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气相色谱法测定环氧乙烷中的微量杂质
’

曹 阳

(盐城市产品质量监督检验所
,

盐城
,

2 2 4 0 01 )

摘 要 对气相色谱法测定环氧乙烷中的微量杂质进行研究
,

发现用球状 多孔聚合物 G D X 一

1 04 或 P or p a k p 为固定相
,

采用 内标法定量分析环氧 乙烷中的微量杂质是柞常有效的
。

关键词 气相 色谱法 球状多孔聚合物 环氧乙烷 杂质

分类号 0 62

前 言

环氧乙烷化学性质非常活泼
,

能与许多化合物起加成反应
,

生成一系列重要化工产品
。

用

于制取乙二醇
、

抗冻剂
、

乳化剂
、

塑料及仓库熏蒸剂
。

工业上用氯醇法和乙烯直接氧化法生产的

环氧乙烷都不同程度地含有乙醛
、

乙烯
、

二氧化碳
、

乙 醇
、

乙醚和水等杂质
,

影响加成反应产品

的质量
。

如何测定这些杂质的成分
、

含量 ? 采用传统的化学法不但繁琐
,

而且也不能准确地对

含有的杂质进行定性定量
。

笔者采用气相色谱法对环氧乙烷中微量杂质进行分析
,

完全可以满

足生产要求
。

1 实验部分

1
.

1 仪器设备

岛津 G C 一 gA 气相色谱仪 (热导池检测器 )
,

用 H :

作载气时
,

对苯的灵敏度应优于 2 0 0 。

m v ·

m l / m g S h im a d z u C h r im a t o p a e C 一 R 3 A 数据处理机
;
载气 H Z

> 9 8 %
,

经硅胶
,

S A 分子

筛净化
,

再经 C u S O
; ·

S H Z
O 湿润

。

1
.

2 分析条件

色谱柱
:

G D x 一 1 0 4 ( 8 0一 1 0 0 目 )
,

s m 一

3m m 玻璃 柱 或 P o r a p a k ( 8 0 20 0 目 ) ;
检 测

器
:

热导池 ( T C D ) 载气体 H八桥流 2 0 0 m A ;

汽化室温度
: 1 10 C ; 柱温

:

90 C ~ 95 C ; 柱前

压
: 0

.

ZM P a ;
纸速

:

前 l m i n 为 1 6 m m / m i n ,

以

后为 s m m / m in ;
进样

: 1川
,

微量注射器手进
。

1
.

3 相对定量样正因子的测定

( 1) 内标法定量
,

用甲醇为为内标物
。

( 2) 待测组分 已知组成混合样品的配制
亡`

表 1 各组分峰高和峰面

积相对重量校正因子

组组 分分 峰高高 峰面积积

二二氧化碳碳 0
.

5 111 1
.

6 222

乙乙 烯烯 0
.

2 444 0
.

9 777

水水水 0
.

6 222 0
.

7 222

甲甲 醇醇 1 0 000 1
.

0 000

乙乙 醛醛 1
.

1 777 1
.

1 222

环环氧乙烷烷 1
.

2 666 1
.

2 222

乙乙 醇醇 2
.

5 888 1
.

2 000

环环氧丙烷烷 3
.

8 000 1
.

2 666

乙乙 醚醚 5
.

1 555 1
.

2 222
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取特制的 l o ml容量瓶 (瓶 口具螺帽内垫硅橡胶片 )配制后摇匀
,

置于盛冰水的保温瓶中

保存
。

将放在具塞玻璃管中的微量注射器亦置于上述保温瓶中
,

要严防与水接触
,

以免影响水

分测定
。

( 3) 按上述条件测定的各组分峰高和峰面积相对重量校正因子见表 a1

1
.

4 定量分析方法 门

按照前述条件进行样品分析
,

由 s h im a d z 。 e h r o m a l o p a 。 7

…{
·

6

c 一 R 3 A 数据处理机按校正因子内标法定量并直接打印出谱 } !

图 (见图 1 )和分析结果
。

} I

结果与讨论

定量分析的重复性

环氧乙烷中各组分含量的五次测定结果见表 2
。

表 2 环氧乙烷中各组分含量的五次测定结果

组组分 (写 ))) 重复测定次数数 平均值值 最大大 最大相相

偏偏偏偏偏偏偏偏偏偏偏偏偏偏偏偏偏偏偏偏偏偏偏偏差差 对偏差差11111
··

222 333 444 555555555

二二氧化碳碳 0
.

0 111 0
.

0 111 0
.

0 111 0
.

0 111 0
.

0 111 0
.

0 111 0
.

0 000 0
.

0 000

乙乙 烯烯 1
.

0 222 1
.

0 777 1
.

0 333 1
.

0 222 1
.

0 333 1 0 333 0
.

0 444 0
.

0 444

水水 分分 0
.

2 000 0
.

2 444 0
.

2 222 0
.

2 444 0
.

2 111 0
.

2 222 0
.

0 222 0
.

0 999

乙乙 醛醛 0
.

4 222 0
.

4 555 0
.

5 000 0
.

4 777 0
.

4 222 0
.

4 555 0
.

0 555 0
.

1 111

环环氧乙烷烷 9 5
.

6 555 9 5
.

3 CCC9 5
.

Z CCC9 5
.

1 222 9 5
.

3 555 9 5
.

3 222 0
.

3 333 0
.

0 0 333

乙乙 醇醇 0
.

2 000 0
.

2 333 0
_

夕444 0
.

2 222 0
.

2 777 0
.

2 333 0
.

0 444 0
.

1 777

环环氧丙烷烷 夕 ? nnn 夕 4 000 2
.

4 000 2
.

5 000 2
.

3 000 2
.

4 000 0
.

2 000 0
.

0 888

乙乙 醚醚 0
.

3 000 0
.

3 000 0
.

4 000 0
.

4 222 0
.

4 111 0
.

3 777 0
.

0 777 0
.

1 999

2
.

2 用高分子聚合物 ( G D X 或 P or aP ak P )作固定相
,

热导池

( T C D )作检测器
,

在同一根色谱柱中可以使环氧乙烷 中各组

分得到很好的分离
。

而且具有保留时间短
,

定量重复性好
,

快

速
、

简便
、

灵敏度高等优点
。

2
.

3 色谱柱寿命长
,

虽使用一年以上
,

分离效率仍无 明显变

化
。

参考文献

1 H o l l is O L
.

J
.

G a s C h r o m a t o g
,

1 9 9 6
,

( 3 )
: 2 3 5 ~ 2 3 9

2 中国科学 院大连物理化学 研究所
.

分析化学
.

19 74
,

(2 )
:

1 0 7 ~ 1 10

3 中国科学院化学研究所等
.

分析化学
.

1 9 7 5
,

( 3 )
: 1 09 一 1 13

图 1 环氧乙烷中的杂质色谱图

1
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; 3
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乙烯
; 4

.

水
;

5
.

甲醛 ; 6
.

乙醛 ; 7
.

环氧乙烷
; 8

.

乙醇 ;

9
.

环氧丙烷
; 10

.

乙醚


