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气相－液相色谱联合分析偏三甲苯氧化产物
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摘要:针对偏三甲苯氧化过程中产物复杂、分析困难的问题ꎬ开展了气相色谱－液相色谱联合分析方法研究ꎮ 使用岛津

ＧＣ－２０１４Ｃ 气相色谱仪ꎬ采用 ＳＥ－５４ 色谱柱(０􀆰 ３２ ｍｍ×３０ ｍꎬ薄膜厚度 ０􀆰 ２５ μｍ)ꎬ氢火焰离子化检测器ꎬ定量分析其中低沸点

产物(偏三甲苯、醇、醛以及甲基羧酸产物等)ꎻ使用安捷伦 Ａｇｌｉｅｎｔ－ １２００ 液相色谱仪ꎬ采用 Ｃ１８ 色谱柱(５ ｍｍ×２５０ ｍｍꎬ粒度

５ μｍ)ꎬ以甲醇－水为二元流动相ꎬ分析高沸点产物(均苯四甲酸、偏苯三甲酸及苯二甲酸等)ꎮ 通过标准曲线方法获得相对摩

尔校正因子ꎬ并以 ４－甲基邻苯二甲酸(在气相色谱和液相色谱均出峰)作为桥梁物质将 ２ 种分析方法关联ꎬ实现产物的定量分

析ꎮ 准确度实验表明分析误差均小于 １􀆰 ０％ꎮ
关键词:气相色谱ꎻ液相色谱ꎻ偏三甲苯ꎻ氧化产物ꎻ定量分析
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　 　 偏苯三甲酸酐ꎬ又称 １ꎬ２ꎬ４－苯三甲酸酐、偏酐ꎬ
在聚酯以及塑料行业有着广泛应用ꎮ 制备途径是以

偏三甲苯为原料ꎬ钴 /锰盐及溴源作为催化剂ꎬ在空

气中氧化生成偏苯三酸ꎬ进一步脱水制得偏酐[１－２]ꎮ
偏三甲苯氧化过程中涉及到 ３ 个甲基逐步氧化变成

羧酸ꎬ中间产物有芳香醇、醛、酸类物质以及脱羧的

产物[３]ꎬ产物性质差别大ꎬ难以定量分析ꎻ同时实际

工业生产中偏酐收率远低于理论收率(仅有 ７５％ ~
８５％)ꎬ需要对氧化过程进行跟踪研究ꎬ探究其动力

学ꎬ因此亟需建立一套快捷、准确的中间产物分析

方法ꎮ
目前文献[４－５]报道偏三甲苯氧化过程产物分

析主要采用气相色谱法分析ꎬ由于高沸点的芳香羧

酸难以汽化ꎬ因此在测试前需要将其与新制备的重

氮甲烷发生酯化反应ꎬ再进行分析ꎮ 该法使用的酯

化试剂重氮甲烷为三类致癌物ꎬ使用时需要现用现

制ꎬ操作十分烦琐ꎬ导致分析周期长ꎬ无法满足日常

分析需要ꎮ 高沸点芳香羧酸可以通过高效液相色谱
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法进行分析ꎬ如邱方利等[６]、王建玲等[７－８] 采用高效

