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高效液相色谱法分析十溴二苯乙烷产品

杨 ) 扬，) 陈建海，) 常利平，) 黄 ) 麒

（ 江苏工业学院 江苏省精细化工重点实验室，江苏 常州 !+,+%’）

摘要：采用 8)’&/9 :+# 色谱柱（& !%，+&" %% - ’. % %%）于 ’" ; 下分离十溴二苯乙烷产品，以甲醇 -四氢呋喃（ 体

积比为 /"0 ,"）为流动相，在 !," 2% 波长下检测。实验结果显示，在十溴二苯乙烷的质量浓度为 ". ""+ ( ". +"" 3 < =
时，其浓度与峰面积有较好的线性关系。该 方 法 对 十 溴 二 苯 乙 烷 的 回 收 率 大 于 $%>，相 对 标 准 偏 差 为 ’. ">，可 替

代热分析法分析十溴二苯乙烷，且能满足工业生产检测的要求。
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) ) 十溴二苯乙烷（MNMO.）具有含溴量高（#!>）、

热稳定性好（ 分解温度高于 ,!" ;）、抗紫外线能力

强、毒性低等特点，能赋予阻燃塑料良好的流动性、

相容性、光稳定性和低渗出性，并且易回收，在抑制

滴落性 能 方 面 也 比 较 好。因 此，MNMO. 是 目 前 替

代十 溴 二 苯 醚（ MNMO?）的 理 想 高 效 溴 系 阻 燃

剂［+ 2 #］。它广泛用 于 高 聚 物 合 成 材 料、塑 料、纤 维、

建材、树脂等各个方面，尤其是用作耐高冲击性聚苯

乙烯、聚苯并噻唑、丙烯腈-丁二烯-苯乙烯共聚物和

聚烯烃等工程塑料的阻燃剂。由于 MNMO. 不含醚

键，其塑料制成品在燃烧时不产生多溴代二苯并二

恶烷（ONMM）和 多 溴 代 二 苯 并 呋 喃（ONMR），因 而

完全符合欧洲国家对溴系阻燃剂的相关规定［#］。

) ) 由于 MNMO. 在大部分有机溶剂中的溶解度都

很低，因此尚 未 发 现 用 高 效 液 相 色 谱（CO=:）分 析

MNMO. 的 文 献。 孙 凌 刚 等［$］ 采 用 红 外 光 谱 法

（ ST）、元素分析法和热重分析法（PB@）等分析 MN-
MO.，但这 , 种分析方法仅能对 MNMO. 进行定性，

不能对其中的杂质种类和含量进行定量分析。MN-
MO. 在出口时，韩国和德国等外商一般都要求附产

品的示差扫描量热仪（M!:）分析谱图。但 M!: 在

国内大多数工厂还不普及，并且 M!: 分析对杂质的

种类和数量没有色谱分析直观和明了，本文针对以

上情况研究了用 CO=: 分析 MNMO. 的方法。

!" 实验部分

! 9 !" 仪器和试剂
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工作站；!"#$%&’()*"# 公司 !+#%, # -./；昆山超声

仪器有限公司 01$$%%( 型超声波清洗器。

! ! 甲醇：国 产 分 析 纯；四 氢 呋 喃（234）：-567 公

司产品，3!8/ 纯；其余试剂均为 国 产 分 析 纯。-9’
-!( 标准品为用二甲苯多次重结晶而得。-9-!(
测试样为美国 7):"*;#)" 公司、江苏和山东某厂合

格和不合格产品。

! ! "# 色谱条件

! ! 色谱 柱：<=#:;> /#& 柱（" !*，#"% ** ’ () *
**）；流动相：甲醇’234（ 体积比为 +%, -%），流速为

%) & *8 ? *%&；紫 外 检 测 波 长：$-% &*；柱 温：(% @；

进样量：$% !8。

"# 结果与讨论

" ! !# 溶解度的测定

! ! 选择溴代正丁烷、甲苯、二甲苯、环氧氯丙烷和

234 为溶剂测定不同温度下 -9-!( 的 溶 解 度，实

验结果见图 #。由图 # 可看出二甲苯和 234 对 -9’
-!( 的溶解度较大，因此本文选用二甲苯对样品重

结晶提纯，用 234 和甲醇作为 3!8/ 的流动相。

图 !# 不同溶剂中 "#"$% 的溶解度与温度的关系

" ! "# 标准曲线和检出限

! ! 取 $") % *A -9-!( 标准品置于 $"% *8 容量

瓶中，加入适量的流动相，在 (% @水浴下超声溶解，

并用流动相定容至刻度，得到标准储备液。分别用

移液管吸 取 #，#%，$%，(%，&% *8 储 备 液 到 #%% *8
的容量瓶中，在 (% @ 下用流动相定容至刻度，配成

质量浓度为 #，#%，$%，(%，&%，#%% *A ? 8 的系列标准

溶液，并在 (% @水浴中恒温放置。分别吸取不同浓

度的样品进样测定，以色谱峰面积 ! 对 -9-!( 的

质量浓度 "（*A ? 8）绘图，得到的线性方程为 ! . (
’ #%+" / "$ (""（ # . %) 000 #）。以 $ % & . - 确 定 其

检出限为 %) $ *A ? 8。

" ! $# 回收率

! ! 精 确 吸 取 %) %$% A ? 8 样 品 溶 液 ( 份，每 份

" *8，分别置于 ( 个 "% *8 的 容 量 瓶 中，其 中 $ 份

添加 # *A ? 8 的 -9-!( 标准溶液并定容至刻度（ 相

当于加入 %) %(" *A -9-!( 标 准 品），另 外 $ 份 添

加 &% *A ? 8 的 -9-!( 标准溶液并定容至刻度（ 相

当于加入 -) *%% *A -9-!( 标准品），于 (% @ 下恒

温放置。在“#) $”节条件下进样测定，计算 -9-!(
的回收率，结果见表 #。

表 !# "#"$% 的回收率（! % &）

B=C 本底值 ? *A 添加量 ? *A 测定值 ? *A 回收率 ? D
# % C #%% % C %(" % C #(( 0+ C &
$ % C #%% % C %(" % C #(" #%% C %
- % C #%% - C *%% - C "&- 0* C &
( % C #%% - C *%% - C *$" 0+ C 0

