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GC-MS/MS联用测定电池电解液中碳酸脂

溶剂和添加剂

1前言

锂电子电池中的电解液由高纯有机溶剂、电解质锂盐、添加剂等配制而成，电解液中的

非水溶液是电池充电放电过程中离子流动的介质。电解液的性能对锂离子电池正常使用起到

非常重要的作用。碳酸脂类常用的溶剂包括碳酸乙烯酯（EC）、碳酸二甲脂（DMC）、碳酸

二乙酯（DEC）、碳酸甲乙酯（EMC）、碳酸丙烯酯（PC）等，电解液添加剂包括碳酸亚乙

烯酯（VC）、氟代碳酸乙烯酯（FEC）、碳酸亚乙烯酯（VC）、氟苯（FB）等。本文使用

杭州谱育科技 EXPEC 5231气质联用系统对电池电解液中常见的碳酸脂溶剂和添加剂进行分

析，获得良好的线性、灵敏度及重现性结果。

2.实验部分

2.1标准品、试剂和设备

仪器：配备有 GC 2000气相色谱仪的 EXPEC 5231三重四极杆串联质谱仪。

标准品：三（三甲基硅基）磷酸酯、环氧丁烯、碳酸二甲酯、氟苯、丙酸乙酯、碳酸甲

乙酯、碳酸二乙酯、丙酸丙酯、碳酸亚乙烯酯、氟代碳酸乙烯酯、碳酸乙烯酯、碳酸丙烯酯、

硫酸乙烯酯、1,3-丙烷磺酸内酯和已二腈标准品购自阿拉丁。

试剂：二氯甲烷，色谱纯。
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2.2 气相和质谱条件

GC条件

恒流模式 柱流量 1mL/min
进样口温度 250℃
分流方式 分流，分流比 20：1
色谱柱 DB-1701气相色谱柱( 60 m x 0.32mm, 0.25μm )
进样量 1uL

运行时间 25min

升温程序

速率

（℃/min）
温度

（℃）

保持时间

（min）
总时间

（min）
0 40 3 4
10 160 10 40

MS 条件

离子源温度 260℃
电离能量 70eV

GC接口温度 270℃
离子化方式 EI
采集方式 SIR模式

监测模式为选择离子监测模式(SIR)，碳酸脂溶剂和添加剂化合物监测离子参数见下表，

详见附图 5。
表 1 碳酸脂溶剂和添加剂离子信息

化合物名称 缩写 定量离子(m/z) 定性离子 1(m/z) 定性离子 2(m/z)

三（三甲基硅基）

磷酸酯
TMSP 147 73 131

环氧丁烯 EPB 68.89 42 38.9

碳酸二甲酯 DMC 45 59 15

氟苯 FB 70 96 50

丙酸乙酯 EP 75 102 57

碳酸甲乙酯 EMC 77 59 45

碳酸二乙酯 DEC 91 63 45

丙酸丙酯 PP 87 75 57

碳酸亚乙烯酯 VC 86 42 58

氟代碳酸乙烯酯 FEC 62 106 58

碳酸乙烯酯 EC 88 43 44
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碳酸丙烯酯 PC 87 57 102

硫酸乙烯酯 DTD 48 124 65

1,3-丙烷磺酸内酯 PS 58 57 64

已二腈 ADN 54 41 68

2.3 标准溶液配制

用二氯甲烷将碳酸脂溶剂和添加剂标准品配制成 0.5、1、2.5、5、20、25、50 ug/mL 的

混合标准品溶液，待 GC-MS/MS检测。

3. 结果

3.1 线性

二氯甲烷将碳酸脂溶剂和添加剂标准品配制成 0.5、1、2.5、5、20、25、50 ug/mL 的混

合标准品溶液，按照上述方法依次进样分析，以各目标物的定量离子色谱峰面积为纵坐标(Y)，

目标物标准溶液的浓度(X)为横坐标，采用外标法拟合后的标准曲线如下图 1所示，线性信息

见表 2，碳酸脂溶剂和添加剂化合物的 TIC图如图 2所示。
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图 1碳酸脂溶剂和添加剂标准曲线
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表 2 碳酸脂溶剂和添加剂标准曲线信息

