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1. 引言

精对苯二甲酸（PTA）为白色晶体或粉末状态，低毒可燃。

PTA是生产涤纶的主要原料。其生产方法以对二甲苯为原料，经氧

化生成粗对苯二甲酸，再经加氢精制，结晶、分离、干燥得到最

终的PTA产品。PTA产品中会含有多种杂质，如苯甲酸、对羧基苯

甲醛（4-CBA）、对甲基苯甲酸（p-TOL）、羟甲基苯甲酸，其中

4-CBA和p-TOL是影响 PTA产品纯度的重要指标，是主要监控的杂

质。4-CBA及p-TOL均是聚合物链终止剂，会引起侧链反应，并会影

响到后续产品的质量，因此需要建立一种能准确定量其含量的分析

方法。毛细管区带电泳（CZE）方法是中华人民共和国国家标准1和

行业标准收录的方法，可以同时对PTA中 4-CBA、 p-TOL进行定量分

析，该方法具有灵敏度高、稳定性好、分析速度快等优点。

本文选用CZE方法对 PTA中4-CBA和p-TOL含量进行测定并考察

了该方法的稳定性。

2. 试剂及方法

2.1 仪器和试剂

MDQ  Pl us毛细管电泳仪，匹配紫外检测器，检测波长为

200 nm，均购自于SCIEX。正己烷磺酸钠、正庚烷磺酸钠、3-环

己胺丙磺酸、氯化十四烷基三甲基铵（TTAC）、十二水磷酸氢二

钠、十二水磷酸三钠、p-TOL、4-CBA 、氢氧化钠、浓氨水溶液

（浓度为25%）均购置于Sigma ；去离子水（Millipore）。

2.2 溶液和样品配制

电渗流（EOF）改性剂，即TTAC溶液配制：精确称取 0.750 g 

TTAC， 加入适量去离子水溶解后，转移到 50 mL 容量瓶中，用去

离子水定容后摇匀。

2.5%氨水溶液：取10 mL浓氨水转移至100 mL容量瓶中用去离

子水定容，该氨水溶液浓度为2.5%。

电解液配制：精确称取正己烷磺酸钠0.50 g以及十二水磷酸

氢二钠0.18 g，倒入100 mL烧杯中，加去离子水49 mL，然后移取

1.0 mL TTAC溶液至烧杯中，搅拌均匀，滴加0.5 mol/L氢氧化钠溶液

调节pH值为 10.5～11.0之间，在使用前用0.45 μm的滤膜过滤再脱气

15 min。

PTA试样的配制：精确称取 PTA 标准品和试样各0.50 g，分别倒

入 25 mL 烧杯中，然后各加入 7 mL 2.5%的氨水溶液，充分搅拌使

其完全溶解，转移至 25 mL 容量瓶中，用去离子水稀释至刻度，使

用前经 0.45 μm 的滤膜过滤。

2.3 CZE方法设置

毛细管：熔融石英毛细管，75 μm内径，50/60.2 cm（有效/总

长度）；进样条件：0.5 psi，5s；分离：-25 kV，10 min。毛细管温

度：20 ℃；样品室温度：20 ℃；检测器波长：200 nm；数据采集

频率：4 Hz。
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毛细管预处理和毛细管针与针之间的冲洗均进行如下操作：使

用0.5 mol/L NaOH溶液在20 psi压力下冲洗毛细管1 min；再用去离

子水在20 psi压力下冲洗毛细管2 min；最后用电解液在20 psi压力下

冲洗毛细管3 min。

3.  结果与分析

3.1 CZE方法对PTA及其杂质的分离

CZE方法主要基于待测分析物的电荷/体积之比的差异进行分

离，如图1所示，PTA及其杂质可以实现很好的基线分离，分离度均

大于1.0，其出峰顺序依次为：PTA、苯甲酸、4-CBA、p-TOL、羟甲

基苯甲酸。结果证明：CZE方法对PTA及其杂质的分离度高，有助

于PTA纯度的准确计算。

为0.23 mg/kg和0.29 mg/kg；定量限分别为：0.78 mg/kg和 0.97mg/

kg。实验结果证明：CZE方法灵敏度高，可准确应用于PTA中杂质

4-CBA和p-TOL的定量分析。

4.  结论

本文按照中华人民共和国国家标准要求，利用CZE方法快速准确

的判定PTA样品中4-CBA及p-TOL的含量，该方法主要的优势如下：

• 方法操作简便、分离速度快；

• 分离度高；

• 重复性好：对于4-CBA以及p-TOL的迁移时间的RSD均小于1%、

峰面积的RSD均小于5%。

• 灵敏度较高，4-CBA和p-TOL的检出限分别为0.23 mg /kg和
0.29 mg/kg；定量限分别为：0.78 mg/kg和 0.97mg/kg。
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图1. PTA纯度分析（1. PTA；2. 苯甲酸；3. 4-CBA；4. p-TOL；5. 羟甲基苯甲酸）
图1. PTA纯度分析（1. PTA；2. 苯甲酸；3. 4-CBA；4. p-TOL；5. 羟甲基苯甲

酸）

3.2重复性考察

为了验证CZE方法用于PTA纯度分析的重复性，对同一样品进

行连续5次进样，5针重复性谱图如下图2所示。4-CBA和p-TOL的迁

移时间以及峰面积的RSD值如下表1所示，迁移时间的RSD均小于

0.1%；4-CBA和p-TOL连续5针进样的峰面积RSD 分别小于4%和1%。

结果表明：CZE方法用于PTA样品中杂质4-CBA和p-TOL的分析具有

良好的重复性。

3.3  检出限和定量限

在检出限和定量限的分析中，使用的4-CBA和p-TOL目标浓度

分别定为1 mg/kg，4-CBA和p-TOL的信噪比分别为：12.8、10.3。

按照信噪比为3时对应的样品浓度定为检出限，信噪比为10时对应

的样品浓度定为定量限。CZE方法对于4-CBA和p-TOL的检出限分别

表1. 4-CBA及p-TOL连续5针进样迁移时间和峰面积的重复性结果 

编号
4-CBA p-TOL

MT Area MT Area

STD-1 6.64 2255 6.75 29804

STD-2 6.63 2298 6.75 29730

STD-3 6.63 2496 6.75 29986

STD-4 6.63 2316 6.75 29637

STD-5 6.63 2371 6.75 29971

RSD% 0.06 3.96 0.00 0.50

图2. 4-CBA及p-TOL连续5针进样的重复性谱图
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图2. 4-CBA及p-TOL连续5针进样的重复性谱图
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