
应用实例
气相色谱法测定酯化反应液中的

甲基丙烯酸甲酯及甲醇
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提� 要� 用正庚烷作内标物otsh ���us� n th �¤� � 酸洗ust红色担体作固定相o氢焰检测o对酯化反应液

中的甲基丙烯酸甲酯k� � � l及甲醇进行定量分析∀测得 � � � 和 � �̈ � 的校正因子分别为t yx和w tso其相

对误差分别小于t xh 和u xh ∀方法便捷�可靠o值得推广应用∀

关键词� 气相色谱法o酯化反应o甲基丙烯酸甲酯

分类号� � yx{ � yut

�� 前言

甲基丙烯酸甲酯k� � � l是重要的化工原料o多

采用丙酮氰醇法生产�� ∀但在关键的酯化工段o对于

反应生成的 � � � o长期以来缺乏有效的分析方法∀

国内曾用溴化法�� o不仅繁琐而且可靠性差o国外报

道过气相色谱法�� o又难以照搬∀本文建立的分析方

法用于测定酯化液中 � � � 和甲醇的含量o具有快

速�准确的优点∀在相关的研究中应用�� o结果满意∀

�� 实验部分

� � � 仪器与试剂

�� tsv型气相色谱仪k上海分析仪器厂lo氢焰

检测器o��� � t�型色谱数据处理机∀

甲醇�正庚烷均为色谱纯o� � � 标准样自制

k由 � � 级 � � � 提纯而得l∀

� � � 固定液选择

生产中对成品 � � � 分析是以邻苯二甲酸二壬

酯�聚乙二醇k���lus� 及磷酸的混合物作为固定

液�u o但它难以分离酯化后的中间产品~只用 ���

us� o拖尾严重~而用 ��� us� 和 �¤� � 作固定液

时o较为理想∀

� � � 色谱条件

� � 不锈钢柱}tsh ��� us� n th �¤� � 酸洗ust

红色担体kys∗ {s目low° ≅ uqx°° ~柱温tssε o检

测器twsε o汽化室t|sε ~载气k�ul流速uz°� °¬±∀

在上述色谱条件下o各组分的保留时间k°¬±l}正庚

烷为s |wo甲醇为t yso二口恶烷杂质为u tso� � �

为u xxo二口恶烷为v x∀色谱图见图t∀

图�� 酯化样品色谱图

Φιγq� Γ ασ χηροP ατογραP οφ εστεριφιεδ σαP Sλε

t 正庚烷kν «̈ ³·¤± l̈ouq� �̈ � ovq二口恶烷杂质k¬° ³̧ µ¬·¼

¬± §¬²»¤± l̈owq� � � oxq二口恶烷k§¬²»¤± l̈∀

�� 结果与讨论

v t� 校正因子测定

我们用正庚烷作内标物来定量∀配制由正庚烷�

� � � 和 � �̈ � 组成的标准溶液o用二口恶烷稀释后

进样分析o得表t∀

由表t我们得到 � � � �� �̈ � 的校正因子分别

为t yx和w ts∀

�q� � 准确度检验

准确称取 � � � �� �̈ � �水�硫酸等o模拟酯化
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反应液配制成标准溶液o用二口恶烷烯释后加入草酸

钾溶液中和除去硫酸o加入内标分析o结果见表u∀

� � 由表u看出o� � � 的相对误差小于t xh o Ρ Σ∆

为t suh o准确度较好o� �̈ � 相对误差小于u xh o

Ρ Σ∆ 为t xwh ∀

本法用于分析酯化反应液中的 � � � 和 � �̈ �

含量o具有操作简便�分析速度快以及定量精度高的

优点o它可以跟踪合成 � � � 时的反应过程o便于生

产中控o有一定的参考价值∀

表� � ΜΜΑ�ΜεΟΗ 校正因子的测定

Ταβλε � ΜεασυρεP εντ οφ ΜΜΑ ανδ P ετηανολχορρεχτιον φαχτορσ
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t sqsy{uw sqsywvz sqvw{wu tqyw| wquwu

u sqsy{{y sqs|utt sqvsswz tqyvx wqusz

v sqsyz|x sqt{zy{ squxtwv tqyxz tqyx wqss{ wqts

w sqsy{x{ squ{xw| sqt{u|t tqywy wqst{

x sqsyz{v sqvxwzv sqts{{y tqyyv wqsux

表�� 准确度检验
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t uqsw uqsz tqwz tstqwz wq|w xqsy uqwv tsuqwv

u zq|t zq{u p tqtw |{q{y tsqs{ tsqsx p sqvs ||qzs

v tvq{z tvq{t p sqwv ||qxz tqsu t{q|{ t{qzz p tqtt |{q{| tqxw

w usqvy usqxv sq{v tssq{v uwq{v uxqs{ tqst tstqst

x vsqsw u|qzy p sq|v ||qsz vxqtu vwqwx p tq|t |{qs|
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