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丙烯酸异辛酯装置中控样品组分
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摘要!国内丙烯酸异辛酯装置中控样品组分分析方法通常采用填充柱气相色谱法"实际应用中存在组分检出限高+重复性

差等问题"根据实验室现有条件对中控分析采用毛细管柱法进行改进# 结果表明"新方法降低了组分分析检出限"组分重复性

更好"提高了分析准确度"满足了装置生产实际需求#
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::丙烯酸异辛酯又名 $B丙烯酸B$B乙基己基酯+

丙烯酸%$B乙基己基&酯+丙烯酸 $B乙基己酯%$B

aRA&+丙烯酸B$B乙基己酯+$B乙基己基丙烯酸酯"

是目前国内外产量最大的 = 种丙烯酸酯之一"广泛

应用于涂料+黏合剂+纤维和织物改性+加工助剂+皮

革加工助剂等领域#

国内生产丙烯酸异辛酯的装置很多"装置工艺

技术基本相似# 笔者在国内丙烯酸异辛酯生产装置

的基础上对丙烯酸异辛酯装置中控样品组分分析方

法进行了改进#

:;填充柱分析方法建立

:?:;仪器

安捷伦 ;VU) 气相色谱仪">/%检测器"色谱柱!

@ATB*!I0213428&B>NA%<)CV) 目& g#)q#))"$ 1l

)[!$ '1不锈钢柱"色谱条件如表 # 所示#

表 :;推荐色谱条件

项目 参数

进样口温度Co $=)

检测器温度Co $")

载气流速C%1T,12.

B#

&

$)

进样量C

*

T #

柱温 :初温 U)o保持 $ 12.$以 $)oC12. 速率

升至 #=)o保持 $ 12.$再以 !)oC12.速率

升至 #V)o保持 $) 12.

参比流量C%1T,12.

B#

&

="

尾吹流量C%1T,12.

B#

&

"

:?<;检出限测试

以/I

$

为稀释液"配制组分水+甲苯+丙烯酸+$B

乙基己醇+醋酸辛酯+丙烯酸 $B乙基己酯+羟基丙酸

异辛酯质量分数分别为 )[)"X+)[)#X+)[))"X等

:::::::

表 <;各组分的检出限

化合物
检出限%是否出峰&

)[)"X )[)#X )[))"X

水 是 是 否

甲苯 是 是 是

丙烯酸 是 是 是

$B乙基己醇 是 是 否

醋酸辛酯 是 是 否

丙烯酸 $B乙基己酯 是 是 否

羟基丙酸异辛酯 是 否 否

,V<#,
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一系列检出限溶液"在 #[# 所述色谱条件下进行分

析"检查各组分的检出情况"如表 $ 所示# 由表 $ 可

以看出"质量分数为 )[)"X的检出限溶液中"所有

组分都出峰$质量分数为 )[)#X的检出限溶液中"

仅有 # 个组分未出峰$质量分数为 )[))"X的检出

限溶液中"仅有 $ 个组分出峰# 由此表明"各组分在

此色谱柱中响应较差#

:?@;重复性测试

在 #[# 所述的色谱条件下"对质量分数为

)[)"X的检出限溶液进行重复性测试%* g=&"结果

如表 ! 所示# 由表 ! 可以看出"各组分在此色谱柱

上重复性较差#

表 @;重复性测试表

化合物

测试结果%ALaA&

# $ ! =

相对标

准偏

差CX

水 $#""="="# $)"=U="=V $=<#V="== $)="<"=)" V[U

甲苯 !U#=;#U;V !=#;;!"") =)!"V"$<! =!#<;<U)) U[<

丙烯酸 =<#$=;"=" !V=<!===" =<;$==V<; =$!;="<;; V[V

$B乙基己醇 !<="=V;"" !=#=="="= !=V==#$#U !$=V;V;#" =[V

醋酸辛酯 !=V="=V"= !)"=V=$;= $U=$"#$V= !#<"=V;V= ;[=

丙烯酸 $B乙

:基己酯

"=#"$#"=# =U=""##"= =U###$=== ")"=V=VV; =["

