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气相色谱单点法检测消毒湿巾中的乙醇

楼美娟，蒋英华，羊洁芳，许菲菲
（义乌海关，浙江义乌　322000）

摘要　建立了气相色谱单点法快速检测消毒湿巾中的乙醇含量。取出消毒湿巾中的液体，以 N，N- 二甲基甲酰

胺溶解定容，用 Agilent DB–624 型毛细管色谱柱分离，以 FID 检测器检测，使用单点法进行定量。乙醇体积分数为

70%～80% 的样品加标回收率为 96.6%～102.3%，相对标准偏差为 1.46%（n=6）。该方法适用于以体积分数为 75%

的医用酒精为主要成分的消毒湿巾中乙醇含量的测定，检测过程简单、快速。
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Determination of ethanol in disinfectant wipes by gas chromatography
with single-point calibration method

Lou Meijuan, Jiang Yinghua, Yang Jiefang, Xu Feifei
(Yiwu Customs, Yiwu 　322000, China)

Abstract　A method for determining ethanol content in disinfectant wipes by using gas chromatography was 
established. The extrusion solution was dissolved by N, N-dimethylformamide, then separated by Agilent DB–624 capillary 
column, and detected by FID, and the ethanol content was calculated by single-point calibration method. The recoveries 
of samples with the volume fraction of ethanol as 70%–80% were 96.6%–102.3%, the relative standard deviation of the 
detection results was 1.46% (n=6). The method is suitable for the determination of ethanol in disinfectant wipes with 75% 
medical alcohol as the main component, and it is simple and rapid with easy process and higher accuracy.
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乙醇，俗称酒精，可以渗透进入细菌内部，使蛋

白质凝固变性，破坏细菌结构，从而达到灭菌消毒的

效果。乙醇溶液作为常用消毒液被广泛应用于手和

皮肤消毒及相关医疗用品消毒［1–2］。以乙醇为主要

成分的消毒湿巾因具有携带方便、安全有效的特点

而得到广泛使用。然而乙醇浓度过高会导致蛋白质

变性过快，使菌体表面迅速凝固形成一层保护膜，阻

止乙醇渗透进入细菌，不能彻底杀死细菌［3–5］；而乙

醇浓度太低则无法使蛋白质有效变性，因此需要使

消毒湿巾中的乙醇体积分数保持在（75±5）%。

目前《乙醇消毒剂卫生标准》［6］和《消毒技术

规范》［7］规定消毒剂中乙醇的检测采用比重法和

气相色谱法。其中比重法适用于仅含乙醇和水的

溶液，且需要溶液体积较大，抗干扰性差，测量误差

大，不适宜用于消毒湿巾的检测；气相色谱法则采

用多点校正外标法定量，需要配制多个乙醇标准溶

液，操作较为繁琐。现阶段已报道的针对医用消毒

湿巾和消毒剂中乙醇含量的测定方法主要有气相

色谱外标法［8］和气相色谱内标法［9–12］，这两种方法

皆用多点法校正。

单点校正法是外标法的一种，配制一份与被测

组分含量接近的标准溶液，在相同条件下进样分析，

利用色谱峰面积和含量之比进行定量，常用于气相

色谱检测中，具有快速、简单、准确的特点［13–17］。单

点法应用于乙醇检测较少，由于消毒湿巾具有已知

乙醇浓度范围的特点，故本法用单点法对样品进行

定量，配制体积分数 75% 的乙醇溶液作为标准溶

液，选用 Agilent DB–624 型毛细管色谱柱进行样品
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分离，采用 FID 检测器进行对照定量分析，通过对

