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氯乙烯作为塑料工业重要原材料之一，其生产质量
可直接影响到工业发展水平。就目前来看，氯乙烯单体
生产环节尚未形成同一标准，在氯乙烯单体内经常会出
现杂质问题，导致产品实际生产受到严重不利影响。因
此在氯乙烯生产时，需要重点关注氯乙烯单体质量分析
工作，评估氯乙烯杂质含量等级，指导聚氯乙烯树脂、
聚氯乙烯糊用树脂有序生产，切实保障氯乙烯单体利用
率，从根本上提升氯乙烯生产水平。

1 氯乙烯单体质量分析工作重要意义
就目前来看，国内氯乙烯生产主要使用电石法，电

石法生产期间经常会导致氯乙烯单体存在乙炔、溴乙烷、
反二氯乙烯、铁等杂质。此些杂质含量的高低可直接影
响到后期 PVC 材料生产质量 [1]。具体而言，在氯乙烯生
产期间，如氯乙烯单体内存在较多的杂质，则会引发氯
乙烯系统内氧化反应，导致氯乙烯合成聚合度较低的聚
氯乙烯，出现精馏塔堵塞、生产效益下降等问题。以铁
含量为例，氯乙烯单体内铁含量较高，铁离子会使聚合
反应速度减缓，产品稳定性下降，树脂色泽变成黑色或
出现黄点，导致产品质量严重受到不利影响。

因此为从根本上保障氯乙烯生产效果，还需要做好
氯乙烯单体杂质含量测定工作。使用氢焰气相色谱方式，
对氯乙烯单体内的杂质进行定量分析，从根本上保障质
量分析工作的准确度、分析速率，为制定出专项可行的
氯乙烯单体生产质量管控机制提供重要理论依据。

2 氯乙烯单体质量试样采集
配合使用带有阀门及耐压装置的钢瓶，对氯乙烯气

体进行采集取样，要求取样口需要设计回路结构，避免
在取样时出现气体泄漏，造成周围环境污染或取样人员
中毒。在取样过程中，应当首先打开进口阀及出口阀门，
在钢瓶及管路进行充分置换后，关闭出口阀门，等待几
分钟再关闭进口阀门并取下钢瓶。由于试样采集是氯乙
烯单体质量检测工作的初始阶段，因此为切实保障氯乙
烯单体质量检测水平，相关管理部门还需加强试样采集
环节管控力度，切实保障采样工作高质高效开展，避免
在后续试验检测与质量分析期间出现结果不精准问题。

3 氯乙烯单体质量试验
3.1 氯乙烯水分检测

在检测氯乙烯水分过程中，所需使用的溶剂为库伦

法卡氏剂阳极液；所需使用的容器为卡尔费休水分测定
仪，精度控制在 0.01g、电子天平，量程设置为 3kg。

在氯乙烯水分测定过程中，需要首先打开仪器预热
30min，钢瓶安装进针孔后，需要擦拭干净仪器并且进
行试漏试验检测。称量钢瓶质量，插入仪器进样口通氯
乙烯单体约 4min[2]。在进样量为 3~5g 以后，可以取出进
样针并再次称重。将获得的氯乙烯单体质量值输入到仪
器内，由仪器显示实际水分含量。

通过分析氯乙烯水分测定结果，发现氯乙烯单体质
量为 3~4g，内部水分含量较为稳定，水分含量的算术平
均差值为 9.9，实际检测的精密度较高。去除检测期间
异常数据样品，计算得出氯乙烯单体质量平均值为3.87g，
水分平均含量值为 682.2。
3.2 不挥发、酸度检测

氯乙烯单体质量分析期间，需要对不挥发、酸度进
行检测。需要使用的试剂为氢氧化钠溶液、氯化氢溶液、
酚酞指示剂。所需使用的仪器为带你自天平、气体吸收
瓶以及一般实验室仪器。

将不同浓度的氢氧化钠溶液作为吸收液，并将其分
别装入到两个气体瓶中，用乳胶管与带有橡胶塞得三角
瓶连接在一起，称量带有进样针的钢瓶质量，将进样针
插入到三角瓶内的进气孔一段，尽量使进气管靠近三角
瓶的底部，打开钢瓶阀门，通路 30min 氯乙烯单体，使
氯乙烯单体的进样量为 30~40g，称量氯乙烯单体注入后
钢瓶质量。

在氯乙烯单体吸收后，取下橡胶塞，称量放置 3h
的三角瓶，确保前后两次质量差值不超过 0.001g[3]。将
收集两个气体的溶液倒入到三角瓶内，加入酚酞指示剂，
发现氯化氢标准溶液呈现出微粉色或无色。

注重计算氯化氢酸度，获取消耗氢氧化钠溶液的体
积值、氢氧化钠标准溶液量浓度值，乘以每毫升氢氧化
钠标准溶液内部盐酸质量。

通过分析实际计算结果发现，氯乙烯单体质量为
30~40g，内部不挥发性及酸性较为稳定，计算得出的不
挥发性与酸度平均差值为 0.30 与 0.16，实际检测结果的
精准度较高。剔除在实验期间异常数据样品，最后得出
氯乙烯单体质量的平均值为 34.99g，不挥发分平均值为
50.88、酸度平均值为 21.10。
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3.3 铁含量检测