液相色谱分析了苯三甲酸以及其他几种芳香酸ꎬ均
具有较好的线性关系与较低的标准偏差ꎮ 但是上述

方法均使用了缓冲盐流动相ꎬ长期使用可能造成色

谱柱填料被化学破坏ꎻ而且通过使用上述方法分析

偏三甲苯氧化实际样品ꎬ发现体系中的芳香醇、醛及

甲基羧酸物质分离度差ꎮ
综上可以看出单一色谱分析方法已不能很好地

解决分析问题ꎬ因此针对偏三甲苯氧化中间产物的

性质ꎬ结合气相色谱与高效液相色谱分析特点ꎬ开展

了气相色谱－高效液相色谱联合分析定量检测偏三

甲苯氧化产物的研究ꎬ以期解决单一色谱分析的

不足ꎮ

１　 实验部分

１􀆰 １　 实验仪器

日本岛津 ＧＣ－２０１４Ｃ 型气相色谱ꎬ色谱柱:ＳＥ－
５４ 柱(０􀆰 ３２ ｍｍ×３０ ｍꎬ薄膜厚度 ０􀆰 ２５ μｍ)ꎬ氢火焰

离子化检测器(ＦＩＤ)ꎻ安捷伦 Ａｇｉｌｅｎｔ－１２００ 液相色

谱ꎬ色谱柱: 反相 Ｃ１８ 柱 ( ５ ｍｍ × ２５０ ｍｍꎬ 粒度

５ μｍ)ꎬ检测器:紫外检测器(ＵＶ)ꎻ日本岛津 ＵＶ－
２６００ 型紫外－可见分光光度仪ꎮ
１􀆰 ２　 待分析物质的确定

吴尚[３]提出了偏三甲苯氧化过程中可能的中

间产物ꎬ结合反应实际样品的信息ꎬ确定所有需检测

的物质以及所使用的试剂如表 １ 所示ꎮ
表 １　 色谱分析用标准物质

名称 英文缩写 规格 来源

偏苯三甲酸 ＴＭＡ 分析纯 麦克林公司

２ꎬ４－二甲基苯甲醇 ２ꎬ４－ＤＭＢＡＬＣ 分析纯 阿拉丁公司

２ꎬ４－二甲基苯甲醛 ２ꎬ４－ＤＭＢＡＬＤ 分析纯 阿拉丁公司

２ꎬ４－二甲基苯甲酸 ２ꎬ４－ＤＭＢＡ 分析纯 阿拉丁公司

４－甲基邻苯二甲酸 ４－ＭＰＡ 分析纯 希恩思公司

邻苯二甲酸 ＰＡ 分析纯 麦克林公司

对苯二甲酸 ＴＡ 分析纯 麦克林公司

间苯二甲酸 ＩＰＡ 分析纯 麦克林公司

均苯四甲酸 ＢＴＣＡ 分析纯 麦克林公司

偏三甲苯 ＴＭＢ 分析纯 麦克林公司

甲醇 ＭＡ 色谱纯 星马克公司

纯净水 　 　 娃哈哈

１􀆰 ３　 气相色谱、液相色谱标准溶液的配置

分别准确称取一定质量的偏三甲苯、２ꎬ４－二甲

基苯甲醇、２ꎬ４－二甲基苯甲醛、２ꎬ４－二甲基苯甲酸、
偏苯三甲酸、邻苯二甲酸、对苯二甲酸、间苯二甲酸、
均苯四甲酸和 ４－甲基邻苯二甲酸ꎬ采用少量甲醇溶

解ꎬ转移至 ２５ ｍＬ 容量瓶中ꎬ用甲醇定容、摇匀ꎬ配成

５ 个不同浓度的单一物质标准溶液备用ꎮ
准确称取一定质量的上述标准物质ꎬ采用少量

甲醇溶解ꎬ转移至 ２５ ｍＬ 容量瓶中ꎬ用甲醇定容、摇
匀ꎬ配成混合标准溶液备用ꎮ

用于高效液相色谱分析的标准样品在进样之前

用甲醇稀释 １００ 倍ꎮ

２　 分析方法的设计

２􀆰 １　 联合分析原理

由于反应中间产物 ４－甲基邻苯二甲酸既在气

相色谱中出峰ꎬ又在高效液相色谱中出峰ꎬ因此选择

４－甲基邻苯二甲酸ꎬ将其在气相色谱与高效液相色

谱的摩尔校正因子定为 １ꎬ通过峰面积校正ꎬ进而对

样品组分进行归一化分析ꎮ
２􀆰 ２　 气相色谱分析方法

２􀆰 ２􀆰 １　 气相色谱柱的选择

考虑到气相色谱中需检测的物质的性质为小分

子芳香类极性化合物ꎬ根据文献[９]ꎬ气相色谱柱选

择填料为 ５％苯基－９５％二甲基聚硅氧烷的 ＳＥ－５４
型色谱柱ꎮ
２􀆰 ２􀆰 ２　 柱温及载气线速度的选择

考虑到分离度和分离时间ꎬ通过实验优化ꎬ选用

程序升温进行分析:１４０℃保留 １５ ｍｉｎꎬ以 ２０℃ / ｍｉｎ
的速率升温至 ２４０℃保留 １５ ｍｉｎꎮ 载气选择 Ｎ２ꎬ线
速度为 １５ ｃｍ / ｓꎮ
２􀆰 ２􀆰 ３　 气相色谱条件