羟基丙酸异

:辛酯

$#"=#V"#" $U="###$# $!<;"$=V; $U=;""==# #"[<

经过一系列测试表明"此方法所得分析数据不

能满足生产装置的要求#

<;分析方法改进

结合实验室现有条件对此方法进行了改进#

<?:;仪器

安捷伦 ;VU) 气相色谱仪">/%检测器"色谱柱

为RNB"%") 1l)[$)) 11l)["

*

1&"色谱条件如

表 = 所示#

表 >;推荐色谱条件

项目 参数

进样口温度Co $V)

检测器温度Co !))

载气流速C%1T,12.

B#

&

#

进样量C

*

T #

柱温 :初温 #")o保持 $ 12.$以 #)oC12.

速率升至 $V)o保持 " 12.

参比流量C%1T,12.

B#

&

$=

尾吹流量C%1T,12.

B#

&

##

分流比 ")q#

<?<;检出限测试

在 $[# 所述的色谱条件下"分析 #[$ 中配制的

)[)"X+)[)#X+)[))"X等一系列检出限溶液"检查

各组分的检出情况"结果如表 " 所示# 由表 " 可以

看出"各组分的检测限均可达到 )[))"X"由此说

明"各组分在此色谱柱中响应较好#

表 A;各组分的检出限

化合物
检出限%是否出峰&

)[)"X )[)#X )[))"X

水 是 是 是

甲苯 是 是 是

丙烯酸 是 是 是

$B乙基己醇 是 是 是

醋酸辛酯 是 是 是

丙烯酸 $B乙基己酯 是 是 是

羟基丙酸异辛酯 是 是 是

<?@;重复性测试

在 $[# 所述色谱条件下"对质量分数为 )[)"X

的检出限溶液进行重复性测试%* g=&"结果如表 <

所示# 由表 < 可以看出"各组分在此色谱柱上重复

性较好#

表 J;重复性测试表

化合物

测试结果%ALaA&

# $ ! =

相对标

准偏

差CX

水 "="=#"### ""##"="=# "!<V=#"#" ""#$="="# #[$

甲苯 <$<===#"" <$="=#="= <$!""="=< <!#"=<"=" )[<

丙烯酸 ;$##"="#" ;!"=#"=#= ;$"="=#V= ;$!<=#="< )[U

$B乙基己醇 "U="="="= "U$!"="<= "V<<=V!=" "VU<$=V<# )[<

醋酸辛酯 <#""=V"== <$!="=#VU <!";=V;") <!)V;<)=# #[=

丙烯酸 $B乙

:基己酯

<U"$;V;#$ <U#)=V<$) <V#<!)##$ <U;$=#$"= #[)

羟基丙酸异

:辛酯

=$)$=V=## =!"V$"<;U =$!";U<## =$<U;=!"= #[<

<?>;标准溶液配制及方法建立

在 #) 1T容量瓶中加入水+甲苯+丙烯酸+$B乙

基己醇+醋酸辛酯+丙烯酸 $B乙基己酯+羟基丙酸异

辛酯"其加入量要分别称量"并均精确至 )[))) $ H"

充分摇匀"配制成与样品中各组分质量分数相近的

校准用标准溶液# 标准溶液数量由采样点的数量决

定# 参照 $[# 所述的色谱条件"运行所配制的一系

列标准溶液%每种化合物至少 $ 种不同的浓度&"

:::: !下转第 #;# 页$
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均购自 I2H13BA4,-2'0 公司$六水合氯化镁+三羟甲

基氨基甲烷%>-27&为进口分装试剂$乙酸铵+冰乙

酸+盐酸+氯化钠+甘油为国产分析纯试剂$乙腈为色

谱纯试剂#

:?<;溶液配制

腺苷标准溶液!精密称取 \IN腺苷"制备质量

浓度为 $[" l#)

B"

1HC1T的腺苷溶液#

系统适用性溶液!质量浓度为 " l#)

B;

