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大口径毛细管气相色谱法测定

汽车漆中乙二醇乙醚乙酸酯的含量

郭登峰#， 于 滨!， 高玉红!

（#3 江苏石油化工学院化工系，江苏常州 !#."#1； !3 化工部涂料研究所，江苏常州 !#."#1）

摘 要：建立了汽车漆中乙二醇乙醚乙酸酯含量的分析方法 3 汽车漆样品经正己烷萃取后，以乙
二醇乙醚为内标物，采用大口径毛细管气相色谱法分析，方法快速、准确、重现性好 3 回收率在
,/345 6 #"#325，相对标准偏差 7$为 "3145（! 8 4）3
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E 实验部分

EFE 仪器和试剂
,:,"型气相色谱仪（浙江福立分析仪器有限公

司），[O> 检测器，\T]A,4 气相色谱工作站（大连化
物所）3 色谱柱：PM<A!" V（" "34. KK ^ #4 K，液膜
厚度为 !314!K）3 正己烷为分析纯；乙二醇乙醚标
样（纯度大于 ,,345，日本进口）；乙二醇乙醚乙酸

酯标样（纯度大于 ,,345，日本进口）；汽车漆样品
（常州新天地涂料技术开发有限公司提供）3
EFG 色谱条件
进样量器温度 !!" _；柱温 ," _；检测器温度

!#" _；载气 (!，柱流量 1 K] ‘ KE+；尾吹：.. K] ‘ KE+；
进样方式：不分流进样；进样量：#!]’
EFH 样品处理
称取汽车漆样品 !4" 6 ."" K@（精确到 "3# K@）
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及内标物乙二醇乙醚标样 !" #$（精确到 "%& #$），
加入 ! #’正己烷萃取剂，震荡萃取 (" #)*% 静置分
层，取上层清液供气相色谱分析用 +
!"# 标准溶液的配制
称取乙二醇乙醚标样和乙二醇乙醚乙酸酯标

样各 ,"" #$（精确到 "%& #$）于称量瓶中，摇匀备
用 +
!"$ 测定
按 &%(中色谱条件设定仪器各项参数，待仪器

稳定后，将标准溶液和样品溶液交替进样，色谱图

如图 &和图 (所示 % 通过标准溶液色谱图计算出乙
二醇乙醚乙酸酯相对于内标物乙二醇乙醚的相对

质量校正因子 !" %

!" #
$"%&
$&%"

式中

!"：乙二醇乙醚乙酸酯相对于乙二醇乙醚的相
对分子质量校正因子；$"：乙二醇乙醚乙酸酯标样

质量，$；$&：乙二醇乙醚标样质量，$；%"：乙二醇乙

醚乙酸酯峰面积；%&：乙二醇乙醚峰面积 +

图 ! 标准溶液谱图
%&’(! )*+,-./,’+.- ,0 1/.23.+3 1.-456

图 7 样品 8内标物谱图
%&’(7 )*+,-./,’+.- ,0 1.-456 9&/* &2/6+2.5 1/.23.+3
根据图 (，按下式计算乙二醇乙醚乙酸酯质量