化合物名称 线性范围（ug/mL） 标准工作曲线 线性系数

三（三甲基硅基）磷酸酯 0.5~50 y=178111.7914x – 16474.9217 0.9999

环氧丁烯 0.5~25 y=100159.1506x + 116595.7375 0.9996

碳酸二甲酯 0.5~50 y=740545.4947x – 196241.4951 0.9991

氟苯 0.5~50 y=321039.1401x + 341769.4192 0.9987

丙酸乙酯 0.5~50 y=171013.1388x + 3884.3707 0.9994

碳酸甲乙酯 0.5~50 y=438529.3189x – 15582.4632 0.9998

碳酸二乙酯 0.5~50 y=317385.5625x – 14072.9898 0.9993

丙酸丙酯 0.5~50 y=115128.0005x + 7105.6425 0.9996

碳酸亚乙烯酯 0.5~50 y=418025.6806x – 27401.9823 0.9999

氟代碳酸乙烯酯 0.5~50 y=255030.4087x – 11810.9384 0.9998

碳酸乙烯酯 0.5~50 y=215723.8650x – 7289.3309 0.9990

碳酸丙烯酯 0.5~50 y=81187.4516x + 4814.9058 0.9986

硫酸乙烯酯 0.5~50 y=271490.7374x – 32383.1691 0.9991

1,3-丙烷磺酸内酯 0.5~50 y=380019.6700x – 32974.2801 0.9991

已二腈 0.5~50 y=732910.8082x – 36005.5785 0.9993

图 2 碳酸脂溶剂和添加剂化合物 TIC图

3.2稳定性

二氯甲烷配制 1 ug/mL的碳酸脂溶剂和添加剂混合标准溶液，连续 7次进样，各化合物

峰面积的 RSD值均小于 5%，测试结果如下表所示。
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表 3 1 ug/mL 的碳酸脂溶剂和添加剂稳定性

3.4 检出限

准确称取碳酸脂溶剂和添加剂标准品，用二氯甲烷溶解稀释配制成混合标准品溶液，以

信噪比（峰-峰）等于 3时浓度作为检出限，信噪比（峰-峰）等于 10浓度作为定量限。计算

得出在分流比 20：1条件下，仪器检出限均低于 0.145 ug/mL，测试结果如下表所示。

表 4 碳酸脂溶剂和添加剂检出限测试结果

化合物名称 检出限(ug/mL) 定量限(ug/mL)

三（三甲基硅基）磷酸酯 0.066 0.221

环氧丁烯 0.033 0.109

碳酸二甲酯 0.145 0.483

氟苯 0.058 0.194

丙酸乙酯 0.039 0.131

碳酸甲乙酯 0.059 0.198

碳酸二乙酯 0.025 0.084

丙酸丙酯 0.038 0.127

碳酸亚乙烯酯 0.039 0.129

氟代碳酸乙烯酯 0.021 0.071

碳酸乙烯酯 0.018 0.061

碳酸丙烯酯 0.045 0.150

硫酸乙烯酯 0.039 0.131

1,3-丙烷磺酸内酯 0.028 0.095
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已二腈 0.019 0.062

4结论

本文使用杭州谱育科技 EXPEC 5231 气质联用系统开发测试电池电解液中碳酸脂溶剂和

添加剂的方法。碳酸脂溶剂和添加剂中 15种化合物线性良好，线性相关系数均大于 0.998。1

ug/mL的混合标准溶液连续 7针进样，15种化合物的峰面积 RSD均小于 5%。在 20：1分流

比条件下，仪器检出限均低于 0.145 ug/mL。使用该方法可分析电池电解液中 15种碳酸脂溶剂

和添加剂化合物，线性范围宽，获得优异的重现性和灵敏度，本方法适用于分析电池电解液

中碳酸脂溶剂和添加剂。
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