
 

碳酸二甲酯分析方法述评 
1996 年唐山市朝阳化工总厂成功产业化酯交换法碳酸二甲酯生

产工艺，随后的十几年国内碳酸二甲酯行业得到了突飞猛进的发展，

经历了行业从无到有、企业从弱到强、产品从粗到细的发展过程。

现在国内生产企业有 12 家，到今年底产能将达到 43.6 万吨。 

随着行业的发展，碳酸二甲酯产品在国际市场上的影响力越来

越大，在国内应用领域越来越宽广。但是，随之而来的问题是：用

户使用领域不同对产品质量要求各不相同；本行业缺乏统一的质量

标准；各生产企业分析方法不同；从而造成了各生产企业之间、生

产企业和客户之间对产品质量产生异议，使生产企业的领导对自己

生产的产品质量感到茫然。 

为了解决这一问题，我将我们建立和改进碳酸二甲酯产品企业

标准的过程和现行的标准以及分析方法向大家汇报一下，力求达到

以下目的：在缺乏化工行业标准的情况下使生产企业统一认识、客

户更加了解产品质量的本质、减少因为产品质量产生的纠纷。 

1996 年我在唐山市朝阳化工总厂完成了酯交换法碳酸二甲酯产

业化项目，同时根据客户需求，在原光气法碳酸二甲酯产品标准的

基础上制定了唐山市朝阳化工总厂的企业标准，指标内容如下： 

 

唐山市朝阳化工总厂企业标准 Q/CH02-1996 

 

 

 

 

2003 年 11 月 10 日根据客户新的要求，企业生产的具体情况和

对酯交换法碳酸二甲酯生产工艺的不断改进，更新了企业标准，指

标内容如下： 

 

指标名称 
指标 

优级品 一级品 

碳酸二甲酯[(CH3)2CO3]的含量 %≥ 99.5 99.0 

水份 ％≤ 0.1 0.1 

酸度(以 H + )计 mMol/100g≤ 0.10 0.10 

不挥发物%≤ 0.02 0.02 

密度 (２０℃/２０℃)g/cm
3 
 1.071±0.005 



 

唐山市朝阳化工总厂企业标准 Q/CH02-2003 

 

 

指标的修订主要是： 

1、将原来的酸度改为了碱度。原因是光气法生产会产生酸性杂

质，酯交换法生产用碱性催化剂会产生碱性杂质。 

2、按客户要求增加了外标法甲醇含量项目。 

以上标准随着 2003 年转让中石油锦西炼油化工总厂和山东王

家寨煤矿酯交换法生产技术一并传给了两家。 

根据国内外电池液客户的质量需求，2006 年 1 月 1 日由河北新

朝阳化工股份有限公司颁布了碳酸二甲酯纯化液标准，指标内容如

下： 

碳酸二甲酯纯化液标准 Q/XCY06-2006 

2008 年 8 月 1 日由唐山市朝阳化工总厂在 2003 年版本基础上

再一次更新了碳酸二甲酯标准并一直沿用至今，指标内容如下： 

 

 

 

 

 

指标名称 
指标 

优级品 一级品 

碳酸二甲酯[(CH3)2CO3]的含量 %≥ 99.5 99.0 

水份 ％≤ 0.1 0.1 

碱度(以 OH -  )计 mMol/100g≤ 0.10 0.10 

甲醇含量%≤(外标法) 0.1 0.3 

不挥发物%≤ 0.02 0.02 

密度 (２０℃/２０℃)g/cm
3 
 1.071±0.005 

指标名称 
等级指标 

电池液溶剂 纯化液 

碳酸二甲酯[(CH3)2CO3]               %≥ 99.99 99.99 

水分                             ppm≤ 30 100 

Na                               ppm≤ 5 --- 

K                                ppm≤ 5 --- 

Cu                               ppm≤ 5 --- 

Fe                               ppm≤ 5 --- 

Pb                               ppm≤ 5 --- 



 

唐山市朝阳化工总厂企业标准 Q/CH03-2008 

项目 
指标 

优级品 一级品 

碳酸二甲酯[(CH3)2CO3]的含量 ，  ％≥ 99.7 99.5 

水分，                ％≤ 0.05 0.10 

甲醇含量，            ％≤(外标法) 0.02 0.05 

 

指标的修订主要项目是： 

1、主含量指标：优级品从 99.5%提升为 99.7%；一级品含量从

99.0%提升为 99.5%。这是应国外部分客户要求修订的，同时企业生

产容易达到。 

2、水分含量指标：优级品从 0.10%降低为 0.05%；一级品含量

不变。这是应国内胶黏剂行业要求修订的，同时企业生产容易达到。 

3、甲醇含量指标：优级品从 0.10%降低为 0.02%；一级品从 0.30%

降低为 0.05%。这也是应胶黏剂行业要求修订的，同时企业生产容

易达到。 

    4、去掉了碱度、不挥发物、密度指标：根据大量的生产分析实

践碱度基本没有、不挥发物很低不影响任何领域使用、密度是纯物

理指标，以上指标非常稳定并不影响使用，去掉后节约了分析仪器

和药品、节省了分析时间、减轻了化验人员劳动强度。 

现行标准中碳酸二甲酯和甲醇的分析方法： 

1.1  气相色谱法测定碳酸二甲酯、甲醇含量 

1.1.1 原理 

利用几种不同物质(碳酸二甲酯、甲醇等)在流动相和固定相两相

间分配系数的不同，当两相作相对运动时，试样中各组分就在两相

中经过反复多次的分配，从而使原来分配系数仅有微小差异的各组

分能够彼此分离。 

1.1.2  试剂 

a) 氢气：纯度≥99.999%，经硅胶、分子筛干燥净化 

b) 氮气：纯度≥99.99%，经硅胶、分子筛干燥净化 

c) 压缩空气：经硅胶、分子筛干燥净化 

d) 甲醇：色谱纯 

e) 碳酸二甲酯：色谱纯 



 

