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气相色谱法测定早强剂中的三乙醇胺
张丹青，郑建明，肖时俊，黄龙娣

(江苏天瑞仪器股份有限公司，江苏苏州215300)

摘要：建立了气相色谱法测定早强荆中兰乙醇胺的方法。本方法的相对标准偏差(RsD)《2．32％，回收率在93．5％一103．7％，三

乙醇胺的方法检出限为O．5m吕／kg．是首次采用气相色谱仪对水泥早强剂中的三乙醇胺进行分析的一种方法。
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三乙醇胺具有叔胺性质，能与无机酸或有机酸

反应生成盐，还能和高级脂肪酸形成脂。它在水泥

行业中应用广泛，在水泥助磨剂中添加三乙醇胺可

提高水泥的分散性⋯。而在水泥早强剂【2o中加入三

乙醇胺可促进铝酸盐的早期水化，改变其含量可改

变硅酸盐的水化，提高混凝土强度，控制凝结时

间H“J。三乙醇胺在水泥中的含量会影响水泥的凝

结特性【5】，过量则会造成混凝土结构表面形成蜂窝

麻面哺J。虽然三乙醇胺在胺类中毒性较低，但发达

国家的《污染物排放及转移登记制度》，三乙醇胺已

被列为有害物质而限制使用。目前国内未见有测试

水泥中三乙醇胺的方法报道，丽对三乙醇胺的分析，

文献[7]报道了一种采用气相色谱法分析三乙醇胺

的方法，文献[8]采用HP—lNNOwAX毛细管柱对

工业三乙醇胺进行分析．我们在参照文献一一刮测定

方法的基础上，确定了三乙醇胺测定的最佳条件。

本文研究了超声波萃取并测定三乙醇胺的方

法，通过对某早强剂样品的反复实验建立了快速、准

确的提取方法，为水泥行业相关产品中三乙醇胺测

定提供了有利工具。

l实验部分

1．1仪器与试剂

仪器：嘶400气相色谱仪(江苏天瑞分析仪器
有限公司)；超声波清洗器(张家港市神科超声电子

有限公司)；电子天平(赛多利斯科学仪器(北京)有

限公司)。

试剂标样：乙醇、丙酮均为色谱纯，购于ACRoS

公司；三乙醇胺标准品购于美国Accust跚dard公司，

纯度为99．0％。

1．2色谱条件

色谱柱：SE一54(30 m×O．54咖×1．O岬)；
载气：高纯氮气；柱前压：3．O圈分流至O．04MPa；进

样口温度：290℃；检测器温度300℃；柱温：150℃保

持2mjll，以8℃／min速率升至200℃保持8lIlin。

三乙醇胺标准样品色谱图见图l。

收稿日期：20lO—12—24

作者简介：张丹青(1987一)，江苏南通人，工程师，大学本科，从事仪器分析研究。

万方数据



第4期 张丹青，等：气相色谱法测定早强剂中的三乙醇胺 ·45·

啊V

{

—1100

—1000

—900

—800

一700

—600

一500

—400

—300

一200 ‘L j
—100

时问／ⅡIiII

1．溶剂(乙醇)2．三乙醇胺

图l标准样品色谱图

Fig．1 ClIr咖1alo黟锄of shmdaId s岫pie

1．3标准贮备液的配制

称取三乙醇胺1．0009，于100mL的容量瓶中，

用乙醇定容为Gc的定性定量分析，并作为三乙醇

胺的标准贮备溶液。

1．4样品前处理

精确称取样品0．2 g于10 mL棕色容量瓶中。

用乙醇定容。超声10 min，静置lO miIl。取上层清

液用O．45岬的有机滤膜过滤，存于玻璃样品瓶
中，待测。

水泥早强剂样品色谱图见图2。

图2水泥早强剂样品色谱图

ng．2 ClⅡ帅埔lqg锄《c咖姗t∞l量y sn蜘gtll agent

2结果与讨论

2．1样品的前处理

三乙醇胺能与丙酮、乙醇和水互溶，为此对样品

的前处理溶剂进行了研究。发现采用丙酮做溶剂

时，水泥早强剂不能全溶于丙酮，三乙醇胺的回收率

较低；采用水做溶剂时，水能溶解样品但水同时会溶

解金属离子，金属离子的引入对色谱柱损伤较大，而

水本身也会损伤色谱柱；采用无水乙醇做溶剂时，样
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品可被充分溶解，同时不会进入金属离子，故使用乙

醇作为萃取溶剂。

对超声萃取的时间进行了研究，选取了5，IO，

20Illin三个不同的萃取时间进行分析比较。发现萃

取时间为10ⅡIin时，萃取效率高于5min，而延长萃

取时间至20min，萃取效率与10min相当。因此，选

择采用10min超声萃取时间来萃取三乙醇胺。

2．2线性范围和检出限

在选定的色谱条件下对一系列质量浓度的标准

溶液(10．00，5．00，2．00，1．00，0．50，O．25，O．10mg／

nlL)进行分析。依次进样0．4止。绘制标准工作曲

线，根据三倍信噪比(S／N)计算方法的检出限，得到

本方法三乙醇胺的检出限。其相关数据如表l。

表l 标准溶液的线性方程和相关系数

线性范围／IIg 线性方程 相关系数检出限／(mg／kg)

40一4000 y=2910．3x—150l醴O．9998 0．5

2．3精密度实验

取10．012mg／mL的标液，连续进样六次，记录

谱图和峰面积。计算相对标准偏差结果见表2。

表2精密度实验结果

Table2 h优isi∞“test r鹊uIts

2．4回收率实验

分别称取0．2 g样品分别加入2 mL 10，5，1

mg／mL的标准溶液，每个样品平行测定3次，加标

回收率见表3。

表3三乙醇胺的平均回收率及相对标准偏差

1 T出d Av锄ge删eryandn蜥ve删
＼

如i“佣(If THetha∞lamine

样品编号
加标浓度 回收率 相对标准偏差RSD

／(m∥mL) ／％ ／％

l l 93．5 1．03

2 5 96．4 1．34

3 10 103．7 2．OI

2．5水泥早强剂样品的测定

称取O．29同一样品6份，按2．1的方法处理样

品。平行测定三乙醇胺的含量。6份样品的测试结

果见表4。

表4样品的三乙醇胺测试结果

1曲k 4‘蹦甜IlanolaⅡIine six test瑚ulls of蚴pl髑

3结语

本文建立了一种快速有效的提取并测定早强剂

中三乙醇胺的方法，将方法用于实际样品测试中，方

法的线性范围、回收率、精密度等满足检测分析要

求，同时可推广至水泥行业相关产品的三乙醇胺测

定，为控制三乙醇胺的准确含量提供了全新的方法。
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