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聚酉旨废气的采样和分析
自自钾的份户

在聚对苯 几甲酸乙 二酷 �又称聚酷 � 的生产过程中
,

产生含有乙醛
、

乙 二醇等有机物 的废气 �简

称聚酝废气�
�

由 � 乙醛容易氧化成 乙酸
,

所 以废气中还 可能含有 乙酸
�

废气中 乙醛浓度约 为�� �� 卜一

�� ”洲�
�� �

·
。、

一

�
,

已严重超过我国 《大气污染物综合排放标准》中 乙醛的最高排放浓度 ���� � �
·

�
一 �
�

�

欲对其进行催化剂燃烧处理和评价处理效果
,

必须选择
一

种有效而可靠的采样和分析方法
,

以掌握聚

酚废气的组成及其变化情况
�

由于现场分析条件有限
,

采集后的样品不能及时分析
,

因此
,

必须选择

种便 �
几

样品保存的采样方法
�

�� 前
,

乙醛的采样方法有采样袋法
、

冷冻富集
一

热解析法
、

酸性 ���� ���
,

�
一

硝摧苯脐 �衍生 化法
、

亚硫酸氢钠吸收法
�

分析方法通常有比色法
、

气相色谱法
、

化学发光法
、

高效液相色谱法
�

乙酸 的采

样 及分析力法有碱性玻璃珠采样
一

气相色谱分析法和碱性滤膜吸收
一

气相色谱分析法
�

因为在 乙 酸的催

化作用 下
,

乙醛与乙 二醇极易反应生成 �
一

甲基
一
�

,

�
一

二氧戊环
,

因此
,

上述采样方法虽各有优点
,

但均

无法直接用来采集聚醋废气
�

本文采用碱性玻璃珠吸收乙 酸 �消除 了乙酸对 乙醛和 乙 二醇采样的 于扰 �
、

甲酸洗脱
、

才飞相色谱

分析测 定乙酸含量
�

然后用 亚硫酸氢钠饱和水溶液吸收乙醛和乙 二醇等成分
,

乙 醛 与亚硫酸氢钠反应

生成
� 一

握基磺酸钠品体析出
,

过滤分离出的晶体用 酸性 � ��� 分解出乙醛
,

乙醛 与 � ��� 衍生化后进

行色 �普分析 � 分离出
� 一

羚基磺酸钠晶体后的吸收液进行气相色谱 ��� � 分析
�

� 乙酸的采样及分析

乙酸对乙醛和乙 二醇的加成反应起催化作用
,

因此
,

采样时必须考虑 可能存在的 乙酸对其它组分

的 卜扰
,

应将其提前从废气中分离出来
,

以消除对其它物质反应的干扰
�

样品气体首 先通过涂覆氢氧

化惚的玻璃珠填充的采样管
,

经酸碱反应吸收乙酸
�

然后将采样管接入热解析装置
,

注人 甲酸分解出

乙酸
,

最后进行色谱分析 �同样适用于其它低级脂肪 酸 �
�

对 于含有较高水蒸汽的排 七
,

可以将采样

竹加热到 ��� ℃ 以上
�

样品 可以保存 一个月

在采样袋中配制
一

定浓度的 乙 酸标气
,

分析结果 见表 �
�

回收率在 �� �
�

� �一 ���
,

� �
,

变 异系数

为 �
�

创�
�

表 � 乙 酸回收实验结果

名称 样品量 � � � 测定值 � �� 平均值 �� � 回收率 � � 平均值� � 变异系数 � �

乙 酸
�叩

,

� ��
,

� �� 
,

�田
,

�� �
��

�

�

�以 �
,

���
�

�
,
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�

�
�肠

�

�
�

�

�
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以
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�
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�

