
第 2 6卷 ,第 4期 　 　　　　　　　　　　　光 谱 学 与 光 谱 分 析 Vol1 26 ,No1 4 ,pp6432645
2 0 0 6 年 4 月 　　　　　　　　　　　 　Spect roscopy and Spect ral Analysis April , 2006 　

红外光谱法测定聚醚硅油中含氢硅油的含量
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摘　要 　以烷基酚聚氧乙烯醚 (OP210)和含氢硅油为原料 , 以辛酸亚锡为催化剂 , 甲苯作溶剂 , 采用溶液聚

合的方法合成了一种新型聚醚硅油。用红外光谱法对合成样品中残留的含氢硅油进行定量分析 , 利用含氢

硅油中 Si —H 键在 2 167 cm - 1处的吸收峰 , 选择司班260 作为内标物 , 以朗伯2比尔定律为理论依据 , 推导出

样品和内标物的吸光度比 ( Y) 与质量比 ( X) 的线性关系式为 Y = kX ( k 为常数) , 从而建立了直接红外光谱

法测定聚醚硅油中含氢硅油含量的方法。实验测定内标工作曲线为 Y = 21072 1 X + 01296 3 , 相关系数 r2 =

01998 9 , 通过对方法重现性和回收率的测定 , 得到了较为满意的结果。该法是确定合成聚醚硅油产品的反

应程度和控制产品质量的一种必要手段 , 同时为调整聚醚硅油的性能提供了依据 ; 从而确定了最佳合成工

艺路线及工艺条件。将合成的聚合物经处理后进行了应用实验 , 该聚合物对醇系和苯系化合物的萃取效果

很好 , 具有广泛的应用前景。
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引 　言

　　利用红外光谱法研究反应过程是一种行之有效的方

法 [1 ] 。含氢硅油含量的大小是聚醚硅油产品的一个重要指

标 , 测量的传统方法主要有化学法、容量法 [2 ] 、间接红外光

谱法 [3 ] 、分光光度法 [4 ] 、核磁共振法 [5 ] 和极谱法 [6 ] 等。用化

学法测定其含量是基于 Si —H 与 Br2 在酸性条件下反应测定

的 , 但是由于测定体系的影响 , 常干扰 Si —H 的测定。而红

外光谱法无此干扰 [7 ] 。本文利用含氢硅油中 Si —H 伸缩振动

在 2 167 cm - 1的吸收做定量分析峰 , 以红外光谱法测定聚醚

硅油中残留含氢硅油的含量 , 建立了直接红外光谱法测定聚

醚硅油中含氢硅油含量的方法 , 该方法具有简便、量小、准

确、快速的特点 , 具有一定的实际应用价值。

1 　实验部分

111 　仪器与试剂

Spect rum one 型傅里叶变换红外光谱仪 , WS7021 型红

外线快速干燥箱 , 有机制备仪一套 ; 氯化钠、乙酸乙酯、石

油醚、液体石蜡、司班 60、甲醇、乙醇、苯、甲苯、二甲苯均

为分析纯 , 烷基酚聚氧乙烯醚 (OP210) 、含氢硅油为工业级。

112 　聚醚硅油的合成

11211 　烷基酚聚氧乙烯醚 (OP210)的提纯

由于 OP210 的生产过程中都使用环氧乙烷 , 且环氧乙烷

容易生成聚乙二醇而影响产品纯度 , 因此在使用前要除去聚

乙二醇。

用天平称取 100 g 样品 , 用 100 mL 乙酸乙酯溶解。在

35 ℃温度水浴中 , 用 40 mL 饱和氯化钠溶液反复萃取 3 次。

每次萃取要充分摇动 , 待完全分层后 , 放出水层。将乙酸乙

酯层放入 250 mL 烧杯中 , 在 70 ℃水浴中将乙酸乙酯蒸干。

将蒸干物质放入红外干燥箱中 , 在 50 ℃下烘烤约 3～5 h。

11212 　OP 型聚醚硅油的合成

实验以 OP210 和含氢硅油为原料 , 辛酸亚锡为催化剂 ,

甲苯作溶剂 , 主要步骤是 : 将全部溶剂、OP210、含氢硅油和

催化剂辛酸亚锡加入聚合釜内 , 在回流条件下和一定温度

下 , 反应一定时间后 , 得到聚醚硅油产品。

113 　聚醚硅油中含氢硅油含量的测定

11311 　回归方程的确定

分别按质量比约为 1 ∶9 , 3 ∶7 , 4 ∶6 , 1 ∶1 , 6 ∶4 , 2 ∶1

的比例准确称取含氢硅油及内标物 (司班260 , Spin260) (准

至 ±01000 2 g)于玛瑙研钵中 , 充分研磨均匀。对混合样品

进行扫描 , 记录红外吸收光谱图。用基线法分别测量 Si —H

键峰高及内标物特征吸收峰高 , 算出含氢硅油与内标物峰高



比 , 再算出含氢硅油与内标物质量比 , 作吸光度比2质量比的

内标工作曲线。

11312 　聚醚硅油中含氢硅油含量的测定

将实验合成的聚醚硅油取少量 , 处理后按同样的方法绘

制其红外吸收谱图。

2 　结果与讨论

211 　聚醚硅油中含氢硅油含量的计算

21111 　理论依据

红外光谱法进行定量分析的基本依据是朗伯2比尔定律 ,

其关系

A =εbc (1)

