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摘 要:建立了气相色谱分析聚碳酸丙烯醋中碳酸丙烯醋含量的方法 ,该方法操作简单 ,准确度高 ,可满足工业

检测需求.
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以二氧化碳和环氧丙烷(PO )为原料合成的聚碳酸丙烯醋(P PC )不仅具有生物可降解性 ,而且具有优良

的阻隔水和 O :的性能 ,可以用作一次性包装材料 �胶茹剂 �工程塑料以及复合材料等 ,用途广泛 ��一5刁. 碳酸丙

烯醋(PC )是 C O :与 P O 共聚合成 PPC 过程中产生的一种副产物(图 1) ,其存在是影响 PP C 热力学性能的一

种重要因素.
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图 1 二氧化碳与环氧丙烷的共聚反应
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目前 ,虽然国内外 P PC 的合成研究已逐渐进入中试生产阶段[6一7口,但 PPC 中 PC 含量的测定未见文献

报道. 本文作者参考 Jasin ski 等 �8�用气相色谱测定碳酸丙烯醋中水分和挥发性有机杂质 ,林衍华等 �9�用气

相色谱测定合成的碳酸丙烯醋产物 ,陈磊等[l ��用气相色谱一质谱联用仪测定聚碳酸醋醇解产物等方法 .建立

了气相色谱测定 PP C 中 P C 含量的方法.
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1 实验部分

1.1 仪器与试剂

A sil ent 6890N 型气相色谱仪 , A gilent 公司. 聚碳酸丙烯醋 ,工业品 ,河南天冠集团企业有限公司;碳酸

丙烯醋 ,纯度> 99 .7% ,阿拉丁试剂公司;正丁基苯 ,色谱纯 ,国药集团化学试剂有限公司;三氯甲烷与甲醇均

为分析纯试剂.

1.2 气相色谱操作条件

色谱柱 :3.12 m m (外径)火l m 不锈钢填充柱(30 % 聚乙二醇丁二酸醋固定液 ,硅烷化 10 2 白色担体 , 80

~ 100 目). 载气为高纯氮气 ,恒流模式 , FI D 检测器.
检测器温度 22o C ,进样器温度 220 OC ,柱流量 30 m l丫m in ,空气 450 m L /m in ,氢气 40 m l丫m in ,初始柱

温 120 � ,初始时间 2.5 m in ,升温速率 ZO C /m in ,终止温度 18O C ,保持 5 m in ,进样量 1 拼L .

1.3 标准溶液配制

用甲醇作溶剂分别配制 �.804 9/I J的正丁基苯溶液和 2.088 9/L 的碳酸丙烯醋溶液.

校正因子测定标准溶液: 分别移取配制好的正丁基苯溶液 10 m L 和碳酸丙烯醋溶液 1 m IJ于 50 m L 容

量瓶中,加入 6 m L 三氯甲烷 ,无水甲醇定容.

回收率实验标准溶液 :分别移取配制好的正丁基苯溶液 10 m L 和碳酸丙烯醋溶液 2.s m L 于 50 m l一容

量瓶中 ,加人 6 m L 三氯甲烷 ,无水甲醇定容.

1.4 样品溶液制备

称取 0.3 9(精确至 �.1 m g)P PC 样品 ,加人 6.0 m IJ三氯甲烷溶解后用无水甲醇(20 m L) 沉降 ,滤去析

出的聚碳酸丙烯醋 ,滤渣用少量无水甲醇洗涤 3 次 ,滤液转移到 50 m L 容量瓶中 ,加人 0.804 9/I一的正丁基

苯溶液 10 m L ,无水甲醇定容.

2 结果与讨论

2.1 校正因子计算

按 1.2 中 G C 分析条件对校正因子测定标准溶液测试 3 次 ,用电子积分仪从气相色谱图上确定碳酸丙

烯醋的峰面积和正丁基苯的峰面积 ,分别按式(1) 计算校正因子 f ,取平均值 ,结果如表 1所示.

