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向已知浓度样品中加人不同量的标准溶液
,

作

回收实验
,
回收率为 ”一�� 啥肠
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气相色谱法 侧定内燃机尾 气中的 甲醇
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近年来国内外广泛开展了甲醇 代用 燃料的研

究
�

这种新燃料应用后
,

排气中的甲醇会随着掺烧

比例不同而变化
�

当前国内外还没有规定甲醇的排

放标准
,

也没有看到有关排气中甲醇监测的统一方

法
�

甲醇对环境和生态的影响是不容忽视的
�

如将

这种燃料商品化
,

须先对它做出环境影响评价
,

并规

定甲醇监测的统一方法
�

甲醇通常采用比色法
仁‘, ,

也可以用气相色谱法

或气液色谱法
� ’一 礴�

测定
�

内燃机排气里的甲醇用比

色法测定
,
操作繁琐

,

分析时间长
�

色谱法则比较简

便
,

可以及时得到所测样品的结果
,

而且能适应发动

机工况变化的需要
�

为了缩短分析周期
,

并解决尾

气中其他组份对甲醇测定的干扰
,

国外在色谱系统

里采用了串联双柱进行分离和反吹技术
�

本文仅采

用了单分离柱和 � �� 检测器
,

测定了汽车 �使用甲

醇
一

汽油混合燃料和纯甲醇燃料�车厢内空气中的甲

醇和发动机台架试验排气中的 甲醇
,

可以达到定量

要求
。
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一
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,

�� � 检侧器�北京分

析仪器厂 �
�

色谱柱 � 内径 � 毫米长 � 米的不锈钢往
,

内装

� � � 有机担体 �� �一� � 目�
�

甲醇 � 分析纯�北京化工实验厂 �
�

二
、

标准曲线的制作

侧定用的标气根据所需的浓度配成气样
�

取一

定体积的甲醇液体注入到配气瓶内
,

使其汽化
�

根

据甲醇在室温 �巧一�� ℃ � 下的蒸汽压
〔” 配成 � �

以 内的气态样是可以保证完全汽化的
�

计算方法如

下 �

� � 沙� � �
一 �

� 入了

� � �
�

、玉

式中
,

�� 所需标气的浓度

�� 甲醇的比重
,

� � 甲醇的分子量
,

�

�� �
, 、、

�
,

所取甲醇液体的体积 �川�
� 配气瓶体积

,

实 验 部 份

一
、

仪器和试剂

� ��

�
。

标准状态温度 � � �
。

凡

配气时的室温
�

配气所用的稀释气为高纯 �
� ,

采 用这样的方法配成

的气样偏差小于 � �
�
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标准曲线是依据所测样品的浓度范围制成不同

浓度的一组气样
,

选择适合的色谱条件
,
做出浓度一

峰高曲线�图 ��
�

测低浓度样品时
,

火焰条件应调到

最佳
,

柱温要比测高浓度时要高些
�

测百分之几的

浓度样品时静电放大要放在
‘

,�,
,

挡处
�

三
、

采样

车厢里的样品用 �� 。毫升注射器采样
,

带回实

验室分析
。
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图 � 三 种不同样品的色谱图
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载
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,

尾 气
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�
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车厢内样品
,

柱温 �� �℃
,

载气 �
�
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� ,

进样
� � �

。
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图 � 甲醇浓度一峰高曲线

钡线定条件 � 柱温 �� �飞】, 载气 �
�
�呼� �八
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进样
� �

