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甲苯及其硝基衍生物在火焰离子化

检测器上重量校正因子的测定

蔡　春，吕春绪
（南京理工大学，江苏 南京 ２１００９４）

摘要：采用正庚烷为标准物质，测定了甲苯及其硝基衍生物在火焰离子化检测器上的重量校正

因子。
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１　引　言

收稿日期：１９９６０７１６　　修回日期：１９９７１２２５

　　甲苯是一种极其重要的煤化工和石油化工产品，
用途极为广泛

［１］
。甲苯的硝基衍生物也是重要的有

机合成中间体，如一硝基甲苯（ＭＮＴ）可用作染料、农
药、医药及各种助剂的中间体，二硝基甲苯（ＤＮＴ）可
用于生产二氨基甲苯，广泛用于聚氨酯、染料等有机合

成中，而三硝基甲苯（ＴＮＴ）则是一种广泛使用的烈性
炸药，且 ＴＮＴ的还原产物三氨基甲苯还可用于制备芳
香族聚酰胺和聚酰亚胺。

对甲苯进行一段、二段和三段硝化反应，可分别生

成多种异构体，在生产中有必要掌握不同条件下反应

生成的异构体比例，以便对工艺参数进行调整或改进。

配有火焰离子化检测器的气相色谱是简便、快速测定

甲苯硝基衍生物的手段，该方法已被广泛使用。色谱

定量分析是基于被测物质的量与其峰面积的比例关

系，但是由于同一 检测器对不同的物质具有不同的响

应值，因而不能用峰面积来直接计算物质的含量，需要

引入校正因子。本实验测定了甲苯及其硝基衍生物在

火焰离子化检测器上的重量校正因子，采用的标准物

质为正庚烷
［２］
。

２　实验部分

２．１　仪　器
实验中用美国 Ｖａｒｉａｎ公司生产的 ＳＰ３７００型气相

色谱仪，ＳＥ３０弹性石英毛细管柱，气体流量：Ｎ２，

３０ｃｍ３／ｍｉｎ；Ｈ２，３０ｃｍ
３／ｍｉｎ；空气，２８０ｃｍ３／ｍｉｎ。柱前

压８０ｋＰａ，进样量 ０．２μｌ。ＳＰ４２７０自动积分仪，纸速为
１ｃｍ／ｍｉｎ，衰减 ＡＴ为１６。检测温度随硝基衍生物的不
同而改变。

２．２　甲苯及其硝基衍生物标样的制备
制备中所用原料除甲苯、３，４ＤＮＴ、２，３ＤＮＴ、２，５

ＤＮＴ、３，５ＤＮＴ为市售的色谱纯试剂外，其余均由实验
室制备

［３］
。

ｏＭＮＴ标样制备：将 ２，４ＤＮＴ用（ＮＨ４）２Ｓ选择
还原对位硝基，经重氮化脱氨基即得。

ｍＭＮＴ标样制备：以对甲苯胺为原料，经乙酰
化、硝化、水解、重氮化脱氨基而得。

ｐＭＮＴ标样制备：将工业品 ｐＭＮＴ用无水乙醇
进行多次重结晶，直至其熔点大于５１．５℃。

２，４ＤＮＴ标样制备：用混酸硝化 ｐＭＮＴ，产品水
洗后分次以亚硫酸钠溶液精制，至熔点达７１℃。

２，６ＤＮＴ标样制备：用（ＮＨ４）２Ｓ还原 ２，４，６
ＴＮＴ，得４氨基２，６二硝基甲苯，重氮化脱氨基，以无
水乙醇重结晶至熔点为６５．４℃。

ＴＮＴ标样制备：由工业品 ＴＮＴ用无水乙醇进行重
结晶，至熔点为８０．３℃。

３　校正因子的测定

３．１　甲苯及其一硝化产物的校正因子
将甲苯、一硝基甲苯与正庚烷配成一定浓度的溶

液，取０．２μｌ注射入色谱仪，得峰面积分数。测试条
件：进样器温度 ２２０℃，柱温 １６０℃，检测器温度
２３０℃，该条件下各组分的保留时间分别为正庚烷，
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０．８１ｍｉｎ；甲苯，０．９８ｍｉｎ；ｏＭＮＴ，２．１４ｍｉｎ；ｍＭＮＴ，
２．５８ｍｉｎ；ｐＭＮＴ，２．９５ｍｉｎ。校正因子 ｆｉ由下式求得：

