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摘要：研究气相色谱法测定粘合树脂中游离间苯二酚的含量。确定试验条件为：进样量　1 μL，分流比　50∶1，

柱温箱升温程序　80 ℃，以10 ℃·min-1速率升温至280 ℃，保持20 min，再以15 ℃·min-1速率升温至310 ℃，保持5 

min。外标法定量标准曲线线性相关因数为0. 999 9，相对标准偏差小于1%，加标回收率为97%～103%。
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间苯二酚-甲醛粘合树脂因其良好的粘合性

能在轮胎生产中得到广泛应用[1]。它是以间苯二

酚和甲醛为原料、氢氧化钠为催化剂聚合而成，合

成过程中未反应的间苯二酚会游离出来，在粘合

树脂的储存和使用过程中弥散到空气中，对人和

自然环境造成危害。随着人们环保意识的提高，

对间苯二酚-甲醛粘合树脂中游离间苯二酚的含

量更为关注。

高效液相色谱法可测定粘合树脂中游离间苯

二酚的含量[2]，但在测定过程中使用大量的流动

相，且样品测试前后设备清洗占用大量时间。本

工作研究气相色谱法测定粘合树脂中游离间苯二

酚的含量。

1　实验

1. 1　试剂

甲醇（色谱纯），美国迈瑞达公司产品；间苯二

酚（标准品），上海阿拉丁生化科技股份有限公司

产品；粘合树脂样品，不同原材料厂家提供。

1. 2　仪器及条件

气相色谱仪-氢火焰离子化检测器（FID），

日本岛津公司产品，GC-2010Plus，配有自动进

样器，HP-5毛细管色谱柱，规格为30 m×0. 320 
mm×0. 25 μm，温度范围为－60～＋325 ℃。

试验条件如下：进样口温度　300 ℃，检测

器温度　320 ℃，柱温箱升温程序：80 ℃，以10 
℃·min-1速率升温至280 ℃，保持20 min，再以15 
℃·min-1速率升温至310 ℃，保持5 min。
1. 3　样品制备

将被测样品用研钵研磨粉碎，准确称取0.25 g，
用少量甲醇溶解，转移至50 mL容量瓶中，定容。

2　结果与讨论

2. 1　测定条件的选择

2. 1. 1　进样口温度和进样方式

间苯二酚的沸点为270 ℃左右，为确保样品被

完全汽化，试验中选择进样口温度为300 ℃。综合

考虑色谱柱分离效果与进样量的关系，通过试验

对比，确定进样量为1 μL，采用分流进样，分流比为

50∶1。
2. 1. 2　柱温箱程序

柱温箱条件的选择是决定样品分离效果的关

键因素，根据色谱柱的使用条件和样品的沸点，选

择柱温箱升温程序为：80 ℃，以10 ℃·min-1速率

升温至280 ℃，保持20 min，再以15 ℃·min-1速率

升温至310 ℃，保持5 min。试验表明该条件能较

好地将被测样品分离。

2. 2　标准曲线的绘制

准确称取一定质量的间苯二酚标准样品，用

甲醇溶解并逐级稀释成质量浓度为20，50，100，
150和200 μg·L-1的系列标准溶液，在确定的色

谱条件下进行测定。采用外标法建立气相色谱峰

面积与间苯二酚质量浓度的关系曲线（见图1），标
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图1　气相色谱峰面积-间苯二酚质量浓度关系曲线

准曲线方程为：y＝254.8x－2827.4，相关因数为

0.999 9。
2. 3　样品测试

目前国内间苯二酚-甲醛粘合树脂的生产厂

家逐渐增多，对公司轮胎生产中常用产品与当前

国内新产品进行对比，厂家A（进口）、B（进口）、

C（国产）、D（国产）和E（国产）产品中游离间苯二

酚 的 含 量 分 别 为1. 50，2. 16，2. 48，2. 51和3. 50 
mg·kg-1。可见所测试5个不同厂家的粘合树脂中

游离间苯二酚含量明显不同。

2. 4　加标回收率

抽取3个样品进行加标回收率测定，称取

0. 1200 g样品、0. 0030 g间苯二酚标准物质，用甲

醇溶解并定容至50 mL进行测试，计算测试液的浓

度，以所测样品中间苯二酚的含量为理论值，计算

加标回收率，结果见表1。由表1可见，3组试验数

据显示加标回收率在97%～103%之间，说明该方

法回收率高，数据准确度高。

表1　加标回收试验数据

项　　目 样品A 样品B 样品C

加标液质量浓度/（μg·L-1） 60 60 60
样品理论质量浓度/（μg·L-1） 36. 0 50. 4 57. 6
测试质量浓度/（μg·L-1） 95. 1 108. 7 119. 2
加标回收率/% 98. 5 97. 2 102. 7

2. 5　方法重复性试验

进行了同一实验室不同人员之间的对比试验，

计算相对标准偏差，结果见表2。由表2可见，同一

实验室内测定的相对标准偏差小于1%。

表2　不同人员测定结果

项　　目 样品A 样品B 样品C

人员甲测定值/（mg·kg-1） 1. 47 2. 10 2. 42
人员乙测定值/（mg·kg-1） 1. 52 2. 21 2. 53
平均值/（mg·kg-1） 1. 50 2. 16 2. 48
相对标准偏差/% 0. 04 0. 08 0. 08

3　结论

建立了气相色谱法测定间苯二酚-甲醛粘合树

脂中游离间苯二酚含量的方法，利用外标法进行定

量。气相色谱峰面积-间苯二酚质量浓度标准曲线

的线性相关因数为0.999 9，同一实验室内相对标准

偏差小于1%，加标回收率为97 %～103%。
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