升温程序及仪器条件的优化，建立了操作更为简便、

快速的消毒湿巾中乙醇含量的检测方法。

1　实验部分

1.1　主要仪器与试剂

气相色谱仪：Agilent 7890A 型，配置 FID 检测

器，美国安捷伦科技有限公司。

电子天平：AL204–IC 型，感量为 0.1 mg，梅特

勒 – 托利多仪器（上海）有限公司。

无水乙醇：色谱纯，含量（体积分数）大于

99.8%，西陇科学股份有限公司。

乙醇标准溶液：乙醇体积分数为 75%，取 7.5 
mL 无水乙醇，加入 2.5 mL 超纯水，混合均匀。

N，N- 二甲基甲酰胺（DMF）：色谱纯，含量（体

积分数）大于 99.9%，上海安谱实验科技有限公司。

正己烷：色谱纯，含量（体积分数）大于 95.0%，

霍尼韦尔（中国）有限公司。

异辛烷：色谱纯，含量（体积分数）大于 99.5%，

格里斯（天津）医药化学技术有限公司。

消毒湿巾样品：市售。

实验室用水为二级水。

1.2　仪器工作条件

色 谱 柱：Agilent DB–624 型 毛 细 管 柱（30 
m×250 μm，1.4 μm，美国安捷伦科技有限公司）；

进样口温度：200 ℃；升温程序：初始温度为 30 ℃，

保持 1 min，以 20 ℃／min 升温至 190 ℃，保持 1 
min ；载气：高纯氮气，流量为 1.5 mL／min ；进样方

式：分流进样，分流比为 99∶1 ；检测器温度：240 ℃。

1.3　实验方法

称取 0.2 g（精确至 0.000 1 g）乙醇标准溶液于

50 mL 容量瓶中，用 DMF 定容至标线，轻轻摇匀。

取适量进样测定，记录色谱峰面积。取未开封消毒

湿巾，打开后迅速取出其中的溶液，按照上述方法定

容，作为样品溶液，取适量进样测定，记录色谱峰面

积。按照下式计算湿巾样品中乙醇的体积分数：
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#

# #
{

{
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式中：φ——样品中乙醇的体积分数，% ；

φ0——标准溶液中乙醇的体积分数，% ；

m0——乙醇标准溶液取样质量，g ；

A0——乙醇标准溶液 6 次测定色谱峰面积平

均值；

m1——样品溶液取样质量，g ；

A1——样品溶液的色谱峰面积。

2　结果与讨论

2.1　色谱柱的选择

乙醇是极性化合物，一般选用极性色谱柱分

析，常用的极性色谱柱固定相有聚乙二醇、二苯基 -
二甲基聚硅氧烷、氰丙基苯基 - 二甲基聚硅氧烷。

美国安捷伦科技有限公司的 HP-innowax 型色谱柱

（30 m×250 μm，1.4 μm）以聚乙二醇为固定相，

具有强极性；DB–624 型毛细管柱以 6% 氰丙基苯

基 -94% 二甲基聚硅氧烷为固定相，适用于挥发性

化合物分析。以上两种色谱柱均适用于乙醇分析。

试验对比了 DB–624 型和 HP-innowax 型两种

色谱柱对乙醇和定容溶剂 DMF 的分离情况。结

果表明两者均能较好的将乙醇分离，而 DB–624 型

毛细管柱更适宜于分析挥发性有机物，故采用 DB–
624 型毛细管柱进行实验。

2.2　色谱条件的选择

参考香水中乙醇测定的色谱条件［18］，根据湿巾

组分较为简单的特点适当提高程序升温速率，进样

所得被测物色谱峰面积、色谱峰形、分离度、精密度

均符合实验要求，最终确定色谱条件见 1.2。
2.3　溶剂的选择

乙醇是极性分子，易溶于水、DMF、正己烷、

异辛烷，由于水对毛细管柱有较大损伤，分别选用

DMF、正己烷、异辛烷为溶剂进行对比试验，3 种试

剂条件下乙醇标准溶液的色谱峰面积列于表 1，色
谱图分别如图 1～图 3 所示。结果表明，乙醇溶于正

己烷与异辛烷后，色谱峰面积相对较小且与溶剂的

保留时间相近，且因正己烷与异辛烷的弱极性，进入

气相色谱柱后造成色谱柱固定相流失，出现一些杂

峰；而 DMF 用作溶剂时与乙醇的分离情况较好，基

线平稳，故选用 DMF 为溶剂。
表 1　不同溶剂试验乙醇色谱峰面积测定结果

溶剂 色谱峰面积 RSD／%
DMF
正己烷
异辛烷

275.4，284.3，291.6，282.1，287.4，280.5
191.5，190.1，187.7，190.5，191.2，188.7
181.1，178.7，177.7，172.1，176.1，176.0

1.98
0.78
1.71

0 2 4 6
t min

8 10

图 1　DMF 为溶剂时乙醇标准溶液色谱图
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图 2　正己烷为溶剂时乙醇标准溶液色谱图

