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用宽孔弹性石英毛细管气相色谱法分析

三轻甲基丙烷丙烯酸醋

高 毅 飞
(北京东方化工厂研究所

,

北京 10 1 14。 )

摘要 采用宽孔弹性石英毛细管气相色谱法
,

一次分析溶剂
、

丙烯酸 ( A A )
、

三羚甲基丙烷 ( T M )P
、

以及它们的二
、

三醋 ( T M P D A 及 T M田 T A ) 含量
。

分析一个样品的时间约 15 m in
,

精密度为 4
.

6%
。

关钻饲 三经甲基丙烷丙烯酸醋
,

气相色谱
,

宽孔毛细管柱
,

内标法

三经甲基丙烷三丙烯酸醋 ( t r i m e t h y l o lp r o琳 n e t r i a c r y l a t e ,
TM p T A )是一种高沸点 三官能交

联剂
,

应用于 U v
、

日
、
下射线引发的聚合

,

由于它具有高分子量和高官能度
,

因而作为聚合交联

剂的应用很广泛
。

制备该交联剂的醋化反应式为
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因此在反应体系中有溶剂
、

丙烯酸 ( A A )
、

三经甲基丙烷 ( TM p )及它 们 的二
、

三 醋 ( TM p D A
、

TM p T A )
。

分析它们的含量对合成的工艺研究及产品的质量控制十分重要
。

在 以 前 研 究的基础

上 [̀ , “ ]建立了本分析方法
。

1 实 验

1
.

1 试荆

丙烯酸 (cP 级 )三羚甲 ;基丙烷 ( C P 级 ) , 三羚甲基丙烷三丙烯酸醋 (纯度 95 % ) ,乙醇 ( A R级 )
。

1
`
2 色讼条件

H P 5 8 9 0 色谱仪
, F I D 检测器

, 3 3 9 2 计算积分仪
。

弹性石英毛细管柱 .0 53 m m x 10 m
,

o v.-
17 固定相

。

柱温
: 6 0℃恒温 1 m in

,

以 30 ℃ /m in 速率升温至 2 20 ℃
,

汽化温度 3 30 ℃
。

分 流 比

1 / 1 5
。

内标法定量
,

内标物为苯甲醇
。

1
.

3 实脸方法
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在 0 1m l 容量瓶 中精确称取 19左右样品和 100一 20Omg 内标物
,

用 乙 醇稀释至 刻 度
,

取
0

.

05 闪 进入色谱仪
,

启动仪器获得色谱峰面积
,

用以下的公式计算含量

C ~ F : x ( w 内
/w ) x ( A

,

/A
内
) x 1 0 0%

式中 F ,
为组分校正系数

,

w 为样品重量
,

w 内
为内标重量

,

A
,

为组 分 峰 面 积
,

A 内
为内标峰面

积
。

2 结 果 与 讨 论

2
.

1 色谱分离状况

图 1 为反应液 色谱图
,

从 图可以看出反应溶剂
、

A A
、

内标
、

T M P
、

T M P D A 和 T M P T A 得

到良好分离
。

2
.

2 色谱条件的优化

最难分离的物质对是 A A 和溶剂
,

采用程序升温起始温度 60 ℃可 以使其达 基线 分 离
。

经测

定载气线速与柱效的关系
,

线速在 .7 导cm / s 时有最高柱效
,

为兼顾分析 时 间
,

采用 28 cm s/ 气

速
,

此时柱前压力 .0 O14 M aP
。

2
.

3 校正系数及检 t 线求法

在 10 m l 容量瓶中精确称取 5 0一 5 00 m g 苯 (溶剂 )
、

A A
、

T M P T A
、

T M P 配制成不同含量的

3组标样
,

每样品中精确称取范围在 2 00 m g 左右的内标 (苯 甲醇 )
,

用乙醇稀释至刻度
。

在所设定

ó.uuōv\~.v

4 5

T i m e/ m i n

R e a e t i o n l iqu i d e h r o m a t o g r a m

A A

TM P

( 2 ) s o l v e n t ( 3 ) i n n e r s t a n d a r d

( 5 ) T M P D A ( 6 ) T M P T A

Wi /W in n e r

F i g 2
.

Qu a n t i t a t iv e e u r v e ,

( 1 ) b e n z e n e ( 2 ) A A ( 3 ) TM P T A ( 4 ) T M P

色谱条件下分析
,

每 样品重复 3 次得到各组分

及内标峰面积
,

计算各组分与内标峰面积之比

( A
:

/A
内 )

,

取其平均值
,

对各组分与内标重量之

比 ( w
,

/w
内 )做检量线如 图 2

。

根据公式 F = ( A
:

/

A 内
) + ( w扩w 内 )计算各组分校正系数

。
T M P D A

口曰、产、夕iF(1(4

因无标样
,

用文献 [ 1 〕法求得
。

由图 2 可知上述 4 组分在所测范围内都有良好的线性
。

2
.

4 分析精密度

同一样品在同样条件下分析 10 次
,

测得精密度见表 1
。
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:…
nU00nU00O目J任厅̀O甘j咭n.6口,翻厅才1上

.

…
O

d.占,几J任厅̀OU

o : s t a n d a r d d e v i a t i o n A :
P e a k a r e a

由表 1 可见
,

分析的结果重现性良好
,

精密度为 4
.

6 %
。
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