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提� 要� 采用涂邻苯二甲酸二乙酯的气相色谱柱对用化学气相沉积法制备 �¬� 纤维的主要原料� � 氯硅烷直

接进样分析o在较短的时间内即可得知每批原料的差异∀实验表明o方法操作简便�快速o重复性和精密度较好o

重复y次的变异系数均� th ∀可用于 �¬� 纤维原料的质量监测∀

关键词� 气相色谱法o氯硅烷

分类号� � yx{ � yu

�� 前言

用化学气相沉积法k� � �l生产的大直径 �¬� 纤

维具有良好的室温及高温性能o是用于制备金属基�

陶瓷基及树脂基复合材料的一种理想的高性能增强

组元∀氯硅烷中的甲基三氯硅烷和甲基二氯硅烷是

� � � 法制备 �¬� 纤维所用主要原料之一o它的纯

度�杂质含量直接影响着 �¬� 纤维的沉积质量o故我

们开展氯硅烷原料气相色谱分析方法的研究�t�o以

配合制备工艺研究原料成分对 �¬� 纤维质量的影

响∀每批甲基三氯硅烷和甲基二氯硅烷原料都有一

定的差异o这对产品的性能有很大的影响∀氯硅烷主

成分的沸点均很低k在wt∗ yzε 之间lo化学性质极

不稳定o在空气中易水解o腐蚀性强o因此对氯硅烷

主要成分的测定必须在较短的时间内完成o若采用

化学分析方法是无法满足要求的∀我们采用气相色

谱法在z°¬±内即可检知每批原料的差异∀

�� 实验部分

u t� 仪器与试剂

仪器}北京 �� uvsx 气相色谱仪∀配备热导池

检测器o� � � tss � �自动平衡记录仪∀

主要试剂}邻苯二甲酸二乙酯o�� vs甲基硅橡

胶~甲基三氯硅烷k简称 � to� |xh l~二甲基二氯硅

烷 k简称 � uo� |xh lo三甲基氯硅烷k简称 � vo�

|sh lo甲基二氯硅烷k简称 � � lo四氯化硅k�¬� w̄o

� |xh lo二甲基氯硅烷k简称 � u� l∀

� � � 实验条件

色谱柱t}v° ≅ Υx°° 不锈钢柱~固定相}ys∗

{s目� yust�担体涂以tsh �� vs甲基硅橡胶~柱温

|sε o汽化温度twsε o热导池温度tysε ~载气为高

纯 � uo流速ys°� °¬±∀色谱柱u}v° ≅ Υx°° 不锈钢

柱~固定相}ys∗ {s目� yust�担体涂以tsh 邻苯二甲

酸二乙酯~柱温ysε o汽化温度ttsε o热导池温度

twsε ~载气为高纯 � uo流速ys°� °¬±∀

考虑到试样本身的特性o取样时应在较干燥的

条件下进行o分析柱要求绝对干燥∀在进气口及排气

口处均加干燥柱装置o可避免造成峰拖尾的现象o保

证试样的分离效果∀

�� 结果与讨论

v t� 色谱柱的选择

分离的色谱柱有色谱柱t和色谱柱u两种∀色谱

柱t能够把高沸点的成分全部分离开o而对低沸点成

分分离不够理想o� t与 � u完全重叠∀色谱柱u与色

谱柱t正相反o不能分离高沸点的组分o但能较好地

分离低沸点成分k如图tlo二者配合使用能够取得较

好的分离效果∀在实际测试中o无论是 � t样品还是

� � 样品o其高沸点的成分含量均小于s uh o因此

可以将高沸点的含量忽略不计o直接选用色谱柱u便

可达到快速测试的目的∀

� � � 定性测定方法

由于分析氯硅烷所需的标样大多为一次性的o

费用较高o较难购买o因此采用纯度大于|xh 的试剂

� v�� t�� u�� � ��¬� w̄�� u� 为基准物质o利用标准

物质保留时间和加入已知物k增加峰高l定性∀通过

�� � � 分析确定其定性的结果是准确可靠的∀在实

际样品的测定中也采用上述方法进行样品定性∀

� � � 定量测定方法

采用峰面积归一化法对样品进行含量测定∀
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� � � 分析结果的精密度

