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摘 � 要: 采用毛细管气相色谱内标法测定羟乙基乙二胺中的乙二胺含量. 结果表明 , 乙二胺在 0. 1~ 2. 0 m g /

mL范围内的线性关系良好 ( r= 0. 9997 ), 检出限为 0. 02 m g /mL, 方法的精密度 RSD 为 1. 7% ( n = 6) , 加标回

收率在 95% ~ 101% .
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� � 羟 乙 基 乙 二 胺 ( 化 学 结 构 式 为

H2NCH2CH 2NHCH2CH2OH ,简称 AEEA ) 是一种有

机碱类化合物,在表面活性剂的合成方面有广泛的

应用. 它是由过量的乙二胺 (H 2NCH 2CH 2NH 2,简称

EDA ) 和环氧乙烷合成的, 其产品混合物中必须将

EDA和 AEEA彻底分离
[ 1]

, 而成品 AEEA中 EDA

的含量是 AEEA的重要指标,对其下游产品质量影

响很大.有报道用气相色谱法测定了羟乙基乙二胺

的含量
[ 2]

,但测定 AEEA中 EDA残留量的方法尚未

见报道.本文以正戊醇为内标物,建立了一种采用毛

细管气相色谱内标法测定羟乙基乙二胺中乙二胺含

量的方法,结果表明此法可应用于对羟乙基乙二胺

的质量控制.

1� 实验部分

1. 1� 主要仪器与试剂

岛津 GC - 2014气相色谱仪,电子流量控制,配

FID检测器; BS124S分析天平, 赛多利斯; 甲醇, 色

谱纯; 正戊醇,色谱纯 ;乙二胺,分析纯.

1. 2色谱条件

分离柱: SE - 54毛细管柱; 载气: 氮气;程序升

温:初始温度 90 � , 保持 3 m in, 以 30 � /m in升至

200 � ,保持 3 m in;检测器温度: 280 � ; 进样器温

度: 280 � ; 分流进样,分流比: 10 1.

1. 3� 标准溶液及供试品溶液的配制
1. 3. 1� 标准储备溶液的配制

精确称取 1. 000 g(精确至 0. 000 1 g)的乙二胺

至 100 mL的容量瓶中, 用甲醇定容到刻度, 摇匀备

用.

1. 3. 2� 内标溶液的配制

精确称取 1. 000 g(精确至 0. 000 1 g)的正戊醇

至 100 mL的容量瓶中, 用甲醇定容到刻度, 摇匀备

用.

1. 3. 3� 标准溶液的配置

分别移取 0. 5、1. 0、2. 0、5. 0、10. 0 m L的标准储

备溶液至 50 m L容量瓶中, 分别加入 2. 00 mL的内

标溶液,最后用甲醇定容到刻度, 摇匀待测.

1. 3. 4� 样品的处理

精确称取 10. 0 g(精确至 0. 000 1 g)的羟乙基

乙二胺样品至 50 mL容量瓶中,加入 2 m L的内标溶

液, 用甲醇定容到刻度, 摇匀待测.

2� 结果与讨论

2. 1� 内标物的选择

先后考察了乙胺、丙胺、丙二胺、正戊醇等.发现

乙胺、丙胺与溶剂甲醇分离不好, 丙二胺与乙二胺不

易分离完全,而正戊醇与甲醇和乙二胺都易于实现

完全分离.所以选定正戊醇为内标物.
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2. 2� 色谱条件的确定

采用程序升温,初始温度分别使用 80、90、100、

110 � ,保持 3 m in后,升高柱温至 200 � ,并保持 3

m in,得到色谱图见图 1. 可以看出, 100 � 和 110 �

时乙二胺与溶剂不能完全分离; 80 � 时分离明显改

善, 但速度过慢; 90 � 时分离良好, 速度合适. 由于

AEEA沸点较高 ( 243 � ), 在乙二胺和内标物正戊

醇出峰之后,需要快速升高, 才能使 AEEA能够在较

短的时间内完全洗脱,使之不影响下一个样品分析.

2. 3� 方法的分析特征
2. 3. 1� 线性范围及检出限

采用内标工作曲线法定量, 由于样品和所有标

准溶液中的内标物浓度相同,以乙二胺的峰面积与

内标物峰面积的比值 A /A 0为纵坐标,标准溶液浓度

C为横坐标做内标标准工作曲线, 得线性方程为

A /A 0 = 1. 476C + 0. 006, 在 0. 1~ 2. 0 m g /mL范围

内,相关系数为 0. 999 7. 按照信噪比 S /N = 3时,方

法的检出限为 0. 02 m g /mL.适当减小分流比可以提

高检测灵敏度.

2. 3. 2� 精密度试验
取 0. 4 m g /mL的标样重复进样 6次, 测试结果

列于表 1. 6次测定结果的相对标准偏差 RSD为

1�7%.

表 1� 同一批次试样 6次测试结果

Tab le 1� Resu lts of 6 determ inations of one samp le

测定值 / ( mg /mL )
平均值 /

( m g /mL )

R SD /

%

0. 40 0. 39 0. 41 0. 40 0. 39 0. 40 0. 40 1. 7

2. 4� 加标回收率
对高低 2组各 3个已测样品, 分别加入乙二胺

标准储备溶液,平行测定,结果列于表 2.

以加标回收率 = (加标后测定值 -本底值 ) /加

标量 ! 100% 计算, 加标回收率在 95% ~ 101% 之

间.

2. 5� 实际产品测定

用此方法测试了 3种不同厂家生产的羟乙基乙

二胺样品,结果列于表 3.
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表 2� 加标回收率

Tab le 2� Recoveries of sp iked samp les

序号 本底值 / ( mg /mL) 加标量 /( m g /mL ) 加标后测定值 /( m g /mL ) 回收率 /%

1 0. 24 0. 20 0. 44 100

2 0. 24 0. 20 0. 43 95

3 0. 24 0. 20 0. 43 95

4 1. 12 1. 00 2. 10 98

5 1. 12 1. 00 2. 10 98

6 1. 12 1. 00 2. 13 101

表 3� 测试结果

Tab le 3� Testing resu lts

样品编号 乙二胺含量 / ( mg /g)

1 < 0. 02

2 1. 18

3 0. 21

4 6. 07

3� 结语

气相色谱法测定乙二胺, 溶液浓度在 0. 1 ~

2. 0 m g /mL范围内有较好的线性关系, 相关系数为

0. 999 7, 检出限为 0. 02 mg /mL,浓度为 0. 4 m g /mL

时相对标准偏差 RSD为 1. 7% ,加标回收率在 95%

~ 101%之间,适合对羟乙基乙二胺的质量控制.
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Abstrac t: Ethylened iam ine in 2 - ( 2 - Am inoe thy lam ino ) ethano l w as de term ined by cap illary gas chrom atography w ith interna l

standard m ethod. T he results show ed that calibration curves presented good linear re lationsh ip in the range of 0. 1~ 2. 0 mg /mL w ith a

co rre la tion coe fficient of 0. 9997. T he detection lim it o f the m e thod was 0. 02 mg /mL. T he re la tive standard dev iation ( RSD ) o f the

m ethod was 1. 7% ( n = 6). T he recovery ach ieved 95% ~ 101% .
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