根据前文所述ꎬ选用的气相色谱分析条件如表

２ 所示ꎮ
表 ２　 气相色谱分析条件

项目 条件

进样器温度 / ℃ ２８０

柱温程序 　 １４０℃、１５ ｍｉｎꎬ后以 ２０℃ / ｍｉｎ 速率升温至

２４０℃、１５ ｍｉｎ

检测器温度 / ℃ ２８０

分流比 ５０

进样量 / μＬ ０􀆰 ２

载气 　 氮气ꎬ线速度 １５ ｃｍ / ｓ

气体流量 　 氮气 ３０ ｍＬ / ｍｉｎꎬ氢气 ４７ ｍＬ / ｍｉｎꎬ空气 ４００
ｍＬ / ｍｉｎ
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　 　 采用上述分析方法对混合标样的分析结果如

图 １ 所示ꎮ

图 １　 标准样品气相分析图

２􀆰 ３　 高效液相色谱分析方法

２􀆰 ３􀆰 １　 检测波长的确定

为了确定液相色谱紫外检测器波长ꎬ首先对标

准物质进行紫外吸收检测ꎬ结果如图 ２ 所示ꎮ 从

图 ２ 中可以看到ꎬ在 ２００ ~ ２２０ ｎｍ 处几种物质吸收

强度均较大ꎬ但部分样品吸光值有波动ꎬ不适宜作为

检测波长ꎮ 而几种物质在 ２４０ ｎｍ 均有较好的吸光

值ꎬ且吸光值比较接近ꎬ因此选择 ２４０ ｎｍ 为紫外检

测器检测波长ꎮ

１—对苯二甲酸ꎻ２—邻苯二甲酸ꎻ３—间苯二甲酸ꎻ

４—４－甲基邻苯二甲酸ꎻ５—偏苯三甲酸ꎻ６—均苯四甲酸

图 ２　 液相标准物质紫外分析

２􀆰 ３􀆰 ２　 色谱柱的选择

考虑到需要检测的物质的性质为小分子芳香酸

类极性化合物ꎬ参考文献[６－８ꎬ１０]ꎬ选择填料为十

八烷基键合型硅胶的反相 Ｃ１８色谱柱ꎮ
２􀆰 ３􀆰 ３　 流动相流速和柱温的选择

本分析方法流速采用 ０􀆰 ７ ｍＬ / ｍｉｎꎬ柱温选取

３５℃ꎬ分析速度合适ꎬ也不会损伤色谱柱ꎮ
２􀆰 ３􀆰 ４　 流动相条件的探索

(１)流动相的选择

由于需要分析产物为芳香酸类物质ꎬ参考文献

[１１]ꎬ采用水 /甲醇二元流动相ꎮ 水是一种作为分

析羧酸类物质最常用的流动相ꎬ而甲醇是适宜反相

Ｃ１８色谱柱的流动相ꎬ既作为流动相又作为体系的溶

剂使用ꎬ能够很好地溶解反应中的各种醇、醛产物ꎬ