对同一样品重复测定y次o结果见表t∀测试结果

表明o此方法精密度较好o标准偏差及变异系数均满

足分析测试要求∀

表�� 样品测试结果kh l

Ταβλε �� Αναλψτιχαλρεσυλτσ οφ σαP Sλεσkh l

样品

�¤° ³̄ ¶̈
t u v w x y

平均值

� ¹ µ̈¤ª̈

标准偏差

Σ∆

变异系数

Χς

� t |zq|y |{quv |{qv{ |{qts |zq{v |zqvy |zq|{ sqvv sqvv

� � |tqyz |vqtt |uqvt |uqvy |tqyy |tqvx |uqs{ sqx| sqyw

图�� Μ�样品kαl和 ΜΗ 样品kβl的色谱图

Φιγq�� ΧηροP ατογραP οφ P ετηψλχηλοροσιλανεkαl ανδ

P ετηψλδιχηλοροσιλανεkβlkSητηαλατε χολυP νl

¤q t � u� k §¬° ·̈«¼¯ ¦«̄ ²µ²¶¬̄¤±¨lo uq � � k ° ·̈«¼¯

§¬¦«̄²µ²¶¬̄¤± l̈o vq � v k·µ¬° ·̈«¼¯ ¦«̄ ²µ²¶¬̄¤±¨lo wq � t

k° ·̈«¼¯¦«̄ ²µ²¶¬̄¤± l̈oxq� uk§¬° ·̈«¼¯§¬¦«̄²µ²¶¬̄¤± l̈∀ ¥q

tq� � v� ōuq未知峰k ±̧®±²º ±lovq� u� owq�¬� w̄oxq� � oyq

� tozq� u∀

� � � 样品的稳定性考察

氯硅烷原料的化学性质极不稳定o原料在不密

闭保存的情况下o其主成分的含量随放置时间的加

长而下降k见表uovl∀由此可见o该原料极易吸湿o保

存时应装在密闭的容器内o且使用时最好一次用完∀

在取样时应采用氮气或氩气将取样瓶中的空气排净

后即灌入试样o以避免发生水解∀取样后应做到当日

取样立即测定o避免因放置时间过长使被测物的成

分发生改变∀在用进样器取样时也应注意每次取样

应将进样器用试样清洗多次后立即取样注入∀

实验表明o该方法简便�快速o准确度和精密度

较好o在 �¬� 产品的质量控制和工艺改进中是一种

较理想的分析方法∀

表�� Μ�样品稳定性考察结果kh l

Ταβλε �� Σταβιλιτψ οφ σαP Sλε Μ �kh l

取样时间

� ¬°¨²©¤±¤̄¼¶¬¶
� t � u� � v � u

当日取当日测

�¤°¨§¤¼ ¤¶¶¤° ³̄¬±ª
|z |x s zt s |y s wz

放置v天后

v §¤¼¶¤©·̈µ¶¤° ³̄¬±ª
|y wu u {v s xx s su

表�� ΜΗ 样品稳定性考察结果kh l

Ταβλε �� Σταβιλιτψ οφ σαP Sλε ΜΗkh l

取样时间

� ¬°¨²©¤±¤̄¼¶¬¶
� � � u� � u � t �¬� w̄

当日取当日测

�¤°¨§¤¼ ¤¶¶¤° ³̄¬±ª
|uqvy yqsx sqzs sqtu squw

放置v天后

v §¤¼¶¤©·̈µ¶¤° ³̄¬±ª
{tqzs tyquv sq{v squz sqws

放置tx天后

tx §¤¼¶¤©·̈µ¶¤° ³̄¬±ª
x{qvx vyqtu uq|y sqxy sqzz
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