
真空紫外光源

排 放

}输出打印!州
计算机

】州
衰减调节

曰
前置放大器

} 高压电源

图 1 PID 一 1仪兀!型光离子化气相色谱仪框图
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(峰 一 峰值 )
。

漂移 : 3 .4 x 10--
’Z A /h

。

重现性 : 1
.

0% (2 7 x lo
一 9 9 / L 苯 )

。

线性范 围 : 4 个数

量范围
,

线性相关系数为 0. 99
。

检出限 : 0. 23 p g (苯 )
。

使用温度范围 : O ℃ 一 40 ℃
。

数

据处理功能
:

(l) 分析参数 二 操作者可根据分析样品的不同
,

设置峰宽
、

斜率
、

漂移
、

最

小面积
、

变参时间
、

锁定时间和停止时间
。

(2) 计算参数
:
分析人员可按需要指定计算方

法
、

样品量
、

内标量
、

峰鉴定号
、

时间窗
、

时间带
、

响应因子
、

浓度
、

首 峰号等
。

(3) 记

录参数
: 用户可选定记录衰减档次和纸速

。

分析参数用于色谱信号的平滑
、

峰的检测
、

基线修正
、

重叠峰和拖尾峰等处理 ; 计算

参数用于峰的鉴别
、

浓度及各种复合计算 ; 记录参数用于完成实时色谱图形的绘制
。

本计算机具有记忆功能
,

当一天的分析任务完毕后
,

下一次进行同样的分析时
,

操作

者只需选定原文件号
,

计算机就可以按原选定的参数进行分析和数据处理
。

对于进行常规

分析
、

监测任务的人员
,

即使缺乏色谱分析和计算机使用知
一

识
,

只要 在有经验的操作人员

指导下
,

建立一套合适的分析
、

计算及记录参数存人计算机
,

只需按
“

起始
”

键
,

然 后注

射样品
,

就可以完成分析任务
。

4 讨 论

从表 1 可以看出本仪器的最大特点是灵敏度高
。

苯的检出限 比氢火焰离子化检测器低

两个数量级左右
。

表 1 P l] D 一 1仪犯 型光离子化气相色谱仪与具有 Fm 检测器色谱仪性能比较

Ta ble l 〔加a m e te ris 石cs co m 钾对加 n 加姗ee ll t 即0 a PPa班加s

仪 器 噪声 (A ) 检出限 (Pg 苯 ) 灵敏度 (C/ g )

PID 一 l0( 犯 8 x 10
一 ,4 0

.

2 3 10
.

5

Fl口
‘1 s x lo

一 ,4 5 0 0
.

01

本研究使用的气体放电灯
,

详见图 2
。

这种真空紫外 放电灯光源内部没有 电极
,

因此

不存在溅射问题 ; 加之灯尾部的吸气剂经高频激活
,

可保证灯内工作气体长期稳定不变
,

因此具有使用寿命长的特点 (3 0(X] h)
。

工作时
,

放电管中的工作气体是在整个管子 的横截

面上激发的
。

辐射强度在垂直于辐射光进人样品池的平面上是均匀的
,

是面光源
。

样品池中没
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有死体积
,

从而增加 了检测灵敏 度
,

也极大

地减少了载气中氧 的淬灭现象
,

因此
,

可以

用空气作载气
。

当检测空气 中痕量 化学物质时
,

样品直

接注射进人 以空气 作载 气 的色谱 柱 进行分

析
。

因此样 品没有受到扰动和砧 污
,

分析结

果准确
、

可靠
.

在进行相同浓度样品分析时
,

例如 料g/ L

级浓度样品
,

本仪器具有启动时间短
、

分析

图 2

玻璃壳
,

Fig
.

2

真空紫外无极放电灯

窗口
,

3 胶贴荆
,

4 吸气剂

Co 浦gut’a 6 o n
of th e t」V h nI P

速度快的特点
,

这主要归功于它具有较高的灵敏 度
,

即在进行突发性 环境污染事件分析

中
,

它可以牺牲灵敏度换取分析速度
,

开机后 巧 而n 就可 以进行分析检测
。

5 应 用

光离子化气相色谱仪主要应用于环境保护
、

劳动卫生
、

商品检验等领域 痕量气 (汽 )

体分析
。

现以 PID 一 10 OC 型光离子化气相色谱仪直接测定食用植物油 中残留的6 号溶剂为

例
,

说明它的优点
。

国家对食用油中残留溶剂制定了具体的标准检测方法 (G B 500 9
.

37 一 85)
。

该方法采用

氢火焰色谱法
,

对油样进 行 顶空 取样测定
,

为 了增 加检 测 灵敏度
,

样 品 需 热 水浴加

热
,

为了保证精度
,

水温要求准确控制到 50 ℃
,

并恒温保持 0. 5 h
,

以达到汽液平衡
。

由于光离子化检测器具有较高灵敏度
,

无须对油样进行加 热
,

在室温下 即可获得 比较

满意的检测结果
。

具体测定实验结果如下
。

5
.

1 试剂及样品

标准 6 号溶剂
。

市场采购成品 (桶装
、

瓶装 ) 食用植物油 (七种 品牌)
。

5
.

2 实验条件

分 析 柱
: 5 % sE 一 30 % c hro lno

ls o rb w AN 一H MDs 0. 19 ~
一 0. 35 ~

,

填装 在

中 3
~

x 1
.

5 m 聚四氟乙烯柱 中 ; 柱温
: 室温 (25 ℃ ) ; 载气 : 钢瓶空气经活性炭净化 ; 流

量
: 23 1n L /mi n ; 进样量

: lm L (注射器方式 )
。

5
.

3 实验方法

参照 G B 5 009
.

37 一 85 要求
,

对配制的标准残留溶剂进行顶空取样
。

但分析采样是在室

温 (25 ℃ ) 下对待测的七种品牌食用油样品进行残留溶剂分析
。

5
.

4 结 果

实验分析结果列于表 2
。

由表 2 可见
,

除了 7 号油样 6 号溶剂含量大大超标外
,

其余油

样都低于国家规定 的 5 x lo
一 7 9 要求

,

其中 l号品牌食用油残留溶剂的脱除最彻底
。

图 3 给出 7 号油样的色谱峰分离情况
。

由于 PID 一 100C 型光离子化气相色谱仪
,

可在常温下直接测定食用 油中的残留溶剂
。

无须在分析过程中对样品加热
,

使得分析操作简单
、

快速
。

总而言之
,

本仪器是一台检测限低
、

灵敏度高
、

分析速度快
、

可进行数据 自动处理的

微机型
、

便携式光离子化气相色谱仪
,

适应了现代科学对分析仪器的要求
。
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2 七种不同品牌食用植物油中残留溶剂测定结果
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.
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由于商业上的原因
,

本报告 只给出各种油样的编号
。

9 2 年产市售散装油
。

图 3 7 号油样的色谱图

Fi g. 3 G 腼阅. t雌 , m of 田 . 归e 目 卜沁
.
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