1HC1T

的腺苷溶液#

核苷鉴别溶液!每 # 1T溶液中含胞苷+$vB脱氧

胞苷+尿苷+鸟苷+$vB脱氧鸟苷+"B甲基B$vB脱氧胞

苷+胸苷+$vB脱氧腺苷 $[" l#)

B"

1H的混合液#

酶反应缓冲液!每 # 1T溶液中含氯化镁+>-27

各 $ 1+4"氯化钠 # 1+4的溶液"并以 # 1+4CT的盐酸

调节 OR为%;[U w)[#&#

酶消化液!将酶反应缓冲液与甘油等比例混合

制得N%a5稀释剂"精密称取 N%a5+核酸酶和碱性

磷酸酶"以N%a5稀释剂为溶剂"使每毫升溶液中含

N%a5$[" \"核酸酶 ")) \"碱性磷酸酶 $$[$ \#

供试品溶液!配制质量浓度为 $) 1HC1T的样

品溶液"将样品溶液与酶消化液等体积混合即得"进

样前在%!; w#&o下放置 < 0#

:?@;实验条件

#[![#:色谱条件

色谱柱!N0&.+1&.&SI9.&-H2@\I5ZcBLN/

#V

%=[< 11l$") 11"=

*

1&$流动相 A!)[)$ 1+4CT

乙酸铵溶液"以冰乙酸调节 OR为%=[= w)[$&$流动

相K!乙腈$采用低压线性梯度洗脱"流动相 A+K的

初始体积比为 U;q!"" 12. 时变为 V=q#<"$)[# 12.

变回 U;q!"平衡 V[" 12.#

#[![$:实验方法

酶解时间!按 #[$ 所述方法配制供试品溶液"从

) 0开始"每隔 # 0进样 # 次"确定适当的酶解时间#

酶解后放置稳定性!酶解完成后溶液置于 "o

下"从酶解后第 ) 0开始"每隔 = 0进样 # 次"确定酶

解后溶液放置稳定时间#

回收率!向供试品溶液中添加 \IN腺苷标准

品"使各供试品溶液中分别含有低+中+高 ! 种不同

质量浓度的腺苷"每个浓度制备 ! 份样品"按 #[$ 所

述进样"计算腺苷回收率#

#[![!:计算方法

记录色谱图"按美国药典规定的方法计算"公式

如下!

5S%#)-&F%!F#& %#&

核苷酸%X& g

-

)%0!F-!& X-

%

X%C

Q

CDD?%&* X

%Q?F:& l#))X %$&

式中!5为最小积分峰面积$-为系统适用性溶液色

谱图峰面积$!F#为信噪比$0! 为腺苷标准溶液质

量浓度%1HC1T&$-!为腺苷标准溶液色谱图峰面积

平均值% * g<& $-

%

为供试品所含核苷%的峰面积

(((((((((((((((((((((((((((((((((((((((((((((((

"

::!上接第 #<U 页$

用峰面积与浓度进行线性回归# 定量方法使用归一

化法#

<?A;新旧方法分析数据对比

利用丙烯酸异辛酯反应物料在新+旧方法各自

的色谱条件下进行分析"分析结果对比如表 ; 所示#

由表 ; 可以看出"$ 种分析方法的结果相差较大#

表 K;分析结果对比表

化合物
分析结果CX

旧方法 新方法

水 )[!"# )[;=<

甲苯 "[$<" =[;!V

丙烯酸 ;[$=; V[$$"

$B乙基己醇 $)[V=$ $#[);!

醋酸辛酯 )[#$) )[$"#

丙烯酸 $B乙基己酯 <=[!"= <$[)V<

羟基丙酸异辛酯 未检出 未检出

::经过一系列测试表明"新方法的分析数据更能

满足生产装置的要求#

@;结束语

将不锈钢填充柱色谱法改为毛细柱色谱法后"

分别对方法改进前后各组分的检出限+重复性和实

际样品等分析数据进行分析"结果表明"改进的分析

方法解决了分析工作中存在的实际问题"为保证装

置长周期平稳运行并指导工艺生产提供了更准确的

分析数据#
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