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55摘5要!介绍了对组分未知除臭剂样品进行组分分析的方法及其过程& 针对一种商用高效但配方

未知的织物用除臭剂$先采用适当的方法和手段对该除臭剂进行预处理和分离$然后采用S射线荧光分

析%红外光谱分析%综合热分析%气相色谱J质谱联用分析等分析测试方法对该未知除臭剂的元素组成%

综合热变化%有机物和无机物组分分别进行了分析& 结果表明'该除臭剂样品中主要有碳和氢等元素$

还有部分氧%氮%溴%氯%硅%铝%铁%硫等元素#其主要组分包括乙醇%十六烷基三甲基溴化铵%十六烷基二

甲基乙基溴化铵%油酸%十八烷基三甲基氯化铵%月桂酰胺丙基氧化胺%单油酸甘油酯%水%硫酸亚铁%纳

米二氧化硅载银抗菌粉%碱式氯化铝等& 它是一种复合型除臭剂&

关键词!除臭剂#污染#臭味#组分分析#配方分析

中图分类号!TU!N#S%! 文献标志码!B

引 言

随着工业和经济的不断发展"我国的环境污染问题

已日趋严重
%%C#&

"恶臭问题日益突出"对人类的健康有着

重大影响' 恶臭除了影响人的嗅觉"还能引起人们心理

不愉快"引发身体上的不适"比如(使人呼吸不畅)失眠)

头晕脑胀)烦躁不安)恶心)嗅觉失调"甚至把人熏

倒
%DCN&

' 因此人们对除臭剂的需求不断增长"出现了各

种类型的除臭剂
%%"C%#&

'

为了满足生产和生活等各种除臭需求"需要开发新

的高效的除臭剂' 然而"许多高效的除臭剂是企业的机

密"未在市场上流通"其配方根本不会公之于众"其中"

对未知除臭剂的组分分析就是比较关键的工作' 尽管

国内外已对除臭技术和除臭剂的配方)制备)复配)性能

研究等开展了大量工作
%%%"%DC%N&

"然而"除张彦凤等
%$"&

采

用高效液相色谱法测定了某生物除臭剂中 # 种已知有

机酸的含量外"由于各种原因"对未知除臭剂的配方分

析尚未见公开报道' 故特对组分未知除臭剂样品进行

组分分析的方法及其过程进行阐述"以给相关技术研究

人员提供一定的示范指导和经验借鉴'

% 实验部分

!6! 材料

高效除臭剂(某厂家提供"外观为乳白色粘稠状可

流动液体"有一定芳香气味"成分未知'

!6) 方法

采用S射线荧光分析检测样品中所含的元素"然后

采用红外光谱分析检测样品中的有机物官能团"接着通



过热重分析测试样品的挥发温度及裂解温度"再将经过

离心分离后所得物质分别采用气相色谱 J质谱联用等

技术分析检测其有机物组成' 对水分等个别特殊物质

单独设计检测方案'

%@$@% 样品预处理

取一部分样品过滤后用离心机!TV#B型台式低速

离心机"英泰离心机厂"转速($""" +WO1,$离心分离"获

得上层黄色澄清液和下层乳白色凝胶状物质'

%@$@$ S射线荧光光谱分析

由于S射线荧光光谱分析供样要求为固体或接近

固体"将样品置于 #" X鼓风干燥箱!VYMJN"&"K型电

热恒温鼓风干燥箱"上海琅玗实验设备有限公司$中烘

干到一定程度"再进行S射线荧光光谱分析' 使用S射

线荧光光谱仪!0# ;Z[.)+6+型"德国 K+*\6+BS0 公司$"

&D *O端窗"L3靶光管##" \?高压发生器"电流 #" OB"

样品室和光谱室自动真空"双向准直器转换器"]B]人工

智能分析"内部水冷系统"0 ;̂ETLB[.*7分析软件及专

家系统"交互及自动寻峰以及元素识别'

%@$@! 红外光谱分析

采用溶液法' 将适量样品溶于三氯甲烷配制成浓

度约为 D_的溶液"用玻璃毛细管吸取少量的三氯甲烷

!载样品用$滴在空白的溴化钾圆片上进行测量' 采用

=]È a;TI&"" 型傅立叶变换红外光谱仪!美国 T36+O)

0216,81/12公司$"光谱范围 #""" 2O

C%

b#"" 2O

C%

#分辨率

"@# 2O

C%

#峰J峰噪声值小于 '@I' c%"

CI

B4'

%@$@# 综合热分析

取少量样品于表面皿上"在 #" X鼓风干燥箱中干

燥 $# 3后"取 N@$!D O<干燥后的样品进行综合热分析'

用 0TB#"N Ê型综合热分析仪!德国耐驰公司$测试'

测量温度范围(!" X b%%"" X#测试气氛(氮气#升温速

率(%" XWO1,'