式中 A 为吸收值 ,ε为摩尔吸光系数 , b为样品槽厚度 , c为样

品摩尔浓度。对于样品中某一官能团 : A1 =ε1 b1 c1 , 同理 , 对

另一官能团 : A2 =ε2 b2 c2 , 因此

A1 / A 2 = (ε1 b1 c1 ) / (ε2 b2 c2 ) (2)

而在同一次样品测试中

b1 = b2 (3)

又因为 c1 = m1 / M1 v1 , c2 = m2 / M2 v2 , 且 v1 = v2 , 所以有

c1 / c2 = m1 M2 / m2 M1 (4 )

且ε1 ,ε2 , M1 , M2 为某一常数 , 将 (3) , (4)式代入 (2)式 , 得

A1 / A2 = k( m1 / m2 ) (5)

因此 , 两种物质的吸收值比与其相应的质量比成比例 , 故可

用内标准曲线法测定含氢硅油的含量。

21112 　回归方程的确定

聚醚硅油加内标物的红外吸收谱图如图 1 所示。

Fig11 　Infrared absorption spectra of polymer
1 : Characteristic absorption peak of hydrogenous silicon oil ;

2 : Characteristic absorption peak of span260

　　混合标准溶液数据见表 1 , 根据 (5)式 , 两峰的吸收值比

与其质量比成一定比例 , 因此 , 计算求得 : 相关系数 r2 =

01998 9 , 回归方程为

y = 01296 3 + 21072 1 x (6)

Table 1 　Data of mix standard solution

含氢硅油2内标质量比 ( x) 01115 01 431 01 666 01986 11 433 11876

含氢硅油2内标吸收值比 ( y) 01492 11 176 11 755 21356 31 229 41180

21113 　聚醚硅油中含氢硅油含量的计算

计算出聚醚硅油红外吸收谱图中两种物质的吸收值比 ,

通过回归方程求得相应的质量比 , 进而可计算出含氢硅油的

含量。

212 　方法精密度

取聚醚硅油样品 , 进行相应处理后在相同条件下进行红

外吸收值测定 ( n = 5) , 算出每次的吸收值比 , 由 (6) 式可计

算出含氢硅油的含量 , 结果见表 2。

Table 2 　Precisions of the method

样品 含氢硅油含量/ % 平均值/ % 标准偏差/ S RSD/ %

1 11 33

2 11 38

3 11 33 1133 01035 21631

4 11 28

5 11 33

　　表中的相对标准偏差为 21631 % , 说明测量的精密度比

较好。

213 　回收率的测定

对 3 组聚醚硅油样品进行加标回收试验 , 结果表明 : 待

测物的加标回收率为 95190 %～103137 % , 测定结果见表 3。

Table 3 　Average recovery

样品 原有量/ (1 ×10 - 3 g) 标准加入量/ g 检出量/ g 回收率/ %

1 61783 0 01 045 1 01 045 8 1001 05

2 61503 7 01 018 3 01 018 2 95190

3 51439 7 01 046 2 01 048 3 1031 37

3 　结 　论

　　通过精密度和回收率的测定 , 证明了用红外光谱法测定

聚醚硅油中含氢硅油的含量是一种快速、准确的测试方法 ,

同时为调整聚醚硅油的性能提供了依据。
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Determination of Polyether Silicon Oil by IR

WAN G Wen2bo , SH EN Shu2chang , AN Hong
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Abstract 　In the present paper , with polyoxyethylene (10) octylphenol ether and hydrogenous silicon oil used as raw materials ,

and stannous octoate used as catalyst , polyoxyethylene (10) octylphenolether2hydrogenous silicon oil polymer was synthesized in

toluene solvent . Residual hydrogenous silicon oil in the polymer was determined by IR. There is a characteristic peak at 2 167

cm - 1 for Si —H bond in hydrogenous silicon oil. Using span260 as internal standard , depending Lambert2Beer law and some

calculation process , the linear relation between the absorbance ratio ( y) and the mass ratio ( x) of sample was obtained. The linear

regression equation is y = 2107 2 x + 01296 3 with a correlation coefficient ( r2 ) of 01998 9. The experimental result s of the preci2
sions and recoveries are satisfactory. An IR method to determine the content of hydrogenous silicon oil in polyether was estab2
lished. The method is very necessary for confirming the reaction extent and controlling product quality and adjusting polyether

silicon oil characters. The best process parameter was chosen in experiment s. The polyether has good charactesistic for ext rac2
ting alcohols and benzene homologues with bright future of application.
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