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填充色谱柱法测定 4-氨基二苯胺的纯度

叶敏君

(铜陵市新民污水处理厂,安徽 � 铜陵 � 244000)

摘 � 要: 采用填充色谱柱的方法来分析 4-氨基二苯胺。文中就色谱固定相的配制、色谱分离柱的制备以及分析操

作条件进行了详细的阐述, 并据此建立了 4-氨基二苯胺的纯度的分析方法。对试剂级的 4-氨基二苯胺的分析

结果表明该方法快速准确, 能较好地满足生产的需要。
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Determ ination of purity of 4- am inodiphenylam ine by packed column chromatography

Y eM ingjun

( T ongL ing X inm in w astew ater T reatment Facto ry Labo rato ry, Tong ling, Anhui 244000, ch ina)

A bstrac t: M ethods used to ana lyze the packed co lum n 4- Am inodipheny lam ine. P repar ing the text on the stationary phase

chrom atography、P reparation column chrom atograph ic sepa ration and Ana ly sis conducted a de ta iled description of the ope r�

a ting cond itions, A ccording to a 4- Am inod ipheny lam ine the purity ana lysis. 4- Am inodipheny lam ine of reagent - g rade

resu lts o f the ana lysis show that them e thod is rapid, accurate , Be able to betterm eet the needs o f production.
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� � 4-氨基二苯胺,又名 N -苯基对苯二胺、RT培

司、对氨基二苯胺,外观为白色晶体, 沸点 354� ,熔

点 75� ,溶于无水乙醇、醚和稀盐酸,难溶于水。它

是一种重要的精细化工中间体, 主要用于生产橡胶

防老剂 4010NA、4020、4010及 688等。此外还可用

于合成蓝色盐 VRT, 用于染料、纺织、印刷及制药工

业等方面。在生产和应用过程中,由于分析手段的

不完善,许多时候还是仅仅通过测定该产品的凝固

点和熔点的方法来判断其纯度。这里介绍一种填

充色谱柱
[ 1]
的分析方法来分析 4-氨基二苯胺的纯

度,以供参考。

1� 试验部分

1. 1� 主要仪器与试剂

气相色谱仪,配有氢火焰离子化检测器 ( F ID)。

色谱柱:柱长 3. 0m, 内径为 3mm的不锈钢管,

使用前充分清洗干净,干燥后使用。

固定相的配制: 称取 2. 0g色谱固定液 SE- 30

于 250m l烧杯中, 加入约 60m l氯仿或丙酮溶解, 将

38g干燥的 101白色硅烷化担体 40- 60目缓缓倒

入烧杯中, 使之完全润湿,浸泡 15m in后, 在红外灯

下轻轻地拍打转动烧杯, 使涂渍均匀, 等溶剂挥发

干后, 移至约 70 - 80� 烘箱中烘 2h, 取出后装柱。

色谱柱的老化: 将灌好的色谱柱子连接好 (色谱柱

出气口端不能连接在检测器上 ), 通氢气老化, 氢气

流量在 25m l/m in左右, 用 4小时的时间缓升温到

260� , 然后在 260� 的温度下恒温老化 24小时, 直

至基线平稳,否则继续老化。

氮气纯度为 99. 9% ,燃烧气为气相色谱用高纯

氢气, 助燃气为经过净化干燥的空气。
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� � 色谱固定液: SE- 30。载体: 101白色硅烷化担

体 40- 60目。 4-氨基二苯胺:试剂级。氯仿:分析

纯。丙酮:分析纯。

1. 2� 试验步骤

1. 2. 1� 色谱仪操作条件

汽化室温度 300� , 检测室温度 300� , 载气

40m l/m in, 氢气流量为 30m l/m in, 空气为 400 m l/

m in,柱箱温度: 初始温度为 190� , 初始时间为

2m in,升温速率为 7. 0� /m in,终止温度为 250� , 终

止时间为 2. 0 m in, 计算方法为峰高定量法,进样量

为 0. 4�l(样品 /溶剂 = 1. 0g /4. 0m lCH 3CH 2OH),如

果未能完全溶解,可以用水浴稍稍加热,使其溶解。

1. 2. 2� 4-氨基二苯胺试剂的测定

取 4-氨基二苯胺试剂 1g溶于 4m lCH 3CH 2OH

中 (如果未能溶解完全,可以用水浴稍稍加热, 使其

完全溶解 ) ,进样量为 0. 4� ,l测定 4-氨基二苯胺的

峰高以纯度和峰高计算校正因子,取待测样品用上

述同样的方法制得的溶液 0. 4�l以同样的条件测定

样品中 4-氨基二苯胺的峰高计算样品中 4- 氨基

二苯胺的含量。

取双分试样作平行测定,使两平行样之间相对

误差小于 0. 2%。

1. 3� 计算

4 - 氨 基 二 苯 胺 (% ) = ( h样品 /h试剂 )

�( 4 -氨基二苯胺 )

式中: h样品为待测样品中 4 -氨基二苯胺的平

均峰高。

h试剂为 4-氨基二苯胺试剂中 4- 氨基二苯胺

的平均峰高。

�( 4 -氨基二苯胺 )为试剂 4-氨基二苯胺的纯度。

2� 结果与讨论

2. 1� 色谱柱的制备

色谱柱制备好在应用过程中如果出现对 4- 氨

基二苯胺及杂质峰分离度不好的情况,除了调整进

样量,仪器本身等问题之外, 可以在制备固定相的

过程中加入适量的氢氧化钠 (这主要是由于不同生

产工艺生产的 4-氨基二苯胺而引起的 )。另外在

色谱柱的老化过程中的载气一定要使用氢气, 否则

在分析产品的过程中会出现 4-氨基二苯胺主峰开

叉的现象。

2. 2� 进样量的影响

进样量偏小, 出峰重复性差, 使测定结果误差

偏大。进样量偏大, 使出峰时间延长, 峰易拖尾, 不

容易回到基线, 还易使仪器超出量程范围。经过多

次试验,选定的进样量为 0. 4� l(样品 /溶剂 = 1. 0g /

4. 0m lCH 3CH 2OH )。

2. 3� 溶剂的选择

在制备样品的过程中, 溶剂不能选用丙酮等,

最好选取用乙醇, 虽然前者溶解的速度快, 但在分

析结果的谱图上明显上有新的物质生成, 影响了结

果的准确性,这主要是前者与 4- 氨基二苯胺在分

析的色谱操作条件下生成了新的物质。

2. 4� 样品的测定结果

以试剂级的 4- 氨基二苯胺为标样测定样品,

色谱数据处理机的电平显示峰高为测定结果见下

表 1:

表 1:样品的测定结果

样品 峰高 4-氨基二苯胺含量 � ( % )

标样 1# 27 594� � � 27 633 99. 95

试样 1# 27 494� � � 27 530 99. 58

试样 2# 27 540� � � 27 566 99. 73

� � 从以上的分析结果可以看出, 该分析方法快

速、准确,能较好地满足生产的需要。
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