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气 相 色 谱 法 测 定 乙 二 醇 的 含 量
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摘! 要：采用气相色谱法（’(）测定乙二醇含量，色谱柱为 )* ++,- 不锈钢填充柱，载气为氮气，氢火焰离子化检测

器。结果表明乙二醇含量在 %. %%) / 0. 00 12 3 4 范围内与峰面积呈良好的线性关系，平均回收率为 55. $)*。方法

简便、准确、重复性好，可用于乙二醇含量的测定控制。
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! ! 乙二醇又名甘醇、0，& 9 亚乙基二醇，是无色无

臭、有甜味的液体，有毒性，乙二醇能与水、丙酮互

溶，在醚类中溶解度较小。可用来合成涤纶等高分

子化合物，还可用作薄膜、橡胶、增塑剂、刹车油等原

料，又是常用的高沸点溶剂，其 7%* 的水溶液的凝

固点为 9 "% :，所以可用作冬季汽车散热器的防冻

剂和飞机发动机的制冷剂等。近年来中国、东南亚

等地区的涤纶纤维和瓶用聚酯的需求量快速增长，

乙二醇的需求量也随之大幅度上升，因此乙二醇的

含量测定就显得十分重要。当前实验室的主要测定

方法是用品红亚硫酸法，变色酸法测定其酸度［0 9 &］。

本文拟采用气相色谱法测定乙二醇的含量，以期为

乙二醇的质量控制和评价提供较科学的依据。

!" 仪器与试剂

!. !" 仪器

’( 9"%%%, 气相色谱仪，’($%%%, 气相色谱工

作站（北京东西分析仪器有限公司）；,;. )* ++,-
填充柱（兰州中科安泰分析科技有限责任公司）；电

子天平；氢气发生器；空气压缩机。

!. #" 试剂

乙醇、丙酮，均为分析纯；乙二醇对照品，市售；

工业用乙二醇样品 0（ 扬子石化）、样品 &（ 茂名石

化）、样品 )（天津石化），均为优等品。

#" 方法及结果

#. !" 对照品溶液配制

用差减法精密称取乙二醇对照品 &. % 2，于 $%
<4 容量瓶中，用丙酮稀释至刻度，摇匀，即得对照品

溶液。

#. #" 供试品溶液的配制

精密量取用微孔滤膜过滤后的样品 0%. %% <4，

置于 $% <4 容量瓶中，用丙酮稀释至刻度，摇匀，即

得供试品溶液。

#. $" 色谱条件

采用 ’( 9"%%%, 型气相色谱仪。,;. )* ++,-
不锈钢填充柱（& < =) <<）；载气为氮气；氢火焰离

子化检测器；柱温 &%$ :；检测器温度 &)% :；气化

室温度 &&% :；>& 流速 "% <4 3 <?@；A& 流速 )% <4 3
<?@；,?B 流速 )%% <4 3 <?@；进样量为 %. & !4。结果

见图 0。

图 0! 乙二醇对照品的气相色谱图

#. %" 工作曲线绘制

精 密量取对照品储备液0 . %%、& . %%、& . $%、

). %%、". %%、$. %% <4，分别置于 0% <4 容量瓶中，用
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丙酮稀释至刻度，摇匀，从而配制成一系列浓度的标

准溶液，依次进样，按上述色谱条件进行测定，以乙

二醇的浓度为横坐标，以相应峰面积比值为纵坐标，

将所得数据 进 行 线 性 回 归 。回 归 曲 线 方 程 为! !
"# $"%! & ’# ’%(，线性相关系数（ "）为 ’# (((%。乙二

醇浓度在 ’# ’’) * %# %% +, - .，具有较好的线性。

!# "# 精密度试验

量取 %’# ’’ /. 乙二醇对照品储备液，置于 $’
/. 容量瓶中，用丙酮稀释至刻度，摇匀，连续进样 0
次，按照上述色谱条件进行测定，由回归方程计算得

到乙二醇的含量，结果见表 %。
表 %1 精密度实验结果（# ! 0）

测定值 - ,·. &%

% 2 ) " $ 0
平均值

, - .
345 - 6

7# 88 8# ’’ 8# ’% 7# (" 7# (0 7# (’ 7# ($ ’# 00

!# $# 重复性试验

取同一批供试品，按 2# 2 供试品溶液的配制分

别配制 0 份。按照上述色谱条件进行测定，由回归

方程计算得到乙二醇的含量。评价测定结果的重复

性，结果见表 2。
表 21 重复性实验结果（# ! 0）

测定值 - +,·. &%

% 2 ) " $ 0
平均值

+, - .
345 - 6

’# 22) ’# 22) ’# 228 ’# 22$ ’# 22$ ’# 222 ’# 22" ’# (0

!# %# 加样回收率试验

在已知量的供试品溶液中，精密加入一定量的

) 个水平的对照品，配制成线性范围内高、中、低 )
个浓度的溶液。在上述色谱条件下测定，进行加标

回收实验，计算回收率，结果见表 )。
表 )1 回收率测定结果

本底值 - , 加入量 - , 回收量 - , 回收率 - 6

$# ’’ $# %) %’2# 0’
’# 22 2# ’’ %# (7 (8# $’

’# " ’# )( (7# $’

!# &# 稳定性试验

取同一个供试品溶液，在上述色谱条件下，每隔

2 9 进样 % 次，共进样 $ 次，按照上述色谱条件进行

测定，由回归方程计算得到乙二醇的含量。结果见

表 "。
表 "1 稳定性测定结果

测定值 +,·. &%

% 2 ) " $
平均值

+, - .
345 - 6

’# 22) ’# 22’ ’# 22% ’# 2%( ’# 2%7 ’# 22’ ’# ()

!# ’# 样品分析

用差减法精密量取适量的 ) 批样品，依 2# 2 项

制成供试品溶液，均以 ’# 2 !. 进样，在上述色谱条

件下进行测定，以外标法计算乙二醇的含量。结果

见表 $。
表 $1 样品测定结果

样品号 测定值 - +,·. &% 平均值 - +,·. &%

样品 %
%# %%)
%# %%2

%# %%2

样品 2
%# %%)
%# %%"

%# %%"

样品 )
%# %%2
%# %%%

%# %%2

(# 讨论

从精密度实验、重复性实验、加样回收率实验的

结果来看，该方法的精密度、重复性、加样回收率良

好，符合分析测定的要求。

稳定性实验的结果表明，乙二醇在 %’ 9 内稳定

性较好，测定结果准确可靠，但是随着时间的增加，

乙二醇的含量还是有所下降，因此测定时要注意掌

握好测定时间。

本文建立的测定乙二醇的方法，简便、快速，结

果准确、可靠，可用于工业乙二醇的含量测定。
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1 1 本试验以南阳原油生产的石蜡、微晶蜡及蜡下

油为原料，在添加了合适的添加剂后，成功研制出了

符合市场需求的系列地板防水蜡，产品配方合理，生

产工艺简便易行，工艺条件适当，经用户使用比较，

与国外同类产品质量一致，完全可以推广应用，且原

料来源广泛、充足，无三废处理。
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