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离子色谱法测定汽车阴极电泳涂料中

乳酸#乙酸#甲酸的含量
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首次采用离子色谱法对汽车阴极电泳涂料中乳酸"乙酸"甲酸的含量进行分析#比较了
@

种

样品前处理方式的效果!分别考察了
@

种方法结果的重现性和加标回收率#实验发现将溶解"破乳以及

超滤
=

种方法相结合对样品进行前处理!结果最为理想#乳酸"乙酸的加标回收率在
$?A

!

"##A

范围

内!而甲酸的加标回收率在
$#A

左右#对于测定阴极电泳涂料中的离子含量具有一定的指导意义#
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前言

传统的溶剂型涂料含有大量有机溶剂!鉴于可

燃和有毒的有机溶剂对人类健康和环境的影响!水

性涂料特别是电沉积涂料在
!#

世纪
?#

年代得到了

快速发展'

"

(

#电泳涂料一般可分为阳极电泳涂料和

阴极电泳涂料#由于阴极电泳涂料在防腐蚀性"泳

透率"安全性"稳定性和膜层的机械强度等方面比阳

极电泳涂料具有更大的优势!目前被大量应用于汽

车"自动车"机电"家电等五金件的涂装#据统计!当

今全世界大量流水线生产的汽车车身几乎
"##A

采

用阴极电泳涂料涂装打底'

!

(

#

电泳涂料由水溶性树脂"颜料"填料"助剂"溶剂

及中和剂组成#阴极电泳涂料的中和剂通常是甲

酸"乙酸"乳酸等有机酸#阴极电泳涂料在使用过程

中甲酸"乙酸"乳酸会被不断地消耗"挥发掉!从而影

响电泳出来车身涂膜的效果#为了维持涂膜厚度及

效果需要不断地往涂料中加入树脂及甲酸"乙酸"乳

酸三种溶剂!及时掌握这几种有机酸的含量对于生

产指导有重要意义!但目前尚未看到任何对此测定

的相关文献报道#

首次采用离子色谱法对阴极电泳涂料中的甲

酸"乙酸"乳酸进行分析#由于电泳涂料中含有大量

高分子!若直接进样势必会严重损坏分离柱#如何

对样品进行前处理!使之成为可用离子色谱进行分

析并获取合理数据的关键所在#比较了几种样品前

处理方式!分别考察了方法的精密度和加标回收率!

对于测定阴极电泳涂料中的离子含量具有一定的指

导意义#
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仪器

H>#

型离子色谱仪"

H>H

型自动进样器"英蓝超

滤)瑞士万通中国有限公司*$
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超纯水机$电

子天平)赛多利斯*$超声波清洗仪)
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试剂及样品

乳酸"甲酸"乙酸标准液)实验室自行配制*!所

使用化学试剂甲酸钠"乙酸钠"碳酸钠"碳酸氢钠"乳

酸"浓硫酸"四氢呋喃均为分析纯或以上$实验用水

均为电阻率大于
"HD!L

#

+

48

超纯水#

样品来源于国内某汽车涂料厂家#
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结果与讨论
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英蓝超滤

先用超纯水将样品稀释
"##

倍!溶液呈乳浊状!

用-英蓝超滤.进行前处理#滤液在前
"#8'(

比较

浑浊!

!#8'(

后!滤液澄清#可能是样品中的某些

大分子颗粒使得超滤膜的孔径变得更小!因此超滤

效果更好#澄清的滤液直接用离子色谱进行测定#

方法加标回收率只能达到
C#A

左右#可能是样品

中的大分子对小分子有机酸产生缠绕包裹!导致整

体回收率不高#

经英蓝超滤预处理后的溶液用离子色谱进行分

析!做
=

个平行样!考察结果重现性#加入标准溶液

考察回收率!结果见表
"
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英蓝超滤处理后样品中三种酸的测定结果%
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项目 乳酸 甲酸 乙酸

阴极电泳涂料
" !@? =$# =@C

R;S

,

A HD$ $DC $D!