0 2 4 6 8 10
t min

图 3　异辛烷为溶剂时乙醇标准溶液色谱图

2.4　系统适应性试验

色谱系统适应性主要包括理论塔板数、分离

度、拖尾因子和重复性等指标。理论塔板数用于评

价色谱柱的分离效能，毛细管柱理论塔板数一般不

小于 5 000 ；分离度评价的是目标物质峰与相邻峰

的分离程度，应大于 1.5 ；拖尾因子则反映目标组分

色谱峰形是否对称。

在 1.2 仪器工作条件下，分析乙醇标准溶液，记

录色谱图，计算乙醇和溶剂 DMF 的理论塔板数、分

离度和色谱峰对称因子，结果列于表 2。由表 2 可

知，在当前条件下色谱柱柱效较高，乙醇和 DMF 分

离良好，乙醇峰峰形没有明显前伸和拖尾，均满足实

验要求。
表 2　系统适应性试验数据

物质 塔板数 分离度 对称因子

乙醇
DMF

145 795
46 659

–
45.94

0.840
4.374

2.5　外标法验证

准确量取 0.20 mL 消毒湿巾样品挤出液于 50 
mL 容量瓶中，用 DMF 定容至标线，轻轻摇匀，制备

6 份，取适量于进样瓶中待测。用无水乙醇分别配

制体积分数为 10%、20%、40%、60%、80%、100% 的

乙醇标准溶液，取 0.20 mL 于 50 mL 容量瓶中，用

DMF 定容至标线，轻轻摇匀。分别取上述系列标准

工作溶液和待测样品溶液，按 1.2 仪器工作条件进

样分析，用色谱峰面积外标法定量。10% 乙醇溶液

的信噪比为 130，线性范围、线性方程、相关系数见

表 3。由表 3 可知，体积分数在 10%～100% 范围内

的乙醇溶液线性关系满足要求，用单点法定量可行。

表 3　线性范围、线性方程、相关系数

线性范围／% 线性方程 相关系数

10~100 y=4.712 29x–0.973 479 1.0

2.6　精密度试验

取同一份消毒湿巾样品，按照 1.3 方法制备 6
份样品溶液，在 1.2 仪器工作条件下进样分析，以单

点法定量，结果列于表 4。由表 4 可知，乙醇体积

分数 6 次测定的平均值为 72.6%，相对标准偏差为

1.46%。表明本方法精密度较高。
表 4　单点法精密度试验结果

乙醇含量（体积分数）／%
RSD／%

测定值 平均值

72.2，72.9，71.2，72.4，72.2，74.4 72.6 1.46

2.7　加标回收试验

准确配制体积分数分别为 70%、75%、80% 的

乙醇溶液，每种浓度配制 6 份，按 1.2 仪器工作条件

进样分析，以单点法定量，测定结果列于表 5。由表

5 可知，乙醇回收率为 96.6%～102.3%。表明本法准

确度较高。
表 5　加标回收试验乙醇体积分数测定结果　　　　　% 　

配制值 测定值 平均值 回收率

70.0

69.4
69.6
67.6
68.2
67.9
68.2

68.5

99.1
99.4
96.6
97.5
97.0
97.4

75.0

74.5
73.9
74.6
73.5
75.1
76.7

74.7

99.3
98.5
99.5
98.0

100.2
102.3

80.0

79.8
81.4
80.6
77.7
78.5
79.5

79.6

99.7
101.8
100.8
97.1
98.1
99.4

2.8　验证试验

利用外标法对精密度试验中 6 份样品进行平行

测定，测定结果列于表 6。由表 6 可知，外标法测定

平均值为 71.4%，相对标准偏差为 1.17%，与单点法

定量结果基本一致。
表 6　外标法精密度试验结果

乙醇含量（体积分数）／%
RSD／%

测定值 平均值

72.4，72.3，71.5，71.3，70.6，70.4 71.4 1.17

3　结语

试验结果表明，用 DMF 溶剂提取，DB–624 毛
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细管色谱柱分离，FID 检测器分析，能有效分离并定

量测定消毒湿巾中的乙醇。该方法所需样品量小，

且抗干扰，测量误差小。用单点法定量，检测过程中

只需配制单点标准溶液，相对于外标法和内标法具

有操作简便快速、测定结果稳定的特点，对于体积

分数为 70%～80% 的乙醇溶液样品，用体积分数为

75% 的乙醇标准溶液单点定量准确度和精密度均

较高。
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