在分析时也不会出峰造成干扰ꎮ

(２)水 /甲醇比例的影响

考察了 ７０％、５０％、３０％水体积分数对分离效果

的影响ꎬ结果如图 ３ 所示ꎮ

(ａ)７０％ Ｈ２Ｏ

(ｂ)５０％ Ｈ２Ｏ

(ｃ)３０％ Ｈ２Ｏ

图 ３　 不同水醇比等度洗脱的液相分析结果

如图 ３ 所示ꎬ当流动相水的体积分数高时ꎬ组分

间的相对分离度也会增大ꎬ但是会降低洗脱效率ꎻ当
醇含量高时ꎬ分析时间会显著缩短也会显著降低物

质之间的相对分离度ꎮ 因此流动相条件拟采用梯度

洗脱的方式:在最初 ０ ~ １４ ｍｉｎ 的流动相为 ７０％
Ｈ２Ｏꎬ３０％ ＭＡꎻ这一步是为了高效地洗脱出几种羧

酸物质ꎻ１４~２１ ｍｉｎ ３０％ ＭＡ→１００％ ＭＡꎬ４－甲基邻

苯二甲酸主要在此时间段出峰ꎻ２１ ~ ３０ ｍｉｎ １００％
ＭＡꎬ由于实际反应中的醇、醛物质无需在液相色谱

中分析出ꎬ这一步是为了高效地洗脱出色谱柱中剩

余物质ꎬ避免对下一个样品造成干扰ꎮ
２􀆰 ３􀆰 ５　 液相色谱条件

根据前文所述ꎬ选用的液相色谱分析条件如

表 ３ 所示ꎮ
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表 ３　 液相色谱分析条件

项目 条件

流动相 　 ０~１４ ｍｉｎ:７０％ Ｈ２Ｏꎬ３０％ ＭＡꎻ１４~ ２１

ｍｉｎ:３０％ ＭＡ→１００％ ＭＡꎻ７０％ Ｈ２Ｏ→

０％ Ｈ２Ｏꎻ２１~３０ ｍｉｎ:１００％ ＭＡ

流动相流量 / (ｍＬ􀅰ｍｉｎ－１) ０􀆰 ７

柱温 / ℃ ３５

检测波长 / ｎｍ ２４０

进样量 / μＬ ５

采用上述分析方法分析结果如图 ４ꎮ

图 ４　 标准样品的液相分析结果

３　 结果与讨论

３􀆰 １　 气相分析方法的建立

３􀆰 １􀆰 １　 标准曲线的绘制

使用配置好的液相标准样品于液相色谱进样

０􀆰 ２ μＬꎬ平行进样 ３ 次ꎬ以样品出峰的峰面积平均值

对加入标准物质的物质的量绘制标准曲线ꎬ并通过

下式计算每种物质与 ４－甲基邻苯二甲酸(ＭＰＡ)斜
率的比值:

ｆＭ ＝ ｂｉ / ｂＭＰＡ (１)