ｆｉ＝
配制溶液浓度（％）
峰面积分数（％）

重复进样至少三次，分别计算 ｆｉ值，取其平均值。实
验结果见表１。

表 １　甲苯及其一硝基衍生物的校正因子

Ｔａｂｌｅ１　Ｃｏｒｒｅｃｔｉｏｎｆａｃｔｏｒｏｆｔｏｌｕｅｎｅａｎｄｉｔｓｍｏｎｏｎｉｔｒｏｄｅｒｉｖａｔｅｓ

待测物质 溶液浓度／％ 峰面积分数／％ ｆｉ 珋ｆ

甲苯

４４．５ ４７．９５ ０．９２８
３７．２ ３９．８３ ０．９３４
１６．７ １７．９０ ０．９３３

０．９３

ｏＭＮＴ

１２．７３ ８．９０ １．４３
１０．２０ ７．０５ １．４５
８．１６ ５．５６ １．４７
６．５３ ４．５９ １．４２

１．４４

ｍＭＮＴ

１２．７３ ８．５３ １．４９
１０．２０ ６．７０ １．５２
８．１６ ５．３８ １．５２
６．５３ ４．３０ １．５２

１．５１

ｐＭＮＴ

１２．７３ ８．５３ １．４９
１０．２０ ６．８６ １．４９
８．１６ ５．５２ １．４８
６．５３ ４．３８ １．４９

１．４９

　　注：珋ｆ＝（Σ
ｎ

ｉ＝１
ｆｉ）／ｎ，下同。

３．２　二硝基甲苯的校正因子
由于二硝基甲苯在正庚烷中溶解度较小，因此选

用甲苯为溶剂配成一定浓度的二硝基甲苯溶液，其校

正因子由下式计算：

ｆｉ＝
溶液浓度（％）×０．９３
峰面积分数（％）

式中，０．９３为甲苯的校正因子。
测试条件为：进样器温度 ２４０℃，检测器温度

２５０℃。柱温采用程序升温，在 １６０℃保持 １ｍｉｎ，以
２０℃／ｍｉｎ速度升温至２３０℃。在该条件下各组分的保
留时间为：２，６ＤＮＴ，７．２８ｍｉｎ；２，４ＤＮＴ，８．１６ｍｉｎ；２，
５ＤＮＴ，８．１３ｍｉｎ；２，３ＤＮＴ，９．１２ｍｉｎ；３，５ＤＮＴ，９．
０４ｍｉｎ；３，４ＤＮＴ，１０．２１ｍｉｎ。实验结果见表２。
３．３　２，４，６三硝基甲苯（ＴＮＴ）校正因子

由于 ＴＮＴ在正庚烷中溶解度不大，因而也在甲苯
溶液中加以测定，计算方法同二硝基甲苯，测试温度

为：进样器温度 ２７０℃，检测器温度 ２８０℃。柱温采用
程序升温，在 １６０℃保持 １ｍｉｎ，然后以 ３０℃／ｍｉｎ速度
升温至２６０℃，该条件下 ＴＮＴ的保留时间为 ９．５８ｍｉｎ，

结果见表３。
表 ２　二硝基甲苯的校正因子

Ｔａｂｌｅ２　Ｃｏｒｒｅｃｔｉｏｎｆａｃｔｏｒｏｆｄｉｎｉｔｒｏｔｏｌｕｅｎｅ

待测物质 溶液浓度／％ 峰面积分数／％ ｆｉ 珋ｆ

２，４ＤＮＴ

１０．３４ ４．４３ ２．１７
８．２７ ３．５５ ２．１７
６．６２ ２．８４ ２．１７
５．３０ ２．２７ ２．１７

２．１７

２，６ＤＮＴ

１０．３４ ４．３８ ２．１９
８．２７ ３．５２ ２．１８
６．６２ ２．８３ ２．１８
５．３０ ２．２４ ２．２０

２．１９

３，４ＤＮＴ

１０．３４ ４．４０ ２．１９
８．２７ ３．５２ ２．１８
６．６２ ２．８１ ２．１９
５．３０ ２．２６ ２．１８

２．１９

２，３ＤＮＴ

１０．３４ ４．６１ ２．０９
８．２７ ３．６６ ２．１０
６．６２ ２．８８ ２．１１
５．３０ ２．３８ ２．０７

２．０９

２，５ＤＮＴ

１０．３４ ４．３５ ２．２１
８．２７ ３．５２ ２．１８
６．６２ ２．８０ ２．２０
５．３０ ２．２３ ２．２１

２．２０

３，５ＤＮＴ

１０．３４ ４．５０ ２．１４
８．２７ ３．６１ ２．１３
６．６２ ２．８８ ２．１４
５．３０ ２．３１ ２．１４

２．１４

表 ３　ＴＮＴ的校正因子

Ｔａｂｌｅ３　ｃｏｒｒｅｃｔｉｏｎｆａｃｔｏｒｏｆＴＮＴ

待测物质 溶液浓度／％ 峰面积分数／％ ｆｉ 珋ｆ

ＴＮＴ

１８．７ ５．４２ ３．２１
１３．１ ３．１９ ３．３０
９．１７ ２．１０ ３．２８
６．４２ １．８３ ３．２６
４．４９ １．２８ ３．２５

３．２５

４　结　论

测定了甲苯、一硝基甲苯、二硝基甲苯和三硝基甲

苯的重量校正因子，该结果可为甲苯硝化反应工艺条

件的调整提供依据。
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