分数［(］：

! #
!"$&%"
%&$样

’ &""(

式中

!"：乙二醇乙醚乙酸酯相对于乙二醇乙醚的相
对分子质量校正因子；$"：内标物乙二醇乙醚质量，

$；$样：样品质量，$；%"：乙二醇乙醚乙酸酯峰面

积；%&：乙二醇乙醚峰面积 +

7 结果和讨论

7"! 萃取剂的选择
汽车漆的组分较复杂，有各种溶剂，如甲基异

丁酮、乙酸丁酯、二甲苯、乙二醇乙醚乙酸酯及树

酯、颜料等 % 测定汽车漆中乙二醇乙醚乙酸酯含量，
首先必须将乙二醇乙醚酸酯与树酯、颜料进行分离

% 分离的效果直接影响到测试数据的准确性 % 作者
选用正己烷、甲醇、丙酮等多种化学试剂作萃取剂

进行对照试验，发现正己烷分离系数大，不发生乳

化现象，且对汽车漆组分无干扰，测试数据重现性

好，是较为理想的萃取剂 +
7"7 色谱柱的选择
选用 -./!"、01/&2、3.4-等不同极性色谱填充

柱与 5.4/("6大口经毛细管作对照分析 % 填充柱
柱长均为 ( #，柱径为 ( ##，担体为上试 &"(酸洗白
色担体，涂渍比例为 &"7 % 结果表明，上述填充柱对
样品中各组分均不能有效分离，峰形拖尾，并且保

留时间比较长 % 而 5.4/("6大口经毛细管柱对样
品中各组分及内标物均能有效分离，分离度 ) 8
&%,，并且峰形对称，灵敏度高，保留时间短，9 #)*即
可完成样品分析 +
7": 分析方法和线性相关性测定
配制 ,组乙二醇乙醚乙酸酯标样与内标物乙二

醇乙醚质量比不相同的标准溶液，内标物称样量均

为 "%"!:! $，乙二醇乙醚乙酸酯的称样量如表 & 所
示，在 &%(色谱条件下进样分析，结果见表 &%

表 ! 线性测定结果
;.<"! ;*6 +61=5/1 ,0 5&26.+&/>

标样质量
$) ; $

内标物质量
$< ; $

$" * $& %" * %&

"%"(2, "%"!:! "%2,2: "%2!=>
"%"!99 "%"!:! "%=922 "%=!(>
"%"9!" "%"!:! &%&>," &%&,""
"%"9>, "%"!:! &%!!:" &%!"="
"%",&( "%"!:! &%9&"" &%!:("

将乙二醇乙醚乙酸酯与乙二醇乙醚峰面积比

（% ) ; %<）与质量比（$ ) ; $<）进行线性回归（图 !），其
线性回归方程为 + ? "%=,2> , @ "%"&=:，其线性相
关系数为 "%===,%
7"# 回收率测定
采用标准加入法进行回收率测定，从表 (可看出

乙二醇乙醚乙酸酯的回收率在 =>%,? A &"&%9? %
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图 ! 线性关系图
"#$%! &’( )*++(,-.#*/ *0 !# 1 !2 32 "# 1 "2

表 4 乙二醇乙醚乙酸酯回收率测定结果（# 5 6）
&-784 9(.(+:#/-.#*/ *0 +()*3(+#2(2（# 5 6）

测定序号 加入质量 ! "# 检出质量 ! "# 回收率$

% %&’& %&’() %*%’+
) ,-’+ ,(’.- .-’.
, &%’) &*’+, .-’&
+ -)’/ -%’.+ ..’)
& %%)’+ %%,’% %**’/

486 分析方法的精密度测定
对乙二醇乙醚乙酸酯样品平行测定 &次，样品

中乙二醇乙醚乙酸酯的质量分数为 %%’&,;，相对
标准偏差为 *’/&;（见表 ,）’

表 ! 分析方法精密度测定结果（# 5 6）
&-78! <(2=,.2 *0 >+()#2#*/ ?($+(( .(2.（# 5 6）

序号 质量分数 ! $ 平均值 ! $ 01 ! $

% %%’/%
) %%’+)
, %%’&+ %%’&, *’/&
+ %%’&-
& %%’+.

! 结 语

%）大口径毛细管柱（*’&, ""）兼有细口径毛细
管柱（*’) ""和 *’,) ""）高分离效能和填 柱柱容
量大的特点，分离效能远优于填充柱 ’ 由于采用不
分流进样，避免了“失真”［,］现象，测试准确度较高 2

)）建立了大口径毛细管气相色谱法测定汽车
漆中乙二醇乙醚乙酸酯的分析方法，该方法快速、

准确，重现性好，为汽车漆质量控制提供了一个有

效的手段 2
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