式中ꎬｂｉ 为标准样品的标准曲线斜率ꎻｂＭＰＡ为 ４－甲基

邻苯二甲酸的标准曲线斜率ꎮ 根据计算结果绘制出

的气相标准曲线如图 ５ 所示ꎮ

１—４－甲基邻苯二甲酸ꎻ２—２ꎬ４－二甲基苯甲酸ꎻ
３—２ꎬ４－二甲基苯甲醛ꎻ４—偏三甲苯ꎻ５—２ꎬ４－二甲基苯甲醇

图 ５　 各标准样品的 ＧＣ 标准曲线

从表 ４ 中可以看到ꎬ几种标准物质的标准曲线

线性较好ꎬＲ２ 均在 ０􀆰 ９９ 以上ꎮ
表 ４　 气相标准曲线拟合结果

方程 物质 ｂ×１０－７ Ｒ２ ｆＭ

ｙ＝ ｂｘ ＴＭＢ ２􀆰 ６５８ ０􀆰 ９９９８７ ０􀆰 ６０２

　 ２ꎬ４－ＤＭＢＡＬＣ ２􀆰 ８６２ ０􀆰 ９９９１５ ０􀆰 ７０６

　 ２ꎬ４－ＤＭＢＡＬＤ １􀆰 ９４６ ０􀆰 ９９７６９ ０􀆰 ５１３

　 ２ꎬ４－ＤＭＢＡ １􀆰 ８０２ ０􀆰 ９９３７０ ０􀆰 ８１３

　 ４－ＭＰＡ １􀆰 ２１３ ０􀆰 ９９６２４ １􀆰 ０００

３􀆰 １􀆰 ２　 气相分析方法的准确度验证

采用标准加入法验证建立的气相分析方法的准

确性ꎮ 向甲醇中准确地加入 ３ 次一定质量的纯物

质ꎬ对 ３ 次加入后的样品进行气相分析ꎬ每份加标后

的样品平行进样 ５ 次ꎬ峰面积取平均值ꎬ通过标准曲

线计算样品中物质的量ꎬ与实际值相比如表 ５ꎮ
表 ５　 精密度实验结果

物质 计算结果 １ ２ ３

ＴＭＢ 含量计算值 / ｋｍｏｌ ４􀆰 ５４３ ５􀆰 ７６９ ６􀆰 ９３１

　 含量实际值 / ｋｍｏｌ ４􀆰 ５３１ ５􀆰 ７７７ ６􀆰 ９１５

　 相对误差 / ％ ＋０􀆰 ２７ －０􀆰 １４ ＋０􀆰 ２３

２ꎬ４－ＤＭＢＡＬＣ 含量计算值 / ｋｍｏｌ ３􀆰 ３７０ ４􀆰 １７４ ５􀆰 ００１

　 含量实际值 / ｋｍｏｌ ３􀆰 ３８４ ４􀆰 １８９ ５􀆰 ０１７

　 相对误差 / ％ －０􀆰 ４２ －０􀆰 ３６ －０􀆰 ３２

２ꎬ４－ＤＭＢＡＬＤ 含量计算值 / ｋｍｏｌ ２􀆰 ３０９ ３􀆰 １４１ ４􀆰 ４１３

　 含量实际值 / ｋｍｏｌ ２􀆰 ２９８ ３􀆰 １６５ ４􀆰 ４４０

　 相对误差 / ％ ＋０􀆰 ４８ －０􀆰 ７６ －０􀆰 ６１

２ꎬ４－ＤＭＢＡ 含量计算值 / ｋｍｏｌ １􀆰 ７９６ ２􀆰 ３８６ ３􀆰 ３２６

　 含量实际值 / ｋｍｏｌ １􀆰 ８０６ ２􀆰 ３６６ ３􀆰 ３５９

　 相对误差 / ％ －０􀆰 ５５ ＋０􀆰 ８５ －０􀆰 ９８

４－ＭＰＡ 含量计算值 / ｋｍｏｌ １􀆰 ５６８ ２􀆰 ０３０ ２􀆰 ４４５

　 含量实际值 / ｋｍｏｌ １􀆰 ５７９ ２􀆰 ０４５ ２􀆰 ４６５

　 相对误差 / ％ －０􀆰 ７０ －０􀆰 ７３ －０􀆰 ８２

从表中可以看出ꎬ每种样品的相对误差均小于

１􀆰 ０％ꎬ分析误差产生的来源为仪器自身引起的系统

误差ꎬ在误差允许的范围内ꎮ 因此ꎬ该偏三甲苯氧化

中间产物的气相分析方法是可行的ꎮ
３􀆰 ２　 液相分析方法的建立

３􀆰 ２􀆰 １　 标准曲线的绘制

使用配置好的液相标准样品于液相色谱进样

０􀆰 ２ μＬꎬ平行进样 ３ 次ꎬ以样品出峰的峰面积的平均

值对加入标准物质的物质的量绘制标准曲线ꎬ通过
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公式(１)计算每种物质与 ４－甲基邻苯二甲酸斜率的

