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气相色谱法分析!"氯"#"羟丙基三甲基氯化铵中的微量有机杂质
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摘要：以氯仿为萃取剂，对)$氯$!$羟丙基三甲基氯化铵（9:;<=>）水溶液进行萃取，用气相色谱法分析了9:;<$
=>溶液中的微量有机杂质环氧氯丙烷和#?)$二氯丙醇。色谱柱为!,@),,.ABA的不锈钢填充柱，固定相为

#"C的;+D!"=，载体为9EF7,747FGH／>H。环氧氯丙烷和#，)$二氯丙醇的回收率分别为&*A(C"#"(A"C和

&)A)C"&%A%C，相对标准偏差分别为##A(C和#)A#C，最低检测限分别为(A"#3／3和#"A"#3／3。
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)$氯$!$羟丙基三甲基氯化铵（简称9:;<=>）

是一种重要的有机合成中间体，由三甲胺、盐酸和环

氧氯丙烷在水中反应合成。它的最大用途是与淀

粉、纤维素和木质素这些天然高分子化合物反应制

成阳离子型淀粉、纤维素、木质素等可生物降解的高

分子物质。合成的9:;<=>溶液中除有效成分

9:;<=>外，还含有三甲胺盐、双季铵盐等季铵化

合物以及微量的环氧氯丙烷和副产物#，)$二氯丙

醇。环氧氯丙烷和#，)$二氯丙醇在碱性条件下会

与淀粉发生交联反应，降低淀粉的溶解性和分散性，

严重影响阳离子淀粉的质量和使用效果，因此必须

对这两种物质进行严格的控制分析。目前，用作有

机化工产品的环氧氯丙烷和#，)$二氯丙醇用化学

法和色谱法均可分析［#，!］，但9:;<=>水溶液中环

氧氯丙烷和#，)$二氯丙醇含量的测定方法尚未见

报道。由于季铵盐在普通气相色谱仪中无法汽化，

且9:;<=>在#8"]分解，因此直接进样会造成

色谱柱污染，并且无法进行准确定量。本文以氯仿

为萃取剂，对9:;<=>进行萃取；以!$乙基己醇为

内标，采用气相色谱法测定了它们的含量。方法简

便，结果准确可靠，是一种控制9:;<=>质量的实

用方法。

C 实验部分

CDC 仪器和试剂

:;$(%&"气相色谱仪，配有火焰离子化检测器

（MK\）和:;$))&!>数据处理机。氯仿、环氧氯丙

烷、#，)$二 氯 丙 醇、!$乙 基 己 醇 均 为 分 析 纯 试 剂。

9:;<=>溶液由齐鲁石化公司研究院有机所助剂

组提供，主成分9:;<=>的质量分数为("C。

CD# 实验条件

!,@),,.ABA的不锈钢填充柱，#"C的;+D
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!"#涂于$"目!%"目&’()*)+)(,-／.-上作为

固定相。氮气、氢气流速均为/"*0／*12，空气流速

为/""*0／*12。汽化室温度：!$"3；检测器温度：

45"3；柱温：初温%"3，保持!*12，终温!""3，

保持6"*12，升温速率653／*12。进样量!"0。

!"# 样品处理

用移液管准确移取6"*0&789#.水溶液置

于$"*0分液漏斗中，再准确移取!*0氯仿至上

述分液漏斗中，充分振摇，静置。待完全分层后，将

下层溶液放至具塞玻璃瓶中。重复萃取5次，将5
次萃取液合并。

准确称取萃取液，再准确加入内标物!:乙基己

醇，混合均匀，作为色谱试样。

$ 结果与讨论

$"! 萃取剂的选择

所选用的萃取剂既不能与水互溶，也不能溶解

&789#.，但要最大限度地从水相中提取环氧氯丙

烷和6，4:二氯丙醇。通过对四氯化碳、二硫化碳、

氯仿等进行试验，最后选用氯仿作为萃取剂。

$"$ 检测器温度的选择

由于所用萃取剂氯仿的可燃性较差，且试验初

期;<=的温度设定为!$"3，氯仿在这个温度下不

能完全燃烧，经常造成78:5%>"的;<=短路，在清

洗检测器时发现大量残渣积累在绝缘垫圈上。将

;<=的温度提高至45"3，不再出现短路现象。因

此选择检测器温度为45"3。

$"# 定性与定量

由于萃取后的待测样品组成比较简单，故采用

标准样进行定性。图6为样品萃取液在选定条件下

的色谱图，由该图可知分离效果较好。

图! 样品萃取液色谱图
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本文采用内标法定量。以信噪比为!计，得环

氧氯丙烷和6，4:二氯丙醇的最低检测限分别为5

"J／J和6""J／J。

配制5个标准样，其中环氧氯丙烷含量分别为

KL""J／J，!5"J／J，5""J／J，K5"J／J和6"""J／J；

6，4:二 氯 丙 醇 含 量 分 别 为65"J／J，/""J／J，$"

"J／J，%""J／J和6"""J／J；!:乙基己醇含量分别为

6""J／J，4""J／J，5""J／J，K""J／J和6"""J／J。

每个样品测定4次，求得各组分的相对质量校正因

子，结果列于表6。

表! 校正因子的测定（!M4）

6-730! 6)080.0*,&9-.&+9*01:3.1+/5+**05.&+9/-5.+*1（!M4）
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$"; 方法精密度和准确度考察

对同一个实际样品进行萃取，制备出$个色谱

分析试样，进样分析。对所用方法的精密度进行考

察，结果列于表!。环氧氯丙烷和6O4:二氯丙醇测

定结果的相对标准偏差均小于6/L"P。

表$ 精密度检验
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用标准加入法进行回收率实验，对方法的准确

度进行考察，实验结果列于表4。从表4中数据可

以看出，环氧氯丙烷的回收率为>KL5P!6"5L"P，

6O4:二氯丙醇的回收率为>4L4P!>%L%P。

表# 回收率试验结果
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