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摘要: 建立了气相色谱2飞行时间质谱 (GC2TO FM S) 法测定聚氨酯扩链剂氢醌2双 (Β2羟乙基) 醚 (HQ EE) 工

业品中相关杂质的方法。以 50 m g HQ EE 溶解于约 50 mL 异丙醇中, 选用H P25 毛细管柱 (30 m ×0. 25 mm

×0. 25 Λm ) 进行分离并对其中所含相关杂质进行了定性研究, 通过色谱保留值和质谱图的信息推断出

HQ EE 样品中主要杂质。结果表明: 样品中三个主要杂质均可被准确定性为HQ EE 的同系物, 相对分子质量

分别为 154、242 和 286。根据合成工艺路线推测出杂质的结构。考察了样品合成过程中环氧乙烷的用量。该

方法可及时解决HQ EE 产品在合成工艺中出现的问题, 有效控制并提高产品的质量。
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Iden tif ica tion of the Im pur it ies in Hydroquinone
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2. N antong T a ilid a Chem ica ls Co. L td. , N antong 226521, Ch ina)

Abstract: A m ethod fo r iden t if ica t ion of the in terrela ted im pu rit ies in som e k ind of cha in ex2
tender fo r po lyu rethane, hydroqu inone b is (22hydroxyethyl) ether (HQ EE) indu stria l p rod2
ucts by gas ch rom atography2t im e of fligh t m ass spectrom etry (GC2TO FM S) w as developed.

50m g HQ EE sam p les w as d isso lved in 50mL iso2p ropyl a lcoho l, and in jected in to H P25 cap2
illa ry co lum n (30m ×0. 25mm ×0. 25Λm ). T h ree peak s from the to ta l ion cu rren t ch ro2
m atogram of HQ EE sam p les w ere qualita t ively confirm ed by com paring w ith the reten t ion

t im e and M S spectrum of HQ EE standard. T he resu lts show ed tha t th ree m ain im pu rit ies

w ere accu ra tely iden t if ied to be hom o logeou s com pounds w ith the rela t ive m o lecu lar m ass of

154, 242 and 286, respect ively. U nder selected GCöTO FM S condit ion s, a ll com ponen ts

w ere fu lly separa ted. A cco rd ing to the syn thesis p rocess, the st ructu res of the th ree im pu2
rit ies w ere p ropo sed. T he p ract ica l am oun t of ethylene ox ide in the sam p le syn thesis w as in2



vest iga ted. T he m ethod w ill help to effect ively con tro l and im p rove p roduct qua lity in

HQ EE syn thesis.

Key words: hydroqu inone b is ( 22hydroxyethyl) ether; gas ch rom atography2t im e of fligh t