校正因子计算公式:

f 二黝进些
切内A 栋

(1)

式中 :m 标为碳酸丙烯醋的质量(m g); m 内为正丁基苯的质量(m g);A 标为碳酸丙烯酷的峰面积 ;A 内为正丁基

苯的峰面积.

表 l 校正因子 f 值 的测定结果

T able 1 D eteetion results ofeorreetion faetor f

正丁基苯峰

面积

碳酸丙烯酉旨峰

面积

1 9 3 . 8

2 0 5 . 1

1 8 7 . 0

校正因子 f f 平均值
相对标准偏差

/(% )

3 3 7 9 . 8

3 7 7 0 . 5

3 7 7 0 . 7

4 . 5 2 9 1

4 . 7 7 4 3

5 . 2 3 6 7

4 _ 8 4 6 7 7 . 4 1

对标准溶液进行的三次平行检测结果的相对标准偏差为 7.41 % ,说 明在所选用的实验条件下 ,同一试

样的重现性较好 ,符合分析要求.

2.2 加标回收率计算

按 1.2 中 G C 分析条件 ,对回收率实验标准溶液测定三次 ,将 f 一 4.846 7 代人式(l) 中 ,计算碳酸丙烯

醋的质量 ,按式(2) 计算回收率 ,结果如表 2所示.

回收率计算公式 :

回收率 -
加人标准物质的试样测定值 一试样测定值

加入标准物质的值
X 100 % (2 )
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表 2 加标回收率试验结果

T ab le 2 R esu lts o f reeo very ratlo of inrerior stan da rd sam p le

理论值

/(m g)

实测值

/(m g)

回收率

/(% )

回收率平均值

/(写)

相对标准偏差

/(% )

1 5. 22 5.4 2 10 3.8

5. 22 5 2 7 1 0 0 10 2 . 3 4 5

3 5. 22 5.3 8 10 3

三次回收率测定平均值为102 .3% ,其中第二次测定回收率达到 100 .1% ,说明该方法准确性较高 ,完全

符合测试要求.

2 .3 工业 PPC 中 P C 含量的测定

按 1.2 中 G C 分析条件对样品溶液进行分析 ,每个样品分析三次 ,按式(3)计算样品中碳酸丙烯醋含量

结果见表 3.

样品中碳酸丙稀醋含量计算公式:

�一m�f弃八 样 m

(3 )

式中:�为碳酸丙烯醋的含量(m g/g); f 为校正因子;m 内为正丁基苯的质量(m g );A 样为碳酸丙烯醋的峰面

积;A 内为正丁基苯的峰面积 ;阴为所称样品的质量(g).

对样品溶液进行的三次平行检测 ,样品中碳酸丙烯醋含量平均值为 7.95 4 9 m g/g ,结果的相对标准偏

差为 3.65% .

表 3 碳酸丙烯醋含里测定结果

T ab le 3 D eteetio n results o f P C eo nten t

正丁基苯峰

面积

碳酸丙烯酉旨峰

面积

所取样品质量 碳酸丙烯醋含量

/ (g )

3 8 1 6 . 7

3 80 2 , 6

3 80 6. 4

2 31. 5

2 4 6 . 2

2 4 5 . 8

0 . 3 1 0 2

0 . 3 1 0 2

0 . 3 1 0 2

/( m g /g )

7 . 6 1 9 4

8 . 1 3 3 3

8 . 1 1 2 0

平均值

/ (m g /g )

相对标准偏差

/(% )

7 . 9 5 4 9 3 . 6 5

1勺乙,J

3 结论

采用气相色谱内标法对工业 PPC 中 PC 含量进行了测定 ,相对标准偏差小于 7. 5% �回收率达到

102.3% ,符合工业分析的要求. 该分析方法不仅可以用于 P PC 生产的过程分析和 PP C 树脂质量检测 ,还可

用于 P PC 制品中 PC 含量的测定 ,具有较大的使用价值.
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