加标回收率,
A C" C> >@
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溶解与英蓝超滤

四氢呋喃)

FGT

*是一种性能优良的溶剂!特别

适用于溶解
U9%

等高分子材料#由于阴极电泳涂

料中含有大量高分子物质!考虑将
FGT

作为萃取

溶剂#将样品与四氢呋喃按
"V"

体积比进行混合!

超声
>8'(

!静置
#D>&

!溶液底部可见明显灰黑色

沉淀!上层溶液略显浑浊#取
"8P

上层溶液用超

纯水定容至
"##8P

容量瓶中#然后用-英蓝超滤.

进行处理!得到澄清的滤液!用离子色谱进行分析#

分别做
=

个平行样!考察结果重现性#加入不同浓

度的标准溶液考察回收率!结果见表
!
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溶剂萃取与英蓝超滤处理后样品中

三种酸的测定结%

!2'

&

"%

3

4

'

5

6$

&

项目 乳酸 乙酸 甲酸

阴极电泳涂料
" @#! >=" H>"

R;S
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A >D? CD$ HD=

加标回收率,
A "#"
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阴极电泳涂料
! !@= $$C "#>=

R;S

,

A >D? HD@ $D"

加标回收率,
A $!
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碱液破乳与英蓝超滤

由于阴极电泳涂料中含有表面活性剂!单纯用

超纯水进行稀释溶液呈乳浊状#考虑采用碱性溶液

进行破乳!以达到获得澄清溶液进行离子色谱分析

的目的#
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破乳剂的选择

离子色谱的洗脱液是碳酸盐体系!因此选择碳

酸钠溶液作为破乳剂#分别考察了
>
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溶液对分析的影响!碳酸钠浓度越低!破

乳的效果越差$随着碳酸钠浓度的逐渐增大!破乳效

果越发明显!但是乳酸与乙酸的分离度逐渐降低!甚

至无法分离#实验选用
!#88,0

,

PO/

!

%B

=

溶液作

为破乳剂#

'&'&.
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样品分析

用
O/

!
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*将样品稀释
"##

倍!出

现大量灰黑色絮状物悬浮在溶液中!溶液略显浑浊#

稍静置后用-英蓝超滤.进行处理!得到澄清的滤液!

再用离子色谱进行分析#做
=

个平行样!考察结果

重现性#加入不同浓度标准溶液考察回收率!结果

见表
=

#

表
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破乳与英蓝超滤处理后样品中

三种酸的测定结果%
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项目 乳酸 乙酸 甲酸

阴极电泳涂料
! !C? $$# "#$C

R;S

,

A =D" #DH "D#

加标回收率,
A $"

!
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C# $#
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溶解#破乳与超滤结合

取一定重量样品先用
FGT

溶解!再用
O/

!

%B
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!#88,0
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*稀释!使样品的最终稀释倍数在
!##

倍左右!详细记录每个样品的稀释倍数!最后用-英

蓝超滤.处理后直接进样分析#做
=

个平行样!加入

标准溶液考察回收率!结果见表
@
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表
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溶解#破乳与超滤结合处理后样品中

三种酸的测定结果%
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项目 乳酸 乙酸 甲酸

阴极电泳涂料
! HC# ?#" "@#C

R;S

,

A #D@ #D> #D$

加标回收率,
A $?W"## $?W"#" H$W$!
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结论

单独用英蓝超滤对样品进行前处理!方法最为

简单!但是回收率不高$经过碱液破乳和
FGT

溶解

后!同一样品的三种酸的测定结果十分相近!这两种

前处理方式各有利弊#用碳酸钠溶液进行破乳!操

作简单!无毒无害!结果重现性极佳!但是乙酸的回

收率不甚理想#用
FGT

溶解样品!方法回收率比

$@

增刊
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徐远清等%离子色谱法测定汽车阴极电泳涂料中乳酸"乙酸"甲酸的含量



较高!但使用了对人体有毒的有机溶剂!操作过程需

在通风橱中小心进行#而将三种前处理方法结合起

来!三种酸的结果都比较理想#
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