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喷气燃料中抗氧剂!，"#二叔丁基对甲酚的高效液相色谱分析

熊中强， 张香文， 周震寰， 米镇涛
（天津大学化工学院，天津3"""&!）

摘要：采用高效液相色谱法分析喷气燃料789$#中的抗氧化剂!，2$二叔丁基对甲酚（简称:7;）含量，研究了二元

混合流动相中甲醇$乙酸缓冲液的比例对燃料主体和:7;分离效果的影响，选择了最佳分离条件（甲醇所占体积

分数为<=>，流速为#(?／(*0），在此条件下，可测出质量分数为#@#"A=的:7;。用该喷气燃料配制了:7;质

量分数在!"@#"A2到#!"@#"A2之间的标准溶液，考察了:7;质量分数与峰面积之间的关系，结果表明线性关系

良好。
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合成高能量密度燃料是当前国际上研究的热

点，许多国家均把该类燃料作为新一代喷气燃料进

行重点开发。我们合成的喷气燃料789$#是一种

单组 分 高 密 度 燃 料，使 用!，2$二 叔 丁 基 对 甲 酚

（:7;）作为抗氧化剂，此抗氧化剂具有使用方便、

添加量小、抗氧化效果好的特点。

在新型喷气燃料的开发过程中，研究其储存性

能（其中主要是氧化安定性）是一个十分重要的内

容。:RM5K等人［#］的研究表明，只有当燃料中的抗

氧化剂消耗完后，喷气燃料才生成过氧化物。因此，

跟踪分析燃料中抗氧化剂的消耗程度就可预测燃料

的变质情况。有了这些预测数据，就可帮助燃料使

用部门决定燃料的储存年限，从而避免在燃料储存

过程中产生大量过氧化物可能造成的危险。

国外分析抗氧化剂的文献有许多，如[M00*01$

I)(等［!］用高效液相色谱（7\?[）、紫外检测器分

析抗氧化剂；\K)RX/0［3］、7)TKX等［6］、NK*$7X*)等［=］

用7\?[方法使用电化学检测器分析酚类抗氧化

剂!，2$二叔丁基苯酚、!，6$二叔丁基苯酚、2$叔丁基

$!，6$二甲基苯酚在燃料中的含量，其中NK*$7X*)对

!，2$二叔丁基苯酚在]\$=中含量的测定做了较深

入的研究。国内一般采用己烷为流动相、硅胶色谱

柱，应用紫外检测器检测并记录色谱图［2］。我们用

该方法测定我们的油样品时，由于油品出峰拖尾造

成检测的重复性非常差。因此，我们以[#<柱为分

离柱、甲醇和乙酸缓冲液为流动相及紫外检测分析

合成喷气燃料789$#中的抗氧剂:7;。该方法可

定量 检 测 出 燃 料 中 质 量 分 数 为#@#"A=以 上 的

:7;，具有快捷、准确、方便的特点，在789$#燃料

的贮存及氧化研究中有很高的应用价值。
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! 实验部分

!"! 仪器

实验使用!"#$%&’(#)*+,-./01生产的高效

液相色谱设备（23444高效液相色谱专用泵及脱气

装置，最大使用压力354627；/89444紫外检测

器，检 测 波 长:;4,%），色 谱 柱 为0(,*#<0-=#,-#
+,->生产的?$&%7)=@ABC;（5!%，:54%%D3.E%%
=>F>）。全部设备由美国!"#$%&0#G#$7*=&,2$&FB
(-*)制作的!"#$%&’(#)*工作站测控。