� , �
�
�

发动机合架试验尾气的测定是在现场做的
�

采

样是通过在排气管离发动机 劝一�。。厘米处弓�出一

根内径 � 毫米的不锈钢管
,

用电热丝加热
,

使管内温

度保持在 � �� ℃ 左右
,

而后通过加热的六通阀进人

色谱仪
�

采样管路加热是为了防止甲醉在管路中冷

凝
�

结 果 和 讨 论

一
、

色谱柱的选择

汽车发动机尾气是一个含有多种烃类及燃烧产

物的多种物质的混合气
�

要定量地测定排气巾的甲

醇含量
,

首先就要使它与别的物质能较好地分离
�

为此我们曾 用 �� � 以 � � 涂在酸 洗的 � 以 担体

� � �一 � � 目 �
、
� , � � � �

一
���

、
, � � , � � 八 � �, ��。 涂在

酸洗 � �  担体 � � �一� � 目 �以及 � � � 一 斗� � 和 � �工有

机担体等柱进行了分离试验
,
认为 牛。� 有机担体 �

米柱与其它柱相比
,

可满足测定不同浓度样品的要

求
,

峰形好
,

不拖尾
,

分析周期短
,

可适应台架试验

的要求
�

图 � 给 出了三种不同样品的色谱图
。

二
、

几种样品的测定结果

表 � 给出了几种车辆在行车过程中车厢内空气

表 � 几种车辆行车过程中车厢内空气中的甲醉

车车 型型 燃 料料 甲醇含量量
�������� � � �

�

���

北北京 � �� 型吉普车车 汽 油油 � �
‘

���

川川川� 甲醇 � 汽油油 � �
�

���

丑丑� � � � 型大客车车 汽 油油 未检测到到

刊刊刊� 甲醇十汽油油油

北北京京 �� �� 甲醇醇 �
�

���

东东风牌三轮摩托牟牟牟 �
�
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���

中甲醇的含量
�

行车过程中门窗关闭
,

每次测定在

不同时间分别取样 斗一 � 个
�

表中给出的是它们的

平均值
�

表 � 给出了甲醇汽油混合燃料在 �� � � � � 四冲

程发动机应用排气里甲醇的侧定结果
�

此外
,

还测定了二冲程发动机使用 �� 。� 甲醇

做燃料时各工况排气里的甲醇含量
�

结 论

一
、

测定结果表明
,

选用长 � 米内径 � 毫米的
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二
、

汽车尾气是一个含有多种物质的混合物体

系
,
用 � �� 有机担体柱分离该体系时

,

甲醇峰在 � ,

烃

类峰后面
�

� ,

产物含量的多少与发动机燃烧 状况

有关
�

当 � 。量较大时会把 甲醇峰掩盖�个别情况 �
,

这时就不能得到所测样品的结果
.
为了解决这个别

情况
,

可把柱子加长
.

三
、

汽车尾气里含有相当多的水蒸汽
,

尤其是

用甲醇做燃料后水蒸汽含量会有明显增加
,

为了避

免因水蒸汽的进入而引起基线的改变
,
载气可调到

足够大
.

1.J1.J,胜今乙r,LL..L

钊1有机担体分离柱
,

通过调节柱温
、

火焰条件
、

放

大灵敏度等
,

可应用于测定甲醇
一

汽油混合燃料
,

纯

甲醇燃料发动机排气中的甲醇
,

也可以测定汽车车

厢内空气中的甲醇含量
.
该方法测定甲醇的浓度范

围可从 1 PP m 到百分之几
.
采用注射器进样 13 次

侧定的平均值为 100 PP m 时
,

标准偏差为士 3
.
2.

{ : }
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Ic

P

一A E s
( 等离子体

一原子发射光谱)

法测定树木年轮中22 种元素

冯凤娣 方名均 林溪生 钱 君 尤
(上海市侧试技术研究所) (中国科学院南京地理研究所 )

近年来树木中微量元素的分析常采用干法或湿

法溶解样品后再进行仪器分析
〔‘1 .

本文对干法和湿

法处理样品进行了比较
,

并用 Ic P
一
A
Es 法测定树木

年轮中 22 种元素
。

表 1 等离子体工作参数

高频发生器 JA
一
9 6

一
9 8 0

一
、

仪器与工作条件

本方法使用美国 Ja rre ll
一
A

s
h 公司 % 一9乃 型等

离子体直读光谱仪
,
主要操作参数见表 1

.

二
、

样品溶液制备

1. 千法

称取树木年轮样 。
.
2一1克于石英小增塌中

,
在

50 0℃ 马福炉中灰化 2 小时
.
冷却后加 1:1 盐酸 2

毫升和 2一3 滴浓硝酸于灰份中
〔2 1 ,
将柑塌加热

,

直

至样品沸腾(不蒸干)
.
加 0

.
多毫升 1:1 盐酸于石英

入射功率

反射功率

冷却气流量

等离子气流量

载气流量

哄嘴

压力

提吸速度

观察高度

积分时间

波长

I K 、V

< S W

1 8 1 /
, , i

i n

1 1
/

m 、n

0
.
5 1/ m i

。

固定式直角流动型

1
.
吕k g /

e
m

,

1 2 m l
/

, J l
i n

( 采用蠕动泵)

感应线圈之上 18 毫米

105

(见 表 牛)

钳涡中
,

用二次蒸馏水将样品溶液移到 10 毫升容量

瓶中
,

并稀释至刻度
.