%@$@D 气质联用分析

取 % Oa离心分离所得的上层清液与 %N Oa丙酮混

合制成溶液' 将溶液移入气相色谱!T0U'""" 型三重四

级杆气质联用仪"美国热电!T36+O)$公司$进样瓶中"向

气相色谱J质谱联用仪进样' 测试条件(升温程序(在

#" X恒定 % O1,"然后以 $" XWO1, 的升温速率升温到

'" X"恒温 ! O1,"接着以 # XWO1, 的升温速率升温到

$'" X"恒温 D O1,#色谱柱型号和规格(TMJd0"!" Oc

"@$D OOc"@$D *O'

%@$@I 样品中水分的测定

从该除臭剂性状考察"其中水分含量应该占较高比

重' 前述分析过程很多都进行了烘干操作"不能测定出样

品中真实的含水量' 所以需要单独分析样品中的含水量'

将 'D@%&DN <干燥的硅胶放入干燥器内"然后将

D@%!I$ <样品平铺于 ' c' 2O的薄膜上"放入干燥器中

干燥"盖上干燥剂盖子"密封"D 天后待变色硅胶颜色不

再变化!硅胶足量$再将硅胶全部取出称重' 用干燥后

所得硅胶质量减去刚开始的硅胶质量即为所取质量样

品中的含水量'

$ 结果与分析

)6! 7射线荧光光谱分析

由表 % 可知"该样品中主要有碳和氢等元素"占

N&_以上#其次为溴)氯元素"各占 %_左右#再次是硅)

铝)铁)硫等元素"含量较少' 由于S射线荧光光谱分析

只能分析 %% 号!即 =-"包含在内$以后的元素"而碳和

氢是以EY

$

的形式被识别出来"不能排除 %% 号以前的

元素!包括a1)=)`等元素$存在的可能性'

表! 7射线荧光光谱分析数据

分子 含量W_

B. "@"N&#

K+ %@"I!

EY

$

N&@DI$&

E. %@"&

0 "@""!N

e6 "@""I

01 "@%N&

)6) 红外光谱分析

样品红外光谱图如图 % 所示' 在波数 !##%@&$ 2O

C%

)

$N$$@#$ 2O

C%

)$'D#@N% 2O

C%

)%&#%@NN 2O

C%

)%I!"@I! 2O

C%

等众多位置出现了特征吸收峰'

根据图 %"并查阅化合物官能团红外特征吸收峰表"

得到该除臭剂样品中所含的基团及振动见表 $' 由表 $

可知"该样品中含有酰胺类以及烃类物质"并且含有卤代

烃)醇或醚类等物质"有部分物质含有不饱和键'

表) 样品中含有的基团振动

波数W2O

C% 基团振动 波数W2O

C% 基团振动

!##%@&$

伯胺=Y或仲胺

EJ=或醇酚类 Ỳ

%#"I@I# 酰胺EJ=

$N$$@#$ 烷烃EY %"N&@DD

醇酚类 Ỳ或

醚EJ̀ JE

$'D#@N% 烷烃EY '%N@DD 胺类=Y

%&#%@NN 醛或酯类Ef̀ &$"@"' 氯化物EJS

%I!"@I! 烯烃EfE DI!@DN 溴化物EJS
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图! 样品红外光谱分析图

)6$ 综合热分析

样品综合热分析结果如图 $ 所示' 由图 $ 可知"从

室温升温到 %"" X"热重!TM$曲线变化较小"质量减少

约 "@#_"V0E曲线上出现较小的吸热峰"代表样品中有

少量物质吸热挥发' 从 %"" X升温到 %N# X"TM曲线变

化较小"质量减少约 %@I_"热补偿!V0E$曲线上有较少

量的放热"这对应样品中有部分物质吸热挥发' 此后一

直到 !I! X"TM曲线急速减小"至此"总质量减少约

D!@I_"V0E曲线上有较少量的放热"这对应样品中有

某些组分快速吸热挥发"可以用气相色谱–质谱联用

!MEJd0$进行分析' 从 !I! X升温到 !NI X"TM曲线

成直线下降"质量减少约 !"@!_"V0E曲线上出现非常

尖锐的放热峰"说明此时样品中有一部分物质发生了分

解' 从 !NI X升温到 #$! X"TM曲线成直线下降"质量

减少约 &@I_"V0E曲线上出现非常尖锐的放热峰"说明

有另外的物质发生了分解' 此后直到 %%"" X"尽管

V0E曲线仍表现为吸热"但吸热较缓慢"对应的热重曲

线质量缓慢减少"此过程质量减少约 I@#_"但最终仍然

有约 $@D_的质量' 这说明样品中不但有较轻的组分"

还有较重的有机组分"而且还有难挥发)难分解的无机

物' 故最好是先干燥水分"接着过滤掉无机物之后再进

行色谱分析'

)6' 气质联用分析

鉴于综合热分析结果"经干燥水分后"对样品过滤"

再进行离心分离"分为上层清液和下层重组分"取上层

清液进行气相色谱J质谱联用分析"结果如图 ! 所示'

由于气相色谱 J质谱联用分析所得的谱图在每个

保留时间对应的可能物质有多种"通过综合分析各个保

留时间对应物质的可能性"结合前述分析结果)相关除

臭剂的专利配方及相关文献"该样品含有的有机物包

图) 样品综合热分析

图$ 样品气质联用分析

括(十六烷基三甲基溴化铵)十六烷基二甲基乙基溴化

铵)十八烷基三甲基氯化铵)月桂酰胺丙基氧化胺)油

酸)单油酸甘油酯等' 其各峰对应组分综合分析结果见

表 !'