!"# 试剂

甲醇为液相色谱专用试剂（天津市康科得科技

有限公司）；乙酸和乙酸钠为国产分析纯；喷气燃料

HIJBC为本研究室自制；蒸馏水为双蒸蒸馏水。

!$% 缓冲溶液的配制

将E.4K三水乙酸钠和9%L乙酸加入544%L
蒸馏水中配制成乙酸缓冲溶液，溶液GH值在3.;
左右。

!"& ’()*分析

实验采用的流动相为甲醇与乙酸缓冲溶液的二

元混合物，其中甲醇的含量为;5M（体积分数，下

同）。流速为C.4%L／%=,，进样量为C.4!L。

在每次分析完成后，必须用可与燃料互溶的丙

酮冲洗色谱柱:"以上。另外，为了防止缓冲溶液

中的盐分在色谱柱中沉积，每次用丙酮冲洗完后，还

应用蒸馏水冲洗4.5"以上，以保证色谱柱处于良

好的状态。

# 结果和讨论

#"! 流动相比例对分离效果的影响

根据研究发现，流动相中缓冲溶液含量的多少

对分离有较大的影响。含量少时两相不能够分离

开，含量多虽然有利于分离，但是需要较长的分析时

间。当流动相中含;5M甲醇，流速为C.44%L／%=,
时，分离效果较好，NH!峰与燃料峰达到完全分离。

色谱图见图C。

图! 纯燃料（+）和含#，,-二叔丁基对甲酚（.’/）质量分数为&"0&1!023的燃料溶液（4）的色谱图

567"! *89:;+<:79+;=:>?@9A>@AB（+）+CD>@ABE:C<+6C6C7&"0&1!023BAFAB:>#，,-D6-<A9<4@<GB-&-;A<8GB?8AC:B（.’/）（4）

#"# 流动相比例对.’/峰面积的影响

我 们 测 定 了 流 动 相 中 甲 醇 体 积 分 数 分 别 为

;4M，;:.5M和;5.4M时流动相对NH!峰面积的

影响，结果见表C。

表! 流动相中甲醇所占体积分数对.’/!峰面积的影响

/+4BA! H>>AE<:>;A<8+C:BE:C<AC<6C;:46BA?8+=A:C.’/+9A+

!（%#*"7,&@）

（M）

O(,
C : 9

O0I
（M）

;4.4 9:P53E 99C3;: 9:43EC C.34
;:.5 99:C33 9:Q5QQ 9:;EQ9 4.33
;5.4 99CEQ5 9:59EQ 9::;:4 C.C3

!!"#%7))R$7-*=&,&RNH!=,R(#@S7)3.43DC4T5>

从表C中可看出，在NH!与燃料峰完全分开的

情况下，流动相两组分比例的改变不影响NH!的峰

面积。

#"% 流动相流速对.’/分离效果的影响

流动相流速的改变对NH!的分离也有一定的

影响。在流速为4.5%L／%=,的情况下，物系的分

离比较清晰，相邻两峰的分离度增加，但较低的流速

使NH!分离时间延长至94%=,以上。在流速为

:.4%L／%=,的情况下，物系的分离情况和流动相为

;P.5M甲醇BC:.5M缓冲溶液时的分离结果相似，

NH!峰与燃料峰之间有少部分的重叠，同时系统压

力增加到:3C9Q<27（9544G)=）以上，系统损坏的可

能性增大。因此，实验采用的流速为C.4%L／%=,，

此时，色谱系统泵的使用压力在C9PQ3<27（:444
G)=）至CP:3:<27（:544G)=）之间，处于比较合理的

范围之内。

#"& .’/含量与峰面积的关系

在“C>3”给定的分析条件下，测定了不同NH!
含量的燃料样品，研究了NH!含量与峰面积之间的

关系。实验配制了E种NH!的标准燃料溶液，分别

进行重复实验，结果如表:所示。
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表! "#$含量与峰面积的关系（!!"）

$%&’(! $)(*(’%+,-.-/0(%1%*(%%.2+)(3-.+(.+-/"#$（!!"）

#$%&’%&$()*+
（,-./0）

1’2324’2 567（8）

-9:; -;<"=-:. -:;;
".:" >-90?;:; -:-;
;?:- ";??90:; .:?=
?0:0 0.9?-=:< -:<"
90:; ?9"=0.:; .:?0
-=-:. 99->0":. .:9<

从表=中的结果发现，使用上述的分析条件对

燃料中的)*+进行定量，准确度较高。

根 据表=数据，对)*+含量与对应的峰面积进

行了最小二乘法回归，得到峰面积与)*+含量的关

系式为："!<=;<:9,-./0#)*+/-.00?（"：峰面

积 ；#)*+：)*+的质量分数），$=!.:999"，可以认

为)*+含量在给定的分析条件下与其峰面积成很

好的线性关系。这也说明用这种外标方法进行燃料

中)*+的定量具有较高的准确性。
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