
“仪”路伴我行

---------北京化工大学 张贺平

2014 年 9 月，我成为北京化工大学 14 级一名在读研究生，我所在课题组

致力于壳/核磁性新型新型催化剂的制备及反应性能的研究。这项研究单听起来

就觉得非常“高大上”吧。数十年的时间中，我之前的师兄师姐非常给力的建立

起完整的研究架构，他们研究了负载贵金属壳/核磁性催化剂，负载非贵金属壳/

核磁性催化剂、负载双金属壳/核磁性催化剂等多种催化剂，并将它们用于Heck

反应和 Suzuki 反应的研究，实现催化剂重复利用，在各类期刊发表文章二十多

篇。

“巧妇难为无米之炊”，有价值科研数据自然离不开性能优秀的科学分析仪

器的帮忙。我们实验室有不少“价格不菲”的进口仪器，都是国家专项资金拨款

购买的，它们享受着单间、20 度恒温、专人照顾等诸多优待。做实验之前我们

都得事先预约登记，使用起来更是要小心翼翼，生怕一不留神操作不当仪器出了

故障，就只能付出高额的维修费，眼巴巴的等着售后工程师上门了。

可是我发现带我的师兄并不去排队使用进口仪器，而是常在一台看起来已经

是“老”仪器的气相色谱仪前忙前忙后。问他原因，他说这仪器皮实，出点小毛

病自己动手就解决了，遇到解决不了的问题，打个电话售后工程师很快就能来。

见我有兴趣，师兄有空的时候就会特别帮我做做仪器培训，他教会了我开启、关

闭仪器，更换毛细柱、进样垫，检查漏气点，操作工作站，数据处理等，还把厂

家送给他的操作指南、故障手册、分析方法等统统传给了我。他曾经笑眯眯的说，

有关气相色谱仪的维护，他基本都可以独立完成，我立刻崇拜的看着他，他得意



的说是一位高人教的。有一次厂家派人来对仪器进行常规检查，我终于见到了这

位高人，他四十多岁，人看上去很 nice，操作间隙还问我今后要使用的样品情

况，教我对应的仪器保养知识。

师兄毕业后，我继承他的“衣钵”，继续使用起这台堪称经典的“老”仪器。

这台气相色谱仪是北京东西分析仪器有限公司 2003 年出厂的，已经在我们

实验室服务了 12个年头。我用它进反应物、产物和内标物的纯样，得到各种反

应物的出峰时间并计算出校正因子，再进反应后处理过的产物样品，根据峰面积

算出转化率。使用过程出现过一些小问题，记得有一次色谱突然不出峰了，当时

以为是氢焰熄灭了，后来发现载气压力显示为 0，才发现是色谱进样口处漏气了，

用了隔热手套拧紧了色谱柱上的螺丝，并且在下一次使用气相色谱仪前换了一个

新的色谱垫。

当然也出现使用过程中也出现过自己解决不了的问题。有一次，进样后，色

谱工作站采集到的色谱图峰值特别小，峰的样子矮低粗，临近的峰都叠加到一起

了，根本没法分析。我们检查仪器也没发现异样，就跟那位“高人”工程师联系

说，他怕耽误我们的实验进度，第二天一早就来帮我们排查问题。不是载气的问

题，不是尾吹的问题，不是火焰的问题，检查进样口，清洗气化室，他一一细心

检查，排除仪器硬件部分的故障后，他询问我们最近进样的状况。我说最近的样

品纯度较高，他提出可能是样品污染。我们升高柱温烘烤四个小时之后，峰型明

显改善。他只用了 5个小时就帮我们解决了问题，我的实验进度未受影响。

读研一年半，泡在实验室一年，我的实验成果进展很快，学术能力、思维能

力日益提高。在这个过程中，我认为拥有一台让我无后顾之忧，可以专心于试验

的仪器是非常重要的。试想假如我总是需要排队使用仪器或是仪器总是出现故



障，那么我会耗费掉许多本应专注于科研的宝贵时间，我的实验结果与进度必然

受到影响，个人的成长速度也会因此大打折扣，真诚的说，它陪伴我的这一年，

我受益颇多。

查阅一些资料和文献，我发现随着国产科学仪器品质的提升，现在不少课题

组对国产仪器的使用不再止步于教学和简单试验，过去科研数据需由进口仪器得

出才有说服力的状况正悄然发生着变化。我认为只要仪器数据稳定，皮实耐用，

出现问题能快速解决又无高额花费，我们又何必“迷信”进口呢！我想，在我毕

业之后，我也会把它继续传给自己的师弟或师妹们吧......

最后，彩蛋来了，欢迎我们的主角儿亮个相吧。



附上一项我最近在做的试验项目：Heck 反应

Heck 反应是指卤代烃与活化不饱和烃在钯催化下，生成反式产物的反应。

将碘苯（溴苯）和丙烯酸丁酯（苯乙烯/丙烯酸甲酯）反应，选用十二烷为内标

物，分别讨论了不同温度、时间、碱源、溶剂下，反应物碘苯（溴苯）的转化率。

碘苯：丙烯酸丁酯：十二烷=3:2:1（摩尔比）。反应一定时间后，用适量的饱和

食盐水淬灭，然后加入 20mL 的甲苯萃取，完成萃取后，用取样瓶取样，等待

色谱分析。

色谱条件：

柱温：初始温度 100℃ 升温时间：12 min 升温速率：10℃/min

气化室：220℃ 检测器：230℃

色谱图：

图 2 Heck 反应色谱图

1：碘苯 2：十二烷 3：目标产物肉桂酸丁酯

根据出峰位置，确定组分的名称，根据峰面积确定浓度大小。计算公式如下：

1

2

3



m 碘苯=ƒ校正因子×m 十二烷（A 碘苯/A 十二烷)；

ɑ 碘苯的转化率 =（m 碘苯原质量-m 碘苯）/m 碘苯原质量 ×100%；

以图 2为例，ƒ校正因子为 0.425，m 十二烷为 0.423g，m 碘苯原质量为 1.038g，

A 碘苯为 21168.768 μV·s，A 十二烷为 643992.375μV·s

带入公式得出 m 碘苯=0.005909g ɑ 碘苯的转化率=99.4%

表 1不同温度下催化剂的转化率

序号 温度/℃ 反应时间/h 转化率/%

1 90 3h 7.5

2 100 3h 23.6

3

4

110

120

3h

3h

82.7

99.4

从表 1可以看出，较低温度下，碘苯的转化率较低，当温度达到 110℃时，
转化率有了突变，120℃时催化剂的催化活性最高。