比值ꎬ由计算结果绘制出的液相标准曲线如图 ６
所示ꎮ

１—对苯二甲酸ꎻ２—邻苯二甲酸ꎻ３—间苯二甲酸ꎻ
４—均苯四甲酸ꎻ５—偏苯三甲酸ꎻ６—４－甲基邻苯二甲酸

图 ６　 各标准样品的 ＬＣ 标准曲线

从表 ６ 中可以看到ꎬ几种标准物质的标准曲线

线性较好ꎬＲ２ 均在 ０􀆰 ９９ 以上ꎮ
表 ６　 液相标准曲线拟合结果

方程 物质 ｂ×１０－７ Ｒ２ ｆＭ

ｙ＝ ｂｘ ＢＴＣＡ １３􀆰 ８７ ０􀆰 ９９９８８ １􀆰 ３８９

　 ＴＭＡ １５􀆰 ６３ ０􀆰 ９９９６６ １􀆰 ２３３

　 ＰＡ ７􀆰 ５３２ ０􀆰 ９９９６５ ２􀆰 ５５８

　 ＴＡ ５􀆰 ８３１ ０􀆰 ９９９８９ ３􀆰 ３０４

　 ＩＰＡ １１􀆰 １１ ０􀆰 ９９９６９ １􀆰 ７３５

　 ４－ＭＰＡ １９􀆰 ２７ ０􀆰 ９９９６０ １􀆰 ０００

３􀆰 ２􀆰 ２　 液相分析方法的准确度实验

采用标准加入法验证建立的液相分析方法的准

确性ꎮ 每次向标准溶液中准确地加入一定质量的标

准物质ꎬ对上述 ３ 次加入后的样品进行液相分析ꎬ每
份加标后的样品平行进样 ５ 次ꎬ峰面积取平均值ꎬ通
过标准曲线计算样品中物质的量ꎬ与实际值相比如

表 ７ꎮ
表 ７　 精密度实验结果

物质 实验序号 １ ２ ３

ＴＭＡ 含量计算值 / ｋｍｏｌ １􀆰 ９２６ ２􀆰 ０７３ ２􀆰 ２３１

　 含量实际值 / ｋｍｏｌ １􀆰 ９２２ ２􀆰 ０７７ ２􀆰 ２３６

　 相对误差 / ％ ＋０􀆰 ２０ －０􀆰 １９ －０􀆰 ２２

ＢＴＣＡ 含量计算值 / ｋｍｏｌ １􀆰 ３７５ １􀆰 ６６８ １􀆰 ９０１

　 含量实际值 / ｋｍｏｌ １􀆰 ３７８ １􀆰 ６７２ １􀆰 ９０６

　 相对误差 / ％ －０􀆰 ２２ －０􀆰 ２４ －０􀆰 ２６

ＰＡ 含量计算值 / ｋｍｏｌ １􀆰 ３０９ １􀆰 ５７３ １􀆰 ８７８

　 含量实际值 / ｋｍｏｌ １􀆰 ３１３ １􀆰 ５６９ １􀆰 ８７２

　 相对误差 / ％ －０􀆰 ３１ ＋０􀆰 ２５ ＋０􀆰 ３２

ＴＡ 含量计算值 / ｋｍｏｌ ０􀆰 １９６０ ０􀆰 ３６８６ ０􀆰 ５４６７

　 含量实际值 / ｋｍｏｌ ０􀆰 １９７３ ０􀆰 ３６７２ ０􀆰 ５４８１

　 相对误差 / ％ －０􀆰 ６６ ＋０􀆰 ３８ －０􀆰 ２６