m ass spectrom etry; cha in ex tender; im pu rit ies; qua lita t ive ana lysis

　　氢醌2双 (Β2羟乙基) 醚 (H ydroqu inone b is

(22hydroxyethyl) ether, HQ EE) 系一种含芳香

核的直链对称结构的二元醇。传统合成方式是在

加压下以氢氧化钠为催化剂对苯二酚与环氧乙

烷进行反应[ 1 ] , 或在常压下采用威廉姆逊醚方法

进行合成[ 2 ]。HQ EE 是一种无毒的扩链剂, 用其

扩链生成的聚氨酯 (PU )弹性体具有优良的物理

力学性能, 如强度高、回弹性好、压缩永久变形

低、滞后损失少, 且水解稳定性明显优于一般聚

氨酯弹性体, 尤其在较高温度下, 仍能够保持较

高的拉伸强度及回弹性[ 3 ]。严格控制 HQ EE 产

品的质量, 是后续材料优良性能的保证。目前尚

未见HQ EE 质量控制分析的相关文献报道。本

工作拟首次采用气相色谱2飞行时间质谱 (GCö
TO FM S)技术对HQ EE 产品中的杂质进行定性

和鉴定, 旨在为提高 HQ EE 产品的质量提供科

学依据。

1　实验部分
111　主要仪器

气相色谱2质谱联用仪: 英国 M icrom ass

GCT 公司产品; 飞行时间质谱仪 (TO FM S) : 英

国M icrom ass 公司产品, 配备美国安捷伦 (A gi2
len t)公司A gilen t 6890 气相色谱仪。

112　主要试剂及样品

异丙醇: 分析纯; HQ EE 标样及样品: 南通

泰利达化工有限公司提供, 标样经过红外光谱
( IR )、质谱 (M S)、核磁共振谱 (1HNM R ) 表征,

并与标准谱图比较, 结构确认示于图 1。

图 1　HQEE 的结构

F ig. 1　Geom etr ic structure of HQEE

　　实验中HQ EE 样品的合成工艺选择加压下

氢氧化钠为催化剂, 环氧乙烷与对苯二酚进行反

应。通过人为控制环氧乙烷与对苯二酚的反应摩

尔比, 得到含有不同杂质的HQ EE 产品。样品 1

和样品 2 分别为反应中控制环氧乙烷与对苯二

酚摩尔比小于 2 和大于 2 的产品。

113　样品配制

分别精确称取 50 m g HQ EE 样品至 50 mL

容量瓶中, 加入约 40 mL 异丙醇, 振摇溶解。若

不溶, 可置入 80 ℃水浴中, 促使样品完全溶解,

冷却至室温后再用异丙醇定容至刻度。同法配制

HQ EE 标样溶液。

114　实验条件

1. 4. 1　色谱条件　美国安捷伦 (A gilen t) 公司

H P25 毛细管柱 (30 m ×0. 25 mm ) , 固定相液膜

厚度 0. 25 Λm; 进样口温度 300 ℃; 升温程序: 起

始温度 40 ℃, 保持 10 m in, 以 10 ℃öm in 升温至

280 ℃; 载气 (H e) 流速 1. 2 mL öm in, 分流比

50∶1; 接口温度 240 ℃; 进样量 1. 0 ΛL。

1. 4. 2　质谱条件　电子轰击 (E I) 离子源; 离子

源温度 220 ℃; 电子能量 70 eV ; 质量扫描范围

m öz 40～ 800。

2　结果与讨论
211　总离子流图

取配制的 HQ EE 样品溶液 1. 0 ΛL , 直接进

样进行GCöTO FM S 分析。HQ EE 样品 1 和样品

2 的总离子流色谱图 (T IC)分别示于图 2、图 3。

图 2　HQEE 样品 1 的总离子流色谱图

F ig. 2　TIC of HQEE sam ple 1# by GCöM S

　

212　质谱测定

与HQ EE 标样的 GCöTO FM S 分析结果进

行比对, 样品中保留时间 tR = 16 m in 的色谱峰
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确定为 HQ EE 峰 (图 4)。样品中杂质 1、杂质 2

和杂质 3 质谱数据列于表 1。

图 3　HQEE 样品 2 的总离子流色谱图

F ig. 3　TIC of HQEE sam ple 2# by GCöM S

图 4　HQEE 色谱峰质谱图 ( tR= 16. 12ö16. 22 m in)

F ig. 4　M ass spectrum of HQEE in sam ple

　　由图 2 可见, 样品 1 中出现了 tR = 12. 90

m in 即杂质 1 峰, 质谱信息显示杂质 1 为m öz

154, 并 同 时 出 现 m öz 110 ( 154 - 44 )

(HOC6H 4OH )和m öz 45 (CH 2CH 2OH ) 的特征碎

片峰。样品 2 中出现与样品 1 中不同的杂质峰 tR

= 19. 22 m in 的杂质 2 峰, 由质谱图得出杂质 2

为m öz 242, 同时出现m öz 224 (242- 18)、m öz

206 (242 - 18 - 18)、m öz 154 ( 242 - 88)、m öz

110 (242- 154- 44)和m öz 45 等特征碎片峰。出

现在 tR = 22. 25 m in 的杂质 3 峰, 质谱图同时出

现m öz 286、m öz 268 (286- 18)、m öz 250 (286-

18- 18)、m öz 198 (286- 88)、m öz 110 (286- 88

- 88)、m öz 89 (CH 2CH 2OCH 2CH 2OH )和m öz 45

等特征碎片峰, 可推测杂质 3 为m öz 286。根据

合成工艺路线推测出样品中杂质 1、杂质 2 和杂

质 3 的结构分别示于图 5。GCöTO FM S 的分析

结果列于表 1。

图 5　样品中杂质 1、杂质 2 和杂质 3 的结构

F ig. 5　Geom etr ic structures of im pur ity 1,

im pur ity 2 and im pur ity 3 in sam ples

表 1　HQEE 样品分析结果

Table 1　Analysis results of HQEE sam ples by GCöTOFM S

Ch rom atograph ic peak tR öm in 　　　m öz Relative mo lecu lar m ass M o lecu lar fo rm ula

Impurity 1 12. 90 154, 110, 45 154 C8H 10O 3

HQ EE 16. 12 198, 154, 110, 45 198 C10H 14O 4

Impurity 2 19. 22 242, 224, 206, 154, 110, 45 242 C12H 18O 5

Impurity 3 22. 25 286, 268, 250, 198, 110, 89, 45 286 C14H 22O 6

3　结　论
实验证明, 在HQ EE 样品中, 不同批号的产

品由于合成工艺中的条件波动, 其中杂质含量不

完全相同。根据合成路线的一致性, 结合 GCö
M S 的分析手段, 杂质可以被准确定性。本工作

涉及的样品 1 在合成过程中环氧乙烷用量不足,

而样品 2 中环氧乙烷用量过多, 实验结果很好地

给予印证。采用 GCöM S 技术可以及时解决合成

HQ EE 产品工艺中出现的问题, 正确选择环氧

乙烷的用量, 从而有效控制并提高产品的质量。
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