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摘　要 :本文采用气相色谱 -质谱法分析检测三乙酸甘油酯的酯含量 ,并对照用经典方法检测的结果 ,探索用气相

色谱 -质谱法检测三乙酸甘油酯的酯含量的可行性和实用性。
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Abstract:Comparing with the testing results of the classic methods, the feasibility and p racticability of analysis of ester in

triacetin by using GC - MS is exp lored in this paper.
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　　三乙酸甘油酯是一种应用广泛的有机工业原

料 ,在卷烟咀棒生产中 ,是卷烟咀棒成型的主要用料

之一 ,是卷烟咀棒中醋酸纤维丝束必不可少的增塑

剂 ,此外还可作为纤维丝束的添加剂和香料留香剂

等 ,对卷烟成品的吸味有着一定的影响 ,其质量的优

劣将直接影响滤棒的生产和质量 ,而三乙酸甘油酯

的酯含量是影响其质量的主要决定因素。对于三乙

酸甘油酯的酯含量测定 ,烟草行业标准 ( YC /T144 -

1998)采用经典的皂化滴定法 ,需要纯化溶剂、配制

标准溶液等过程 ,操作复杂 ,过程影响因素多 ,无法

做到快速、简便的测定其结果。本文采用气相色谱

-质谱法检测三乙酸甘油酯 ,无需复杂前处理 ,步骤

简单、快速 ,其结果与经典皂化法检测结果对照 ,表

明检测结果较为准确。

1　实验部分

1. 1　材料与仪器

材料 :选取车间现场使用的 A、B两种三乙酸甘

油酯

试剂 :无水乙醇 (分析纯 ,含量不小于 99. 7% )、

氢氧化钾 (分析纯 ,含量不小于 82. 0% )、盐酸 (分析

纯 ,含量 36 - 38% )、无水丙酮 (分析纯 ,含量不小于

99. 5% )、铝粉 (含量在 99. 0%以上 )等

仪器 : HP - GC /MS 气质联用仪 ( 6890GC /

5973MSD、带自动进样装置 ) (美国安捷伦科技公

司 ) ;

1. 2　测定方法

1. 2. 1 　经典皂化法 (详见标准 YC /T144 - 1998

《烟用三乙酸甘油酯 》)

1. 2. 2　气相色谱 -质谱法

1. 2. 2. 1　色谱条件

HP - 5MS弹性石英毛细管柱 (60m ×0. 25mm ×

0. 25μm ) ;柱流速 1. 5m l/m in;进样口温度 : 220℃;

进样方式 :分流进样 ,分流比 10: 1;进样量 : 2μL;柱

温 :采取程序升温 , 60 (2m in) ～240℃ (6℃ /m in)。

1. 2. 2. 2　质谱条件

传输线温度 : 240℃;电子能量 : 70ev;离子源温

度 : 230℃;扫描范围 : 30 - 500a. m. u。

谱图检索 : N IST、W ILEY和结构谱图库三个谱

库进行检索。

1. 2. 2. 3　样品处理

由于考虑到将三乙酸甘油酯直接进样 ,浓度过

大 ,可能影响峰形 ,将三乙酸甘油酯与无水丙酮按

1: 1体积混合后 ,取其混合液进 GC /MS。

34



　　　　　　　　　　　　　　　　　福建分析测试 　　　　技术交流 2006, 15 (4)

2　结果与讨论

2. 1　重复性实验

根据 GC /MS定性结果 ,通过检测样品 A的五

个平行实验 ,将样品 A的质谱图扣除丙酮溶剂峰积

分后所得三乙酸甘油酯质谱峰的面积百分比 ,即为

样品的相对酯含量 ,所得结果 ,相对偏差为 0. 15% ,

说明该方法重复性很好。

2. 2　气相色谱 -质谱法检测样品结果

分别将样品 A、样品 B按前述进样条件进行气

相色谱 -质谱法检测 ,获得质谱的总离子流色谱图

见图 1、图 2,鉴定结果见表 1。
表 1　样品分析结果

样品 A 样品 B

二乙酸甘油酯相对含量 ( % ) 3. 19 2. 86

三乙酸甘油酯相对含量 ( % ) 96. 57 96. 83

相对酯含量 ( % ) 99. 76 99. 69

图 1　三乙酸甘油酯样品 A GC - MS总离子流色谱图

图 2　三乙酸甘油酯样品 B GC - MS总离子流色谱图

2. 3　两种方法样品检测结果对照分析及探讨

为了对照两种方法检测的差异情况 ,分别取了

不同入厂批次的 A、B两种正常使用中样品对其酯

含量用两种方法进行检测对比 ,详见表 2。
表 2　不同批次样品酯含量检测数据汇总表

样品编号 皂化法测酯含量 GC - MS法测相对酯含量

样 A1 98. 69 99. 76 (96. 57 + 3. 19)

样 B1 98. 73 99. 69 (96. 83 + 2. 86)

样 A2 98. 64 99. 67 (96. 53 + 3. 14)

样 B2 98. 79 99. 72 (96. 93 + 2. 79)

样 A3 98. 56 99. 49 (96. 67 + 2. 82)

样 B3 98. 71 99. 54 (97. 13 + 2. 41)

　　注 :表 2“GC - MS法测相对酯含量 ”列中括号内的数值

为三乙酸甘油酯相对含量 +二乙酸甘油酯相对含量

从检测结果来看 ,用经典皂化法所测酯含量比

GC - MS法所测酯含量偏低一些 ,分析其原因可能

是由于二乙酸甘油酯皂化反应消耗氢氧化钾少于三

乙酸甘油酯 ,但计算时仍按三乙酸甘油酯的消耗量

换算含量 ,因此用皂化法测酯含量结果本身就偏低。

而从 GC - MS法所测结果看 ,三乙酸甘油酯相对含

量越高的样品 ,所测酯含量结果与皂化法所测结果

越接近。这也可以说明这一点。

相比经典皂化法 ,用气相色谱 - 质谱法测酯含

量前处理简单 ,检测快速准确 ,可操作性好 ,结果数

据与皂化法所测值可比性强。从结果分析正常使用

的三乙酸甘油酯酯含量用 GC - MS法测值均在 99.

0%以上 ,且在生产现场使用过程中 ,无异常情况发

生。因此 ,采用气相色谱 - 质谱法代替经典皂化法

来检测酯含量是可行的。
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