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嚣 以环 己 酮 为原料合成十二烷二酸
试

二 甲醋的 气相 色谱分析法
陈尚标

无锡市兴达尼龙有限公司
,

江苏 无锡

摘 要 以环己酮为原料合成十二烷二酸二甲醋粗品
,

含量测定采用气相色谱法 内标物选用癸二酸

二甲醋
,

色谱柱选用大口径毛细柱
。

结果表明 本方法具有简单
、

快速
、

准

确
、

可靠
。
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十二烷二酸二 甲醋是一种用途广泛 的精细化

工产品
,

其衍生产品较多
,

常用于医药
、

香料
、

热熔

胶
、

聚氨醋
、

聚醋等行业的原料
。

就合成方法而言
,

有两类 一是酷化法
,

由十二

烷二酸与醇类物质通过甲酷化制得 另一种就是直

接合成法
,

以环己酮为主原料通过过氧化开环二聚

制得
。

其中
,

酉旨化法所得产品成分简单
,

分析相对

容易 而直接合成法所得粗醋产品
,

组分偏多
,

各组

分响应值悬殊较大
,

还有少量高沸点不 出峰物质
,

加上挥发性溶剂干拢
,

分析相对较难
,

因此
,

如何建

立一种快速准确有效的分析方法
,

具有重要意义
。

本文便给出了用气相色谱仪定量检测十二烷二酸

二甲醋粗品含量的分析方法
。
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标准溶液及样品的制备
标准溶液 称取 精确至 刃佣 十

二烷二酸二甲醋于 容量瓶中
,

用丙酮稀释至

刻度
。

内标溶液 称取 精确至 癸

二酸二甲酷于 容量瓶中
,

用丙酮稀释至刻

度

样品溶液 称取 精确至 加 十

二烷二酸二甲醋于 容量瓶中
,

用移液管移取

内标溶液
,

用丙酮稀释至刻度
。

质 校正因子的测定及结果计算
用精密移液管分别移取

、 、 、

标准

溶液于 容量瓶中
,

分别加人 内标液
,

用

丙酮稀释至刻度
,

按规定 色谱条件
,

进样分析
。
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一般常以内标物为基准
,

则
,

因此
,

上式

可简化成优
。 。 、

关
。 。 。

样品中十二烷二酸二甲醋含量 二

二 关
。 。 ,

式中 待测组分的百分含量 待测样品质

量
。

待测组分质量
。

内标物的质量
。

内标

物的峰面积 、
待测组分的峰面积 关 待测组分

质量校正因子
·

内标物质量校正因子
。

结果与讨论

内标物的选定
以环己酮为原料合成十二烷二酸二甲醋粗醋

产品组成见图
。
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分析溶剂的选择
十二烷二酸二甲醋属醋类产品

,

在醇类溶剂 中

溶解度较大
,

体系均一稳定
,

如甲醇
、

乙醇等
,

但是

因内标物选用了癸二酸二甲酷
,

和待测组分是同系

物
,

若用醇类溶剂
,

待测组分与内标物之间有醋交

换反应发生
,

会严重影响分析结果
,

故醇类溶剂不

能使用
。

因此
,

本方法选用 了丙酮作溶剂
,

避免了

上述反应的发生
,

唯一不足之处是丙酮的溶解性能

没醇类溶剂好
。

质 校正因子确定 表
表 质 校正因子的确定

序号

重量因子

次检测关很接近
,

平均值为
。

回收率的测定 表
表 回收率的测定

序号 加人量 实测得量 回收率
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结论

以癸二酸二甲酷为内标物
,

丙酮做溶剂与

待测样品体系相容性好
,

无化学反应发生
。

使用上海科创 气相色谱仪
,

一。卜 大口径毛细柱
,

色谱峰分

离效果好
。

以环己酮为原料合成十二烷二酸二甲醋的

粗品
,

使用本方法具有简单
、

快速
、

准确
、

可靠
。
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图 二烷二酸二甲酸粗醉产品组成

从图 中可看出
,

保留值在 一 范围内

共有 个组分
,

即 一 丁基 一 辛二酸二甲醋
,

十二

烷二酸二甲酷
, 一 丁基 一 辛二酸单甲醋

,

十二烷二

酸单甲醋
。

而作为内标物应符合以下条件 应

与体系完全相容 性质上应与待测组分尽可能

相近 色谱峰应位于被测组分的色谱峰附近
,

而

且要与其它组分峰完全分开
。

依据上述条件
,

并考虑内标物及分析组分对同

一色谱柱的适应情况
,

选定癸二酸二甲醋作为内标

物 试验证明
,

其保留值在 一 之间
,

同待测

组分及杂峰能完全分离
,

响应值与待测组分接近
,

对同一色谱柱适应情况良好
,

同体系完全相容
。


