
收稿日期：!""#$##$"!
作者简介：陈朝方，男，#%&#年生，硕士，电话：（"&’(）))**)!%，+$,-./：01-23-45601!#()7489:

气相色谱!质谱联用测定苯乙烯中的阻聚剂对叔丁基邻苯二酚

陈朝方， 李 忠， 郭 建， 罗玉玮
（珠海出入境检验检疫局，广东 珠海’#%"#’）

摘要：建立了气相色谱$质谱联用（;<／=>）测定苯乙烯中阻聚剂对叔丁基邻苯二酚含量的方法。苯乙烯样品直接

进样，通过毛细管柱（?@$#，)",A"7)!,,.:B:A"7!’",）分离，由电子轰击（+C）源于选择离子监测（>C=）模式下

进行检测。结果表明，对叔丁基邻苯二酚含量在’,5／D5#’",5／D5时线性关系良好（!!E"7%%F&），回收率高；与

美国材料测试标准G>H=I*’%"中的分光光度测量法比较具有操作简捷、准确度高的特点。
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对叔丁基邻苯二酚（HV<）是苯乙烯单体生产过

程中常用的阻聚剂。由于苯乙烯单体放置一定时间

后会自动聚合，变成粘稠液体并最终形成固体，因此

必须加入阻聚剂以减缓聚合速度，方便运输和存

储［#］。但其含量不能太高，否则影响苯乙烯作为化

工原料的质量，一 般 要 求HV<的 含 量 控 制 在#"
,5／D5##’,5／D5［!］。目前常用的HV<含量测定

方法是分光光度法［)］，该法使用的仪器和试剂较简

单，可是准备周期长，HV<和显色剂反应生成产物

的稳定时间短（约’,.4），且容易受到样品中其他

能与显色剂反应的物质的干扰。因此，我们尝试采

用直接进样气相色谱$质谱联用（;<／=>）法测定苯

乙烯单体中阻聚剂HV<的含量，以克服上述缺点。

> 实验部分

>?> 仪器与试剂

\.44.5-4HS-08=>／<+HS-08!"""气 质 联 用

仪，G>!"""自动进样器，]0-/.TQS软件，?@$#毛细

管柱（)",A"7)!,,.:B:A"7!’",），岛津 N̂ $

!#""分光光度计，涡旋振荡器。

甲苯、HV<、K-J?、甲醇和正辛醇均为分析纯。

>@A 气质联用条件

进样口温度!’"_，不分流进样#"L，不分流

时间!,.4，载气为高纯?8，载气流速为恒流!7’
,L／,.4，色 谱 柱 为 程 序 升 温：F" _（! ,.4）
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!("_（#,.4）；连接杆温

度!’"_，电离方式为电子轰击（+C），电离能量&"
8̂ ，离子源温度!""_，发射电流#’""G，检测器电

压!("^，溶剂延时(,.4；+C源的工作模式为选择

离子监测（>C=），根据测出的HV<的质谱图（图#）

确定监测离子的@／A为#!)，#’#和#((。

>@B 标准溶液的配制

准确称取"7*)*5HV<，用甲苯溶解并定容至

’"",L，制得HV<含量为#""",5／D5的母液。分

别移取不同体积的母液，用甲苯稀释得到含量为’"
,5／D5，*",5／D5，⋯，’,5／D5等一系列标准溶液。

母液避光并放入冰箱保存，可延长使用时间。
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图! 对叔丁基邻苯二酚（"#$）的质谱图

%&’(! )*+++,-./01234!"#$%#561/78.*/-.938（"#$）

: 结果与讨论

:(! 标准溶液以甲苯为基体对检测结果的影响

一般情况下，为了得到纯苯乙烯，需用!""#／$
的%&’(水溶液多次振荡洗涤，以除掉苯乙烯中的

)*+［,］，过程繁琐，因此我们使用甲苯配制)*+的

标准溶液。

实验中，样品需经(-.!毛细管柱分离，然后由

质谱进行检测，因此应该考虑甲苯和苯乙烯两种基

体对)*+分离（即保留时间）和质谱检测响应值的

影响。表!的数据表明在相同气相色谱条件下，两

种基体中的)*+在毛细管柱上的分离和质谱检测

效果是一致的。

表! "#$的保留时间和回收率（!/,）
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图: 含有"#$的苯乙烯样品的总离子流色谱图
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另外，在本实验条件下，测定实际样品时苯乙烯

的流出时间为MGL637!JG"637，采用K637的溶

剂延时，可避免大部分苯乙烯气体的离子化而直接

由真空系统抽掉。对于纯度为FFGHB以上的苯乙

烯单体来说，分析其中的)*+含量时质谱只需检测

约为"GHB的杂质，可以减少对系统的污染。图M
是含有)*+的苯乙烯的样品色谱图。

:(: 工作曲线的考察（线性与检测限）

在“!UM”节所述实验条件下，每一含量的标准溶

液进样J次，测量相应的峰面积。色谱峰面积（#，

响应值）与)*+含量（$，6#／;#）的回归方程为：#
/!GFHLV!"K$WJG"KFV!"K，%M/"GFFLN。)*+
含量为H6#／;#!H"6#／;#时，峰面积与)*+含量

呈良好的线性关系。

:(? 回收率及精密度

分别用甲苯和苯乙烯单体作基体，)*+的添加

水平为!"6#／;#，J"6#／;#和,"6#／;#，各测定,
次，取其平均值，进行回收率测定，结果见表!。

:(@ A$／)B法与分光光度法（CB")D@EFG）测定

结果的对比

随机选择,个苯乙烯样品，分别采用X+／0C
和分光光度法测定其)*+含量，每个样品各测J
次，取其平均值进行对比。表M的数据说明两种检

测方法得到的结果十分接近。

表: 两种方法测得"#$含量的对比（!/J）

"*68-: $32,*0&+3<34"#$.3</-</=-/-02&<-=
67/H32-/93=+（!/J）

C&6QE:
+=71:71（6#／;#）
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5:E&13@:
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M !"GL"I"GH, !!G,JI"GML HGH
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, HGNKI"GMF KG!"I"GJ, HGK

? 结论

直接 进 样 X+／0C法 测 定 苯 乙 烯 单 体 中 的

)*+，由于先通过毛细管柱进行分离，然后用质谱检

测，因此能排除大部分干扰物质的影响。RS源工作

在CS0模式，能提供很高的灵敏度和选择性，保证

了外标法定量的准确性。与其他方法相比，本方法

具有简捷、准确的特点。
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