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高效液相色谱法测定苯并三氮唑

黄红军, 万红敬, 李志广, 王晓梅, 胡建伟, 张 � 敏
(军械工程学院 理化教研室, 石家庄 050003)

摘 � 要: 提出了高效液相色谱法测定苯并三氮唑产品以及工业循环冷却水中苯并三氮唑含量的

方法。色谱分离采用 Kromasil C18 ( 4. 6 mm � 250 mm, 5 �m)色谱柱, 以乙腈�水( 25+ 75)为流动

相,流量为 1. 0 mL � min
- 1
, 检测波长为 260 nm。苯并三氮唑的质量浓度在 3. 84~ 76. 8 mg � L - 1

范围内与峰面积呈线性关系,平均回收率为 96. 4%。
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Determination of Benzotriazole by HPLC
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Abstract: A H PLC method for determination of benzotr iazole ( BT A ) and its application to the analysis of

cir culating coo ling wat er sample was propo sed. T he K romasil C18 chr omatog r aphic column ( 4. 6 mm � 250 mm,

5 �m) w as used fo r the separation, and a mix tur e o f acetonitrile and water ( 25+ 75) was used as mobile phase w ith

flow�rate of 1. 0 mL � min- 1 . UV�detection at 260 nm was adopted. L inear relationship betw een values of peak area

and mass concentr at ion of benzot riazole was obtained in the range o f 3. 84 to 76. 8 mg� L - 1 . T est fo r recovery was

made by adding standard BT A to a know n BTA sample and analyzing by the pr oposed method, result of aver age

r ecovery ( n= 5) found w as 96. 4% .
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� � 苯并三氮唑( C6H 5N 3 , 简称苯三唑或 BT A)是

金属铜的缓蚀剂、稳定剂,对钢铁也有一定的防锈作

用[ 1] ,广泛用于工业循环冷却水系统中。但在水循

环过程中,苯并三氮唑有可能被不断消耗, 而影响水

循环系统的稳定, 因此快速、准确测定苯并三氮唑产

品及循环水中苯并三氮唑的浓度, 对确保系统的长

期稳定运行具有重要意义。目前, 水处理剂以及工

业循环冷却水中苯并三氮唑含量的测定方法有毛细

管电泳法 [ 2] ,间接原子吸收光谱法 [ 3] ,而高效液相色

谱法鲜见文献报道。

本工作采用高效液相色谱法测定苯并三氮唑,

该方法可用于日常生产监测。
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1 � 试验部分

1. 1 � 仪器与试剂

Waters 515 液相色谱仪( 515泵、PDA 紫外检

测器)。

对照品溶液:称取干燥的苯并三氮唑对照品(纯

度为 99. 7% )适量, 用水溶解, 配制成质量浓度为

768 mg � L - 1。

乙腈为色谱纯, 试验用水为二次蒸馏水。

1. 2 � 液相色谱分析条件

Kromasil C18色谱柱( 4. 6 mm � 250 mm, 5 �m) ,

流动相为乙腈�水( 25+ 75)溶液, 流量为1. 0 mL �

min- 1 ,检测波长为 260 nm, 进样体积20 �L。理论塔

板数按苯并三氮唑峰计不低于 1 500。

1. 3 � 试验方法

称取磷酸系循环水阻垢剂 0. 25 g 于 100 mL 容
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量瓶中,用纯水溶解,超声混匀后定容,用 0. 45 �m

滤膜过滤,按色谱条件进行测定。

循环冷却水直接经 0. 45 �m 滤膜过滤, 按色谱

条件进行测定。

2 � 结果与讨论

2. 1 � 检测波长的选择

苯并三氮唑的最大吸收为末端吸收,紫外扫描

光谱图见图 1, 但是末端吸收干扰大, 因此, 选择吸

收不是最强但干扰小的 260 nm 为检测波长。

图 1 � 苯并三氮唑的紫外扫描光谱图

Fig. 1 � U V scanning spect rum of BTA

2. 2 � 流动相的选择

试验了不同比例的乙腈与水混合溶液对分离效

果的影响,结果表明:乙腈与水以体积比 25比 75作

为流动相时, 既能达到较好的基线分离,又能保证较

短的保留时间。

2. 3 � 流量的选择

考察了在 0. 8~ 1. 2 mL � min
- 1
范围内改变流

动相流量对色谱峰的影响, 当流动相流量在

1. 0 mL � min- 1时出峰时间合适,峰形较好, 试验选

择流动相的流量为 1. 0 mL �min
- 1
。

2. 4 � 样品色谱图
按仪器工作条件测定对照品与试样。对照品的

液相色谱图见图 2, 苯并三氮唑阻垢剂及循环水试

样的色谱图见图 3。

图 2 � 苯并三氮唑对照品的色谱图

Fig. 2 � Chr om atogram of BT A reference substance

( a) � 苯并三氮唑阻垢剂

( b) � 循环水

图 3 � 苯并三氮唑阻垢剂( a)及循环水( b)试样的色谱图

Fig. 3 � Ch rom atograms of samples of BTA an ti�s cal ing agen t ( a)

and of ci rculat ing cooling water( b )

