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前 言

聚乙二醇含量的测定是生产醇醚产品时控制其性能的必要手段之一。国际标准方法是采用两相萃

取的 Ｗｅｉｂｕｌｌ法，操作繁琐，周期长达 ８ｈ，不利于生产过程的中间控制和日常检测。本标准采用反相高

效液相色谱外标法测定聚乙二醇含量，可以克服 Ｗｅｉｂｕｌｌ法的缺点，迅速得到结果。
本标准由国家轻工业局提出。
本标准由全国表面活性剂洗涤用品标准化中心归口。
本标准由中国日用化学工业研究所负责起草。
本标准主要起草人：姚晨之。
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 范围

本标准规定了测定聚乙氧基化非离子表面活性剂中聚乙二醇（ＰＥＧ）含量的高效液相色谱（ＨＰＬＣ）
法。

本标准适用于测定聚乙氧基化脂肪醇和聚乙氧基化烷基酚中聚乙二醇的含量。

 原理

以 Ｃ１８硅胶键合相柱，纯甲醇或甲醇燉水混合溶剂作流动相，对醇醚型非离子表面活性剂进行反相高

效液相色谱法分离，聚乙二醇由于极性较高最先洗脱，从而与表面活性剂主成分发生分离。用示差折光

检测器检测流出物，并记录所分离的组分的保留时间及其峰面积。根据已知重量的一定聚合度的聚乙二

醇在相同的分析条件下所得到的色谱保留时间及峰面积来确认样品中的聚乙二醇峰，并通过计算仪器

的响应因子来求得分析样品中聚乙二醇的百分含量。

 试剂材料

 甲醇：分析纯。
 去离子水。
 聚乙二醇：分子量 ６００～２０００。

 仪器

 容量瓶：２５ｍＬ。
 滤膜及过滤器：０４５μｍ孔径。
 微量注射器。
 高压液体输送泵。
 示差折光检测器。
 色谱柱：Ｃ１８硅胶键合相。

 程序

 色谱条件

ａ）温度：室温；
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ｂ）流动相：甲醇或甲醇燉水（９０∶１０爼燉爼）的混合溶剂１），使用前经 ０．４５μｍ滤膜过滤并脱气；
ｃ）流速：１ｍＬ燉ｍｉｎ；
ｄ）色谱柱：Ｃ１８硅胶键合相，１０μｍ；

ｅ）检测器：示差折光检测器，灵敏度根据具体分析而定２）。
 试样溶液

称取分析样品 ０．２ｇ～４ｇ（精确至 ０．０００２）及一定量聚乙二醇标样３），分别用流动相溶解后，定量转

移至 ２５ｍＬ容量瓶内，并用流动相稀释至刻度，摇匀。分别用 ０．４５μｍ的滤膜过滤，滤液供色谱分析用。

１）在采用单一甲醇溶剂作流动相时，如发生聚乙二醇与醇醚峰分离度较差，使聚乙二醇峰面积定量误差较大时，可

改用甲醇燉水的混合溶剂作流动相。

２）由于示差折光信号对温度很敏感，在测定过程中最好保持检测器处于恒温状态下，有条件的可维持检测器温度

高于室温 ３～５℃的某一温度下。

３）聚乙二醇标样的浓度应尽量与分析样品中聚乙二醇的浓 度 接 近。这 可 以 先 对 分 析 样 品 进 行 ＨＰＬＣ分 离，根 据

ＰＥＧ出峰大小来计算所需配制的聚乙二醇标样浓度，重新校正仪器的响应因子。如样品和 标 样 水 分 含 量 较 高

（０３％以上），在用流动相溶解前应将盛有样品的烧杯置于干燥器中 ４８ｈ左右，使水分含量降至 ０３％以下。

 色谱分析

开启仪器，按高效液相色谱法一般的操作规程设定好色谱条件，并稳定必要的时间。
将准备好的分析样品和标准样品溶液分别进样，进行色谱分析，记录相应的分离结果。进样量适量，

在分析中应保持一致，并且使标样与分析样品保持一致。

 试验结果的计算

根据标准的聚乙二醇峰的保留时间确认分析样品中的聚乙二醇峰，并按式（１）计算聚乙二醇的百分

含量。

ＰＥＧ（％）＝ 爛Ｓ燈爼Ｓ

牔Ｓ燈爺Ｓ
× 牔Ｒ 燈爺Ｒ

爛Ｒ 燈爼Ｒ
× １００ …………………………（１）

式中：爛Ｓ——样品的聚乙二醇峰面积；
爛Ｒ——标样的聚乙二醇峰面积；

爼Ｓ——样品的定容体积，ｍＬ；

爼Ｒ——标样的定容体积，ｍＬ；

牔Ｓ——样品的称样量，ｇ；

牔Ｒ——标样的称样量，ｇ；

爺Ｓ——样品的进样体积，μＬ；

爺Ｒ——标样的进样体积，μＬ。

 精密度

聚乙二醇含量平行测定结果之差应不超过平均值的 １０％。

 试验报告

试验报告应包括如下内容：
ａ）送样单位、送样日期；
ｂ）试样名称、检验项目；
ｃ）测试方法标准编号及名称；
ｄ）试验结果和表示方法；
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ｅ）试验日期、试验人员；
ｆ）试验结果的有关说明。
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