1.1.3 仪器：带氢焰离子化检测器的气相色谱仪(如上分 1102GC 等)。 

1.1.4  操作条件 

1.1.4.1 色谱柱：毛细柱 ø0.25mm×0.25µm×30m 

1.1.4.2 固定液：SE-54 

1.1.4.3 检测器：氢火焰离子化检测器 

1.1.4.4 检测器温度：180℃ 

1.1.4.5 气化温度：180℃ 

1.1.4.6 柱温：80℃ 

1.1.4.7 载气：氮气 

1.1.4.8 载气流速：30ml/min 

1.1.4.9 进样量：0.4μl 

1.1.5 计算方法 

1.1.5.1 碳酸二甲酯: 面积归一化 

1.1.5.2 甲醇: 

采用外标法进行校正，由于各厂碳酸二甲酯中甲醇杂质的浓度

变化不大，可不必做校正曲线，采用单点校正法分析，即配制一个

和被测组分含量接近的标准样，定量进样。由被测组分与外标物组

分峰面积比求被测组分含量： 

X1=E1*A1/A2 

其中：X1——试样中组分的含量 

E1——标准样中组分的含量 

A1——试样中组分的峰面积 

A2——标样中组分的峰面积 

我们对行业内有代表性的五个企业样品在我们的色谱上用以上

方法进行了对比，结果如下： 

 

 

 

 

 

 

 

 

 



 

国内某 1 号企业产品样本 

 

 
 

 



 

 

国内某 2 号企业产品样本 

 

 
 



 

 

国内某 3 号企业产品样本 

 

 
 



 

国内某 4 号企业产品样本 

 

 
 

 



 

国内某 5 号企业产品样本 

 

 
 

 



 

国内某 6 号企业产品样本 

 

 
 

 



 

 

色谱纯样品 

 

 
 



 

 

外标法甲醇校准样品（加入的甲醇样品为 0.02%质量比） 

 

 
 



 

结果汇总 

样品名称 主含量 

%（W） 

甲 醇

含

量%(w

) 

校 准

后 甲

醇 含

量%(w

) 

主前峰

杂质总

量%(w) 

主 后

峰 杂

质 总

量%(w

) 

甲 醇

浓 度

校 正

因子 

1 号企业样品 99.8701 0.0155 0.0033 0.0196 0.1103  

2 号企业样品 99.9496 0.0091 0.0020 0.0091 0.0413  

3 号企业样品 99.8016 0.0738 0.0158 0.0793 0.1191  

4 号企业样品 99.7873 0.0431 0.0092 0.0466 0.1661  

5 号企业样品 99.9056 0.0592 0.0113 0.0592 0.0352  

6 号企业样品 99.7243 0.0075 0.0016 0.0102 0.2655  

纯化液样品 99.9956 0.0044  0.0044 0  

甲醇校正样品 99.9023 0.0977 0.0209 0.0977 0 0.2144 

 

通过以上各企业样品和校准样品的分析得出以下结论： 

1、各企业产品都能满足现行应用领域要求，行业生产产品质量

都在优级品以上，品质优秀。 

2、我们色谱上外标法甲醇浓度的校正因子为 0.2144 

3、甲醇含量都能满足现行应用领域要求，各家质量区别主要是

主后峰杂质含量的大小 

 

建议： 

1、在条件成熟时申请注册化工行业的碳酸二甲酯行业标准 

2、各生产企业以满足用户要求为基准，合理生产适当质量的产品，

对生产企业是有利的 

3、各生产企业要对自己生产的产品质量有信心，只要方法科学、做

法正确就会得到准确的结果 

4、不同的仪器有不同的校正因子，各家企业必须自己标定，不要为

了和另一家企业结果相符而调整色谱条件 

服务：为了提高行业内各生产企业的分析水平，以便满足广大客户

的质量需求，我公司愿意提供以下服务：免费协助建立科学的分析

方法、免费培训化验人员、免费提供校准用 DMC 色谱纯试剂（含



 

量≥99.99%）、免费分析有疑问的样品。 

以上内容属一家之言，欢迎大家商榷！ 

以上工作得到了以下人员的大力支持： 

榆林市云化绿能有限公司化验主任          马东飞 

盘锦辽河油田大力集团有限公司化验主任    孙先丽 

山东德普化工科技有限公司化验主任        孙庆莲 

盘锦辽河油田大力集团有限公司化验工程师  张鹏 

在此一并表示感谢！



 

 