2. 5 � 标准曲线及检出限

分别移取 384 mg � L - 1苯并三氮唑标准溶液

0. 1, 0. 2, 0. 4, 0. 8, 1. 2, 1. 6, 2. 0 mL 于 10 mL 容量

瓶中, 加水至刻度,摇匀,分别取 20 �L 注入液相色

谱仪进行测定。苯并三氮唑质量浓度在 3. 84~

76. 8 mg � L - 1范围内与其峰面积呈线性关系, 线性

回归方程为 y = 60. 388 x + 25. 559, 相关系数为

0. 999 3。在选定的色谱条件下, 以 3 倍信噪比计算

苯并三氮唑的检出限为 0. 02 mg � L- 1。

2. 6 � 精密度
取 30. 72 mg � L- 1对照品溶液,按试验方法连

续进样 6次,测得苯并三氮唑峰面积平均值的相对

标准偏差为 0. 8%。

2. 7 � 回收试验

称取已知质量分数为 0. 5%苯并三氮唑缓蚀阻

垢剂 0. 25 g, 加入标准品 460. 8 �g , 按试验方法进

行测定,平均回收率( n= 5)为 96. 4%。

2. 8 � 样品分析
按试验方法对磷酸系循环水阻垢剂、循环水中

苯并三氮唑含量进行测定, 测得磷酸系循环水阻垢

剂中苯并三氮唑的质量分数为 0. 51% ,循环水中苯

并三氮唑的质量浓度为 0. 69 mg � L- 1。

苯并三氮唑是一种重要的金属防腐剂, 按色谱

条件可以对循环水阻垢剂以及循环冷却水中苯并三

氮唑的含量进行监测, 结果表明: 该方法具有简易

性、实用性和可行性,还可以为含有苯并三氮唑的其
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硝酸镁溶液: 5 g � L - 1
。

氯化钯为分析纯, 其他试剂均为优级纯,试验用

水为二次去离子水。

1. 2 � 仪器工作条件

波长 228. 8 nm, 灯电流 4 mA, 光谱通带宽度

0. 5 nm,塞曼背景校正, 测定方式为峰高法, 氩气流

量为 0. 2 L � min- 1 , 间歇供气, 进样体积 20 �L,

5 g � L- 1
硝酸镁溶液 4 �L。石墨炉升温程序见

表 1。

表 1 � 石墨炉升温程序
Tab. 1 � Program of temperature elevation of graphite furnace

阶段
温度

/ �
时间

/ s

斜坡升温速率

/ ( � � s- 1)

氩气流量

/ ( L � min- 1 )

干燥 120 25 10 0. 2

灰化 750 20 150 0. 2

原子化 1 100 3. 0 0 关

清洗 2 400 3. 0 0 0. 2

1. 3 � 试验方法

称取样品 0. 5 g 于瓷坩锅中, 加入硝酸 2 mL,

在电炉上低温消化直至近干,加硝酸( 1+ 99)溶液溶

解盐类, 样品溶液滤入 25 mL 比色管中, 定容至

25 mL,按仪器工作条件进行测定。

2 � 结果与讨论

2. 1 � 钙的基体干扰及消除

试验结果表明,当钙基体达到 0. 1%以上,对镉

的测定产生严重干扰, 选择磷酸二氢铵、氯化钯、硝

酸镁作为基体改进剂消除钙的干扰。结果表明: 磷

酸二氢铵作基体改进剂不能减少钙对镉干扰; 当加

入氯化钯作为基体改进剂时,钙对镉的干扰减少,当

钙基体达到 0. 4%以上时, 钙对镉的吸光度抑制率

在 30%左右;当加入硝酸镁作为基体改进剂时, 钙

基体达到 0. 8% (相当于样品中含钙量为 40%) , 也

不会产生基体干扰。

2. 2 � 升温程序的优化

试验对含 2 �g � L - 1镉的试样溶液进行石墨炉

升温条件的选择, 加入 5 g � L
- 1
硝酸镁溶液 4 �L

作基体改进剂。在原子化温度 1 000 � 的条件下,

灰化温度从 300~ 900 � 范围内,每升高 50 � 测定

一次吸光度,灰化温度在 600~ 750 � 范围内, 吸光

度最大。试验选择灰化温度为 750 � 。

固定灰化温度为 750 � , 原子化温度在 900~

2 300 � 范围内,每升高 100 � 测定一次吸光度,原

子化温度在 1 100~ 2 300 � 范围内, 吸光度最大且

稳定。试验选择原子化温度为 1 100 � 。
2. 3 � 工作曲线和方法检出限

按仪器工作条件对镉标准溶液系列进行测定,

镉的质量浓度在 5. 0 �g � L- 1
以内与吸光度呈线性

关系。对试剂空白溶液平行测定 11次, 以 3倍标准

偏差除以标准工作曲线斜率计算方法的检出限,检

出限为 0. 066 �g � L - 1 ,按食品消化取样量计算,镉

的检出限为 3. 3 �g � kg - 1
。

2. 4 � 方法的精密度

按试验方法对含镉 0. 5, 1. 0, 2. 0 �g � L- 1的钙

基体试样溶液, 平行测定 7 次, 其相对标准偏差在

2%~ 3%之间。

2. 5 � 回收率试验

称取不同类型的补钙食品,加入适量的镉标准

溶液, 按试验方法进行回收试验, 回收率结果见

表 2。

表 2 � 回收试验结果
Tab. 2 � Resul ts of test for recovery

样品
测定值

/ ( mg � kg- 1)

加入量

/ ( mg � kg- 1)

测得总量

/ ( mg � kg- 1 )

回收率

/ %

牛乳钙片 0. 013 0. 030 0. 040 90. 0

钙铁锌胶囊 0. 004 0. 030 0. 035 103. 3

牛初乳钙片 0. 024 0. 030 0. 052 93. 3

本法采用石墨炉原子吸收光谱法测定高钙食品

中镉含量, 方法准确、可靠。
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他防腐产品的含量监测提供参考依据。
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