ＩＰＡ 含量计算值 / ｋｍｏｌ ０􀆰 ２２９２ ０􀆰 ４３４０ ０􀆰 ６６５０

　 含量实际值 / ｋｍｏｌ ０􀆰 ２３０６ ０􀆰 ４３２９ ０􀆰 ６６８０

　 相对误差 / ％ －０􀆰 ６１ ＋０􀆰 ２５ －０􀆰 ４５

４－ＭＰＡ 含量计算值 / ｋｍｏｌ １􀆰 ２３５ １􀆰 ４１５ １􀆰 ６８１

　 含量实际值 / ｋｍｏｌ １􀆰 ２３８ １􀆰 ４２８ １􀆰 ６７７

　 相对误差 / ％ －０􀆰 ２４ －０􀆰 ２１ ＋０􀆰 ２４

根据表中的数据分析可知每种样品的相对误差

都小于 ０􀆰 ５％ꎮ 这些误差主要源于仪器本身引起的

系统误差ꎬ但在误差允许范围内ꎮ 因此ꎬ可以得出对

于偏三甲苯氧化高沸点中间产物的液相分析方法是

可行的ꎮ
３􀆰 ３　 气相色谱－高效液相色谱联合分析

３􀆰 ３􀆰 １　 摩尔校正因子的计算

将 ４－甲基邻苯二甲酸的联合摩尔校正因子定

为 １ꎬ其他物质的联合摩尔校正因子即为 ４－甲基邻

苯二甲酸标准曲线与其标准曲线斜率的比值 ｆＭꎮ
３􀆰 ３􀆰 ２　 联合分析精密度实验

使用配置好的混合标准样品进行气相色谱－高
效液相色谱联合分析ꎬ每次进样 ０􀆰 ２ μＬꎬ平行进样 ５
次求得峰面积平均值ꎬ采用峰面积归一化法ꎬ统一校

正至气相水平ꎻ将色谱峰面积转化为相对 ４－甲基邻

苯二甲酸物质的量的计算公式如下:
ｎｓ ＝ (Ａｓ ｆＭ) / (ＡＭＰＡ / ｎＭＰＡ) (２)

式中ꎬｆＭ 为摩尔校正因子ꎻＡｓ 为待测样品的峰面积ꎻ
ＡＭＰＡ为 ４－甲基邻苯二甲酸峰面积ꎻｎｓ 为待测样品相

对物质的量ꎬｍｏｌꎻｎＭＰＡ为 ４－甲基邻苯二甲酸物质的

量ꎬ此处取 １ ｍｏｌꎮ
从表 ８ 可以看出ꎬ气相－液相联合分析结果标

准误差均小于 １􀆰 ０％ꎬ说明建立的联合分析方法的

准确度是很高的ꎮ

４　 结论

建立了一套用于分析偏三甲苯氧化主要产物的

气液联合分析方法ꎬ通过标准加入法对建立的标准

曲线进行了准确度验证ꎬ通过归一化法对混合标准

样品进行了联合分析验证ꎮ 实验结果表明ꎬ绘制的

标准曲线的相关系数 Ｒ２ 均在 ０􀆰 ９９ 以上ꎬ可以认为

在一定线性范围内ꎬ偏三甲苯及其氧化产物的物质
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表 ８　 混合样品联合分析结果

