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FPD气相色谱法测定液晶材料中
微量有机膦杂质

霍学兵∗,韩锦伟,张　鹏,耿红超,葛　强,丁兴立
(阜阳欣奕华材料科技有限公司,安徽 阜阳２３６０００)

摘要:建立了一种液晶材料中微量有机膦杂质的FPD气相色谱分析测试方法,可以同时测试液晶材料中微量三苯基氧

膦和三苯基膦杂质.方法重现性好,结果相对标准偏差(RSD,n＝５)分别为 ４．４％和５．６％,有机膦杂质的添加回收率为

８０％~１１０％.实验对于液晶材料工业化过程中膦成分的分析方法建立具有较好的指导意义.
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Determinationoforganicphosphorusimpuritiesin
liquidcrystalmaterialsbyFPDgaschromatography
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Abstract:A FPDＧGC methodfordeterminationoforganicphosphorusimpuritiesinliquidcrystal
materialwasestablished．ThemethodwithgoodreproducibilitycanbeappliedtosimultaneousdeterＧ
minationoftriphenylphosphineandtriphenylphosphineoxide．Therelativestandarddeviations(RSD,

n ＝５)oftriphenylphosphineoxideandtriphenylphosphinewere４．４％ and５．６％．Therecoveries
rangedfrom８０％to１１０％．Theexperimenthasagoodguidingsignificancetotheestablishmentofthe
analyticalmethodintheprocessofindustrialization．
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１　引　　言

　　近年来日新月异的液晶显示带动液晶材料的

快速发展,同时也对液晶材料品质提出了更高的

要求.液晶中微量有害杂质都可能对其信赖性带

来严重影响,造成品质下降[１Ｇ２].由于液晶材料配

方中常用端烯类单体生产采用 Wittig反应,合成过



程中三苯基膦和三苯基氧膦两种有机膦杂质会不

可避免的引入.有机膦杂质是一种有害杂质[３],有

必要开发针对性的测试方法对其进行品质管控.

对有机膦的测试方法一般有GCＧMS[４],PＧNMR[５],

HPLCＧMS[６],GC[７]等方法,一般用于食品及环境

监测,但是以上方法样品前处理复杂并且不适用于

基体复杂的液晶材料.本文开发了FPD气相色谱

法,此定量分析方法可以同时测定液晶材料中三苯

基膦和三苯基氧膦两种杂质,实现了对液晶材料中

微量有机膦杂质的精确定量分析.

２　实验部分

２．１　试剂和仪器

三苯基膦和三苯氧膦(色谱级,北京化学试剂

公司提供);甲苯(Merck色谱级)其他试剂均为

AR或CP.

Agilent７８９０B气相色谱仪(色谱柱 HPＧ５３０

m×０．２５mm×０．２５μm ;FPD).

２．２　色谱条件

色谱柱 HPＧ５３０m×０．２５mm×０．２５μm;进

样口温度３００℃,载气压力１０psi(１psi＝６􀆰８９５

kPa),高纯氮气,分流５:１进样;柱箱温度１５０

℃保持４min然后１０℃/min到２９０℃保持２０

min;检测器 FPD 膦滤光片 ３００ ℃,H２流量７５

mL/min,空气流量１００mL/min,尾吹气流量６０

mL/min;进样量１μL.

２．３　样品分析方法

２．３．１　标准曲线的制作

标准溶液的配制:三苯基氧膦直接用甲苯配

制成１０、４、２、１、０．２μg/mL的标准溶液;三苯基

膦先用母体 M 稀释１０４倍后再用甲苯配制１０、４、

２、１、０．２μg/mL的标准溶液.所有溶液直接进

色谱仪进行分析.实验中每个浓度平行进样三

次,计算三次所得目标色谱峰面积的平均值,根据

所得平均值作色谱峰面积的标准工作曲线.

２．３．２　测试样品配置

称取５g样品,精确到０．００１g,在容量瓶用

甲苯稀释到１０mL作为测试样品.测试样品直

接进色谱仪进行分析.

２．３．３　有机膦杂质含量计算

样品中微量三苯氧膦百分含量用如下方法

计算:

W１(％)＝c１×１０Ｇ３/m
样品中微量三苯基膦百分含量用如下方法

计算:

W２(％)＝c２×１０Ｇ３/m
其中:c１和c２分别是是按照标准曲线计算出目标

组分的三苯氧膦和三苯基膦浓度(μg/mL);m 是

测试样品的称样质量(g).