�的

� 乙醛和乙二醇的采样及分析

乙 醛的采样方法 国内常采用低温冷冻富集法和采样袋法
,

而关
、

日等国均采用酸性 � �� 衍
产
�
几

化

泪
‘
采样

�

山十聚醋废气中含有大量的水蒸汽
,

冷冻富集法无法实现
�

实验结果表明
,

直接采样法在样

品保存过程中可能有新的物质产生
�

若用酸性 ���� 溶液吸收除去乙酸 的聚醋废气
,

将同时发生 乙醛

与 � ��
�
� 的衍生化反应 �生成乙醛

一
�

,

�
一

二硝基苯踪 �和乙醛与乙二醇的加成反 应 �生成 �
一

甲幕
一

�
,

�
�

认戊环 �
,

而无法判断�
一

甲基
一

�
,

�
一

二氧戊环是在采样时生成的还是废气中已经存在
,

因此
,

不 能采用

��  �� �衍生化法直接采集聚醋废气
�



� 期 聚醋废气的采样和分析 � � �

醛与饱和亚硫酸氢钠溶液 �� � �

� � 

份
�

二

� � 沼一 �
� 二� 二亡

作用
,

很快生成白色沉淀物
� 一

经基磺酸钠 �磺酸盐 �
�

�� � 任一 �垅 �� � �、 � �
一

� 、 �

姚。 � � � �
‘

� 干� � 竺

� 二二二
二

兰 �
� �

�� � � �街 � �  万 � ��� �
�

由 �
二
�呢

一

的亲核性较强
,

不需要添加酸对碳基进行活化 �即质子化 �
�

此条件下
,

乙 几醇 与乙醛发生

反应的活性大大降低
�

瞿建国等人
,

曾用 �� �� � �仇 溶液吸收采集空气中的乙醛
,

获得 了比较满意的分析结果
�

采样效

率在 ��
�

� � 以 上
,

室 内精密度相对标准偏差 平均为 �
�

�� �
,

室 内标样回收率在 ��
�

� � 以上
,

�� �呱
样品溶液在低 于�� ℃ 的温度下避光保存长达 �� 以上

�

此外
,

乙二醇沸点低
、

易溶于 水
,

也 可以 获得

较高的采样效率
�

因此
,

用饱和 亚硫酸氢钠溶液吸收法采集除去乙酸的聚醋废气
,

既有效地吸收 了乙

醛和乙
� �

醇
,

又有效地抑制了乙醛和乙二醇之间的反应
�

�
�

� 样品预处理

「�门
�

醛与亚硫酸氢钠的反 应是 一 个可逆过程
,

为避免在长时间的保存过程 中乙 二醇同 乙醛 反应
,

须将
�

一

释从磺酸钠品体预先分离出来
�

� 一

经基磺酸钠易溶于 水
,

但是不溶于饱和亚硫酸氢钠溶液而析

出晶体
,

在酸或碱存在下
,

加水稀释又 可分解为 乙醛
�

因此
,

该晶体应该立 即从吸收液中分离 出来
,

用 � � �� �盐酸水溶液转解
,

分解后的乙醛与 � ��� �反应
,

生成乙醛
一
�

,

�
一

二硝基苯踪
,

在 � ��� 盐酸水

溶液中可以稳定一周
�

分析前用 四氯化碳萃取
,

乙醛
一
�

,

�
一

硝基苯踪的含量在 ��� 照 以下
,

萃取率达到

��� �
�

滤除
� 一

经华磺酸钠晶体的滤液可以直接保存
,

然后进行色谱分析
�

�
�

� 定 量分析

首先将乙 醛
一

�
,

�
一

几硝基苯踪晶体用 四氯化碳配成不同浓度的标准溶液进行色谱分析
,

用 峰面积和

进样 糙绘制标准曲线
,

用外标法进行定量
�

然后将 乙醛配制成已知浓度的标准气体
,

用 � � ! 吸收后

用气相色潜分析
,

实验结果 见表 �
�

回收率在 ��
�

� �一叩
�

� � 之间
,

变异系数为 �
�

��
�

表 � 乙醛 回收实验结果

样品量
名称
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, 、
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·

� 一 〕

平均值

�,咫
·

� 一 ’�
回收率 � � 平均值 � � 变异系数� �

乙醛
��� �

,
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,

�� ��
,
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,

��� �

��
�

�
,

��
�

� ,

��
�

�

�
�

�

��
�

�
,

��
�

�

� 结论

��� 用碱性玻璃珠采样管预先采集 乙酸
,

然后进行气相色谱分析
,

回收率在 ��  
�

� �一 � ��
�

� � 之

间
,

变 导系数为 �
�

翻�
�

��� 采用碱性玻璃珠采样管预先除去乙酸
,

避免了乙酸对乙醛和乙 二醇反 应的催化作用
�

用饱 和

�� �以飞溶液吸收去除乙 酸后的聚醋废气
,

乙醛生 成
� 一

羚基磺酸钠析出后
,

用 酸性 �� � �转溶
,

避 兔

犷乙醛氧化及其
‘�乙 几醇间的反应

�

其它不溶性物质
,

可以在吸收管后用采样袋 直接采样
,

然后 用

���了 卜
’

�
’

�� 分析
�

�� � 该力
一

法在实验室 内证 明是准确的
、

可行的
,

但还需要进一步到现场实际采样分析加以 验证
�

单广波 曾向东 供稿
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