　 物质 峰面积均值 􀭵Ａｓ ｆｍ 实际峰面积 校正面积 含量 / ％ 实际值 / １０４ ｍｏｌ 测定值 / １０４ ｍｏｌ 相对误差 / ％

ＧＣ ＴＭＢ １０２１９０３􀆰 ００ ０􀆰 ６０２ ６１５１８５􀆰 ９０ ６１５１８５􀆰 ９０ ４６􀆰 ５４０ ３８􀆰 ３７０ ３８􀆰 ４５０ ＋０􀆰 ２２

　 ２ꎬ４－ＤＭＢＡＬＣ ７４９４３􀆰 ２４ ０􀆰 ７０６ ５２９０９􀆰 ９３ ５２９０９􀆰 ９３ ４􀆰 ００３ ０􀆰 ９８２ ０􀆰 ９７７ －０􀆰 ４８

　 ２ꎬ４－ＤＭＢＡＬＤ ５５５２９􀆰 ８１ ０􀆰 ５１３ ２８４８６􀆰 ７９ ２８４８６􀆰 ７９ ２􀆰 １５６ ２􀆰 ６４６ ２􀆰 ６５７ ＋０􀆰 ４２

　 ２ꎬ４－ＤＭＢＡ ４０９０３􀆰 ６３ ０􀆰 ８１３ ３３２５４􀆰 ６５ ３３２５４􀆰 ６５ ２􀆰 ５１６ ２􀆰 ３３６ ２􀆰 ３４６ －０􀆰 ４４

　 ４－ＭＰＡ ５７４９３􀆰 ２７ １􀆰 ０００ ５７４９３􀆰 ２７ ５７４９３􀆰 ２７ ４􀆰 ３５０ ４􀆰 ８６９ ４􀆰 ８５７ －０􀆰 ２５

ＬＣ ４－ＭＰＡ ９３６１􀆰 ４６ １􀆰 ０００ ９３６１􀆰 ４６ ５７４９３􀆰 ２７ ４􀆰 ３５０ ４􀆰 ８６９ ４􀆰 ８５７ －０􀆰 ２５

　 ＢＴＣＡ ２０９５􀆰 ５２ １􀆰 ３８９ ２９１０􀆰 ６８ １７８７５􀆰 ９２ １􀆰 ３５３ １􀆰 ５３６ １􀆰 ５４１ ＋０􀆰 ２４

　 ＴＭＡ ４５９２７􀆰 ８３ １􀆰 ２３３ ５６６２９􀆰 ０１ ３４７７８６􀆰 ２０ ２６􀆰 ３１０ ２９􀆰 ３３０ ２９􀆰 ３９０ ＋０􀆰 ２１

　 ＰＡ ２３４４􀆰 ０５ ２􀆰 ５５８ ５９９６􀆰 ０８ ３６８２４􀆰 ８３ ２􀆰 ７８６ ３􀆰 １２２ ３􀆰 １１２ －０􀆰 ３２

　 ＴＡ １６３７􀆰 ９９ ３􀆰 ３０４ ５４１１􀆰 ９４ ３３２３７􀆰 ３６ ２􀆰 ５１５ ２􀆰 ８１６ ２􀆰 ８０７ －０􀆰 ３３

　 ＩＰＡ ３８４９􀆰 ８６ １􀆰 ７３５ ６６７９􀆰 ５１ ４１０２２􀆰 １３ ３􀆰 １０４ ３􀆰 ４５２ ３􀆰 ４６６ ＋０􀆰 ４１

∑ 　 　 　 　 １３２１５７０􀆰 ００ １００􀆰 ０００ 　 　 　

的量与峰面积呈线性关系ꎻ通过归一化法进行的气

液联合分析的相对误差小于 １􀆰 ０％ꎮ
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巴斯夫涂料业务部与英力士汽车签署全球首选合作伙伴协议

　 　 英力士汽车和巴斯夫涂料业务部签署了一项全球汽

车修补漆车身和涂料开发协议ꎮ 双方将致力于开展长期

战略合作ꎬ在车身修复和油漆修补领域寻求新的突破ꎮ 巴

斯夫将在合作中提供可持续修补漆解决方案、专业知识以

及最新的数字化配色解决方案和培训ꎮ

“我们很高兴能与巴斯夫合作ꎬ在未来数年内开发出

世界一流的可持续涂装项目ꎬ满足高端车型喷涂修补的高

质量标准”ꎬ英力士汽车全球售后服务负责人 Ｓｔｅｖｅ

Ｇｒａｈａｍ 表示ꎮ “凭借巴斯夫在技术支持和管理经验上带

给维修服务门店的最新标准ꎬ英力士汽车网络将携手共同

打造卓越的客户服务ꎮ”

巴斯夫将确保位于欧洲、北美和亚太地区的所有英力

士维修服务门店网络ꎬ在可持续和高效的修补实践方面保

持最高水平ꎮ

２０２１ 年起ꎬ英力士与巴斯夫涂料业务部合作ꎬ巴斯夫

是其首款越野车英力士掷弹兵(Ｇｒｅｎａｄｉｅｒ)的表面技术合

作伙伴ꎬ该车型在法国汉巴赫生产ꎮ 通过签署本次全新协

议ꎬ巴斯夫与英力士扩大合作伙伴关系ꎬ在英力士掷弹兵

和全新推出的双排皮卡军需官(Ｑｕａｒｔｅｒｍａｓｔｅｒ)的车身与

涂装项目的实施与开发方面同时开展合作ꎮ (朱晟姣)

􀅰５４２􀅰