" ! &# 精密度

! ! 取质量浓度为 - *A ? 8 的样品，按“#) $”节条件

平行进样 * 次，* 次测定的结果分别为 -，$ C 0，- C #，

- C #，$ C &，$ C 0 *A ? 8，其相对标准偏差为 () %D。

" ! ’# 实际样品测定

! ! 在“#) $”节条件下分别测定美国 7):"*;#)" 公

司、江苏和山 东 某 厂 的 -9-!( 产 品 以 及 二 苯 乙 烷

溴化不完全的样品，并对色谱图进行对比分析。图

$ ’; 为二苯乙 烷 溴 化 不 完 全 样 品 的 色 谱 图。图 $ ’;
中 # 号峰为原料二苯乙烷，$ 号 峰 为 -9-!(，其 余

峰根据反应机理推测为多溴二苯乙烷。由图 $ ’; 可

以看出，该方法对多溴二苯乙烷样品有较好的分离

效果。各种 合 格 样 品 的 色 谱 图 中，-9-!( 的 峰 面

积大于总峰面积的 0&D。对比 -./ 图（ 见图 -）分

析，3!8/ 图中 有 杂 质 峰 的 样 品，在 -./ 图 中 除 主

峰温度可能小于 -"% @ 之外，主峰之前还会有杂质

吸热峰出现（ 见图 - ’:）。但是当杂质含量小于 "D
时，-./ 图 中 杂 质 吸 热 峰 不 易 区 别。 所 以 采 用

3!8/ 控制 -9-!( 质量要比 -./ 可靠。

图 "# （&）溴化不完全样品和（’）合格品的色谱图

# C 二苯乙烷；$ C -9-!(C 其余峰分别为 # 1 0 溴二苯乙烷 C

·+(*·
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图 !" !"!#$ 样品的示差扫描量热仪测定的谱图

!" 合格品；#" 不合格品 "
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中国化学会关于召开“ 第十届全国分析化学年会暨第十届

原子光谱学术会议”的征文通知（ 第一轮通知）

$ $ 中国化学会决定于 !%%+ 年 #% 月中旬在风景秀丽的历史文化名城 扬州召开“ 第十届全国分

析化学年会暨第十届原子光谱学术会议”，并委托扬州大学负责筹办。会议将就我国自上届学术会

议以来分析化学学科的新成就、新进展及我国分析化学学科的发展进行学术交流和研讨，会议将组织

分析化学前沿的专题报告、分组报告和讨论，并邀请部分国外学者和海外华裔学者与会。热忱欢迎大

家踊跃投稿和参加会议。现将有关事项通知如下：

一 $ 征文内容

$ $ （#）原子光谱分析法；（!）分子光谱分析法；（’）色谱法与分离科学；（&）电分析化学法；（)）波谱

法（ 包括顺磁、核磁共振）；（"）质谱分析；（*）过程分析；（(）联用方法与自动化分析；（+）痕量分析；

（#%）形态、表面及结构分析；（##）生物分析化学；（#!）临床与药物分析；（#’）环境分析化学；（#&）食

品分析；（#)）芯片分析；（#"）纳米分析化学；（#*）分析仪器及装置；（#(）质量控制；（#+）化学与生物

信息学；（!%）有关分析化学的其他研究。凡已在刊物上发表或在全国会议上报告过的论文不在应征

之列。

二 $ 征文要求

$ $ 应征论文须用 $%&’ 软件编辑，包括题目、作者、单位、必要的图表、结果和讨论、主要参考文献（!
, ) 篇），用 (& 纸打印，版心尺寸为 #) )* - !& )*，标题用小三号黑体，正文用小四号宋体，全文（ 包

括图表）约为# %%% , # )%%字，请勿超过两页。文末须附英文题目、作者姓名和单位。截稿日期：!%%+
年 ( 月 ’% 日。

三 $ 收稿地址

$ $ 稿件请用挂号信邮寄 至 江 苏 省 扬 州 大 学 瘦 西 湖 校 区 化 学 化 工 学 院，朱 霞 石、徐 琴 同 志 收（ 邮 编

!!)%%!），并在信封上注明“ 会议征文”和通讯联系人详细地址、邮编及 +,*!-. 地址。也可以附件直

接发至：/012-. 345" 0’5" )1 电子信箱。有关稿件的处理意见、会议具体日期、地点及注册费用等项

事宜请见第二轮通知。筹备组联系电话：%)#& ,(*+*!%’&，#’#+"&+!(%"（ 朱霞石）。

$ $ 会议网站：6778：9 9 !)" 345" 0’5" )1。

$ $ 本会欢迎国内外分析仪器公司、厂商到会介绍和展出产品，有关具体事宜请与筹备组联系。

$ $ 会议筹备组联系人：王"胤 $ 电话：%)#& ,(!#)(*(#；传真：%)#& ,(*+*)!&&。

第十届全国分析化学年会筹备组

扬州大学化学化工学院、扬州大学分析测试中心（ 代章）
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