表$ 89:;<分析结果

停留时间 物质名称 分子式

$$@"I 乙醇 E

$

Y

I

`

!!@$N 十六烷基三甲基溴化铵 E

%N

Y

#$

K+=

!D@$' 十六烷基二甲基乙基溴化铵 E

$"

Y

##

K+=

!&@N% 油酸 E

%'

Y

!#

`

$

!'@"I 十八烷基三甲基氯化铵 E

$%

Y

#I

E.=

!'@'D 油酸 E

%'

Y

!#

`

$

!N@'& 十六烷基二甲基乙基溴化铵 E

$"

Y

##

K+=

#D@#I 月桂酰胺丙基氧化胺 E

%&

Y

!I

=

$

`

$

#D@&# 单油酸甘油酯 E

$%

Y

#"

`

#

#N@'" 单油酸甘油酯 E

$%

Y

#"

`

#

AA表 ! 中各物质官能团的红外特征吸收频率在所检

测样品的红外谱图上均出现' 所以"结合傅立叶变换红

外光谱仪测得的谱图分析结果以及元素分析的结果"说

明该除臭剂样品中含有表 ! 中所述物质'

)6& 样品中水分含量

变色硅胶吸收水分 D 天后"待变色硅胶颜色不再变

化!部分仍为浅蓝色$再将硅胶全部取出称重"质量为

'I@''%% <"则可知D@%!I$ <的样品的含水量为%@&"D$ <"说

!第 !" 卷第 # 期AA AAAAAAA刘叶凤$等'一种织物用除臭剂的组分分析



明样品中确实有水分存在"且样品中水分的百分比为

!!@$_'

! 讨 论

通过S射线荧光光谱分析)红外光谱分析)综合热

分析)气相色谱 J质谱联用分析等"将样品中相当大的

一部分有机物组分分析了出来"该样品中包含有乙醇)

十六烷基三甲基溴化铵)十六烷基二甲基乙基溴化铵)

油酸)十八烷基三甲基氯化铵)月桂酰胺丙基氧化胺)单

油酸甘油酯' 如果再能将下层组分通过液相色谱进行

分析"将非常完美' 遗憾的是分析测试中担心会堵塞或

损坏色谱柱"加之样品较少"其性状不方便外送检测"相

应重组分的组成不能精确分析'

根据S射线荧光光谱分析和热重分析的结果知"样

品中还含有部分无机物"它含有B.)K+)E.)0)e6)01等元

素"根据查阅相关除臭剂专利和文献资料"用于除臭剂

制备并含有分析结果中元素的常用无机物应为(硫酸亚

铁)纳米二氧化硅载银抗菌粉)碱式氯化铝等' 当然"由

水分测试分析结果知"样品中还含有部分水分' 故样品

中的无机物组成应为(水)硫酸亚铁)纳米二氧化硅载银

抗菌粉)碱式氯化铝'

该高效除臭剂含有多种表面活性剂成分"且含有多

种无机物组分"为一种复合型除臭剂'

欲对某未知除臭剂的配方进行分析"其组分分析是

最主要最关键的' 需要将多种分析测试手段相结合"一

般是先设法分析出其可能的元素组成"然后获得该样品

的热变化性能"再设计有效的测试实验和选择合适的检

测手段"将其组分分步检测出来"部分过程或前后顺序

可能会根据需要进行更改' 在分析过程中"分析人员不

仅要对各种分析测试手段比较熟悉"还需具备较深厚的

实践经验"对相关配方和物质的性质)用途比较熟悉"才

能进行比较准确的分析' 当然足够多的样品量也是确

保能完成分析的条件之一'

# 结 论

本文结合实践经验"介绍了对未知除臭剂样品进行

组分分析的方法及其具体过程"得出如下结论(

!%$对一种未知除臭剂进行组分分析是一个非常复

杂的过程"分析人员不仅要具备深厚的分析测试知识"对

相关分析检测手段比较熟悉"还要具备较深厚的相关实践

经验"并设计和制定合适的分析方案"进行分析检测'

!$$该除臭剂样品中主要有碳和氢等元素"还有部

分氧)氮)溴)氯)硅)铝)铁)硫等元素'

!!$该除臭剂是一种复合型除臭剂"主要组分包括

乙醇)十六烷基三甲基溴化铵)十六烷基二甲基乙基溴

化铵)油酸)十八烷基三甲基氯化铵)月桂酰胺丙基氧化

胺)单油酸甘油酯等有机物组分及水)硫酸亚铁)纳米二

氧化硅载银抗菌粉)碱式氯化铝等无机组分'
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