３　结果与讨论

３．１　色谱条件的选择

考虑在杂质分离出的情况下,尽量缩短分析

时间,最终选择的色谱条件为:色谱柱 HPＧ５(３０
m×０．２５mm×０．２５μm),进样口温度３００℃,载
气压力１０psi,高纯氮气,分流比５∶１;柱箱温度

１５０℃保持４min然后１０℃/min到２９０℃保持

２０min;检测器 FPD膦滤光片 ,检测器温度３００
℃,H２流量７５mL/min,空气流量１００mL/min,
尾吹气流量６０mL/min;进样量１μL.在此色谱

条件下三苯基膦和三苯氧膦能得到很好的分离效

果,杂质谱图见图１.

图１　有机膦杂质典型谱图

Fig．１　Typicalchromatogramofimpurities
注:１３．２５４min峰为三苯基膦,１６．８７８min峰为三苯

基氧膦

３．２　方法的线性分析

在３．１的色谱条件下,分别对１０、４、２、１、０􀆰２

μg/mL浓度的三苯基氧膦和三苯基膦标准溶液

进行测定,以峰面积和标准液浓度做标准工作曲

线.发现在上述浓度范围内线性关系良好,回归

系数不小于０．９９９５.工作曲线和回归系数见

表１.
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表１　有机膦杂质工作曲线和回归系数

Tab．１　Linearitycurveandregressioncoefficient

Impurities Workingcurve Regressioncoefficient

Triphenylphosphineoxide A＝５１２．２c＋１４．００ ０．９９９９

Triphenylphosphine A＝５０２．５c＋８．４８ ０．９９９５

　　注:A 为峰面积.c为分析杂质的浓度(μg/mL)

３．３　方法的回收率、精密度及最低检出限

三苯基氧膦和三苯基膦标准溶液(２μg/mL)
按照３．１方法对同一样品重复测定５次.峰面积

重复性较好,计算RSD分别为４．４％和５．６％.详

细数据见表２.

表２　测试数据的RSD
Tab．２　TestdataofRSD

Impurities 　　　　Area 　　　　RSD％

Triphenylphosphineoxide １０１９ １０２８ １１３６ １０７９ １０５０ ４．４

triphenylphosphine １０６８ １０７９ １１０８ １０１０ １１７９ ５．６

　　在样品中加入已知量的杂质,计算方法的回 收率在８０％~１１０％.详细数据见表３.

表３　杂质回收率数据

Tab．３　Dataofrecoveriesofimpurities

Impurities Content/％ Addedstandard/％ Standardfounded/％ Recoveries/％

Triphenylphosphineoxide
０．０００００
０．０００００
０．０００００

０．０００１０
０．０００２０
０．０００３０

０．０００１１
０．０００２１
０．０００３２

１１０
１０５
１０６

Triphenylphosphine
０．０００００
０．０００００
０．０００００

０．０００１０
０．０００２０
０．０００３０

０．００００８
０．０００１８
０．０００２７

８０
９０
９０

　　根据三倍基线噪音估算本方法的三苯基氧膦

和三苯基膦在样品中的最低检出限均为０􀆰１ppm
(１ppm＝１×１０－６).

３．４　测试过程干扰因素及测试注意事项

FPD虽然是硫膦化合物的专属检测器,但实

验中发现,含氟类的液晶单体在 FPD上有响应.
测试过程中发现有个别含有氟类液晶单体的液晶

样品会干扰到有机膦杂质的测试.此干扰可以通

过 GCＧMS来确认,确认后可以通过适当减低测

试样品称样质量和更换不同极性色谱柱的方法来

解决.
测试中注意事项:在一定条件下三苯基膦在

溶液中会出现不稳定的现象[８],要求在整个实验

过程中对于三苯基膦的标准溶液和测试样品溶液

应该现配现用.

３．５　液晶样品测试

按照本文方法对国内外不同型号的四款液晶

样品进行测试,只有一款液晶材料检出微量三苯

氧膦杂质.数据见表４.
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表４　不同型号的液晶样品有机磷杂质含量

Tab．４　Contentoforganicphosphorusimpurities

Impurities Sample１ Sample２ Sample３ Sample４

Triphenylphosphineoxide ND ND ND ND

Triphenylphosphine ND ０．００００３ ND ND

４　结　　论

本文建立了一种液晶材料中微量有机膦杂质

的分析测试方法,此方法可以同时测试液晶材料中

微量三苯基氧膦和三苯基膦杂质,该方法重现性

好,RSD值分别为４．４％和５．６％,杂质回收率在

８０％~１１０％,满足测试液晶材料中微量有机膦杂

质控制的测试要求.实验对于液晶材料的工业化

过程中膦成分的分析方法建立有较好的指导意义.
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