在氯乙烯单体内，有色物质溶液浓度发生改变，溶
液的颜色也会随之发生变化。在溶液浓度越大的情况下，
颜色越深；浓度越小的情况下颜色越浅。此有色物质溶
液颜色的深浅可以被用来检测物质含量。用肉眼观测物
质溶液及标准物质溶液颜色深度测定物质含量的方式，
又被叫做目视比色分析法。

由于氯乙烯单体内铁离子及硫氰酸根会形成红色硫
氰酸盐，因此可以使用目视比色分析方式，判断氯乙烯
单体内铁溶液的粗略含量。相较于试验检测方式而言，
目视比色分析法的操作较为繁杂，人为误差较大。由于
硫氰酸根稳定性差，在放置较长时间或室内温度过高的
情况下，红色会逐渐褪去。

在检测氯乙烯单体内铁含量时，也可以使用分光光
度方式。具体来说，在分光光度检测过程中，需要首先
邻菲罗啉溶液、盐酸羟胺溶液、乙酸铵溶液、盐酸溶液。
铁含量检测设备为光分光度计。在实际检测后，还应当
绘制标准曲线值 [4]。

将不同含量的铁标准溶液，分别加入不同含量的盐
酸溶液、盐酸羟胺溶液、乙酸铵溶液等，将此些溶液稀
释至刻度应摇匀处理。分别静置溶液 10min，用试剂空
白处作为参考标准，测定试剂的吸光值。将吸光度作为
横向坐标、铁离子作为纵向坐标，使绘制出的标准曲线
更为直观。

对氯乙烯单体样品进行测定。在测量完毕后，用蒸
馏水将不会挥发的三角瓶清洗干净，并在瓶内分别加取
不同浓度的盐酸、盐酸羟胺溶液、乙酸铵溶液试剂，带
此些试剂充分摇匀后静置 10min，测量试剂的吸光度。

相较于目视比色分析方式而言，分光光度检测方法
的优点主要体现在以下几方面：

第一，使用邻菲罗啉及二价铁，在微酸条件下会形
成橙色的络合物，实际颜色较为稳定；第二，因选择适
宜的单色光以及参比溶液，使得测定溶液内其他有色物
质共存等干扰现象被控制在最低范围之内，实际检测结
果更加精准；第三，使用检测仪器代替目测检测方式，
消除了人为主观误差风险；第四，由于分光光度检测仪
器内部具备强大的软件功能，可以自行编制及存储多标
准曲线，是测定流程更为简化，分析速度大幅度提升。

通过分析氯乙烯样品体含量，计算出样品铁含量数
值。从标准曲线内查找出铁离子量，并对含铁量测定结
果进行系统分析。在试验后发现，氯乙烯单体质量为
30~40g，含铁量较为稳定 [5]。去除样品中异常数据，计
算出氯乙烯单体质量平均值为 34.99g，铁含量平均值为
0.031g。
3.4 乙炔、二氯乙烷、乙醛测定

在检测氯乙烯单体内乙炔、二氯乙烷、乙醛过程中，
需要取适当的氯乙烯单体试样注入到气象色谱分析仪
中，对色谱柱进行分离处理，并比较氯乙烯单体中乙炔、
二氯乙烷、乙醛的峰值以及含量，

检测氯乙烯单体乙炔、二氯乙烷、乙醛过程中，标
准器应当与测定样品中的组分含量值相当，氮气的纯度
需要达到 99.9%。使用氢气泵提取高纯氢、空气泵提取
纯净空气。

乙炔、二氯乙烷、乙醛的检测工作需要使用更为先
进的气相色谱仪以及带氢火焰离子化检测器，分别设置
合理的色谱柱、毛细管柱、注射器。

为从根本上保障氯乙烯检测水平，还需要在实际检
测过程中注重控制乙炔、二氯乙烷、乙醛检测环境。具
体而言，将进样孔的温度控制在 100℃、检测器的温度
控制在 300℃，氮气流速设定为 8mL/min、氢气流速设
置为 40mL/min、空气流速设定为 400mL/min。

实际检测升温过程中，需要持续提升试验温度，并
将试验温度控制在 40-140℃之间。做好标定乙炔、二氯
乙烷、乙醛的工作，选择与样品测定相同的色谱条件，
合理设置氯乙烯单体进气量，标定乙炔、二氯乙烷、乙
醛等出峰时间、含量大小 [6]。由色谱工作站记录标准期
内的各组分值出峰时间以及含量。

合理设定测定步骤，依照规定条件调试试验设备。
在基线稳定后开始取样工作。取下钢瓶上的进样针，用
100mL 注射器对准钢瓶出口，拧开阀门并排出氯乙烯单
体。使用样品器推排注射器，进行前后两三次取样工作。
在取样完成后应当立即盖上注射器胶帽，避免氯乙烯单
体出现泄漏情况。

在次使用 1mL 注射器从 100mL 注射器的胶帽处取
出样品，用样品气推排注射器两三次后，取 1mL 氯乙烯
单体式样注入到色谱分析仪内，并将获得到的分析数据
绘制成氯乙烯单体色谱图以及分析数据表。

4 总结
总而言之，分析氯乙烯单体质量，对优化氯乙烯生

产流程，为氯乙烯生产提供有利条件具有重要作用。为
从根本上提升氯乙烯单体质量水平，需要着重关注氯乙
烯内部不同物质的物理及化学性能，选择适宜的质量分
析方式，切实保障氯乙烯生产期间的安全效益及经济效
益。
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