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消毒剂中有效成分$$$对氯间二甲苯酚%
三氯羟基二苯醚的高效液相色谱测定法

杜达安&谢剑锋&胡静&朱杰民

摘要!目的 研究消毒剂中有效成分$$$对氯间二甲苯酚%三氯羟基二苯醚的测定方法’ 方法 选用高效液相色谱

法&以乙腈?水@%9A#9(用冰醋酸调 B- 值 C89#为流动相&选用二极管阵列检测器&检测波长为 !>9 (5)结果 对氯间二甲苯

酚和三氯羟基二苯醚检出限分别为 !8#>%!89> (D&平均回收率范围为 <;8#EF=9C8CE&相对标准偏差为 98%EFC8#E) 结论

高效液相色谱测定法准确度和精密度较高&适用于含对氯间二甲苯酚%三氯羟基二苯醚消毒剂样品的测定)
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+技术与方法,

一场突如其来的 _ZG_ 灾害& 带给了人类健康意

识和思想观念的转变&人们的卫生观念和疾病防范意

识大大增强) 各种消毒剂产品因为能够杀灭病原微生

物而在社会上得到广泛的使用&但是化学消毒剂很多

是有机化合物&对环境和人体会造成一定的危害) 如

过氧乙酸和戊二醛消毒剂& 虽可杀灭一切致病微生

物&但也腐蚀物品&污染空气&对人体呼吸道和皮肤有

强烈刺激-致敏性) 随着我国卫生部.消毒技术规范/
"!""!0的颁布实施&对消毒剂的种类和含量提出了具

体的要求和监管) 对氯间二甲苯酚-三氯羟基二苯醚

属于苯酚类消毒剂&苯酚类消毒剂是使用历史最为悠

久的一类消毒剂&具有广谱高效低毒&使用安全&持效

长的优点而得到广泛的应用‘$a) 但是目前的.消毒技术

规范/(!99!0并没有方法对其进行检测&笔者在参考

有关文献的基础上&通过实验研究&采用高效液相色

谱法分析这 ! 种物质‘!a)

H 材料与方法

HIH 仪器

-P==99 型高效液相色谱仪& 配 b$C$$Z 型四元

泵&b$C$CZ 型 自 动 进 样 器 &b$C$%Z 柱 温 箱 &b$C$;H
型二极管阵列检测器(美国 安捷伦公司0*G./c:I,B 型

漩涡振荡器(德国 -.*L,0B2 公司0&;!$9’:dI- 型超声

振荡器 (美国 HGZ4_W4eU 公司0&deffe:g ZO/L.5*O
超纯水处理器(法国 deffePWG’ 公司0)
HIJ 试剂

对氯间二甲苯酚标准品(纯度!<<E&瑞典 h0Ki/
公司0&三氯羟基二苯醚标准品(纯度!<<E&日本 IO*
公司0&乙腈(色谱纯&美国 HK+L*Oi j &/OiJ,( 公司0&冰

醋 酸-无 水 乙 醇(优 级 纯&广 州 化 学 试 剂 厂0&水 为 超

纯水)
HIK 高效液相色谱条件

fU:=>:YH 色谱柱 (=;" 55k#8% 55&; "5& 美国

_lP’fUW 公司0&流动相为乙腈A水@%9A#9&用冰醋酸调

节 B- 值 C89&柱温 !; m&流速 =89 50 n 5*(&二极管阵列

检测器&波长 !>9 (5)
HIL 样品预处理

称取膏霜- 乳液或液体产品样品 =8999 D 于 !; 50
具塞离心试管中&用无水乙醇稀释定容至刻度&经漩涡

震荡混匀后&超声提取 =9F=; 5*(&取上清液用 98#; "5
滤膜过滤后备用&溶液中有不溶物时离心分离&取上清

液过滤后备用)
HIM 样品测定

按上述色谱条件取 =9 "0 待测溶液注入高效液相

色谱仪进行分析测定& 根据色谱峰的保留时间和三维

光谱图进行定性&根据色谱峰面积进行定量)作者单位!广东省疾病预防控制中心(广东 广州 ;=9C990
作者简介!杜达安(=<#o\0&男&副主任技师&从事环境卫生与理化检验)
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!"# 标准曲线

标准储备液配置!准确称取对氯间二甲苯酚"三氯

羟 基 二 苯 醚 各 98$99 9 : 用 无 水 乙 醇 溶 解 后 定 容 至

;99 50 容量瓶中#配成标准溶液$浓度为 ; 5: < 50% 准

确移取 9"98;9"98!9"98=9";899"!899"=899 50 上述对氯

间二甲苯酚"三氯羟基二苯醚标准溶液分别置于 ;99 50
容量瓶中$用无水乙醇定容至刻度$配成标准系列混合

溶液& 进样 ;9 !0 分析$用峰面积和标准浓度分别绘制

对氯间二甲苯酚’三氯羟基二苯醚的标准曲线&

$ 结果与讨论

$"! 检测器和检测波长的选择

现代消毒剂成分比较复杂$有些含有各种中草药"
护肤功效成分等$如何选择合适的色谱条件十分重要&
用紫外检测器对检测物质进行分析时$ 仅依据紫外检

测器保留时间进行定性$很难排除复杂基体的干扰$影

响对样品的准确定性$ 考虑到二极管阵列检测器为三

维定性定量检测器$ 可以用保留时间和光谱图来进行

综合判断$从而大大提高了样品分析的准确性$因此实

验中检测器选用二极管阵列检测器& 将对氯间二甲苯

酚" 三氯羟基二苯醚标准液在 !99>?99 (5 范围作光

谱扫描$发现对氯间二甲苯酚在 !!9"!@9 (5$三氯羟

基二苯醚在 !?9"!=#"!@9 (5 处均有较强的紫外吸收$
综合考虑为了消除试剂的背景干扰$提高检测灵敏度$
选择 !@9 (5 作为检测波长&
$"$ 流动相 A- 值及配比对样品色谱行为的影响

根据对氯间二甲苯酚和三氯羟基二苯醚 ! 种物质

自身的物理和化学特性$ 以及在实际检测过程中样品

自身的复杂和多样性$ 选择合适的流动相对分析有十

分重要的意义&在反复实验中$发现在酸性条件下进行

分析$其中 A- 值在 !89>?89 之间峰型变化不大$分离

效果好$结果满足实验要求$但当 A- 值大于 ?89 时峰

型变化较大$分离效果变差&选用强极性试剂乙腈与水

为流动相$其中乙腈和水的配比在 =9B=9 至 C9B?9 之间

! 种物质都能够很好地分离$ 综合考虑实验时间的长

短以及有机试剂对环境及人体的危害$ 选择乙腈和水

的配比为 %9B#9& 实验结果表明$在 A-D?89 及乙腈和

水的配比为 %9B#9 的流动相体系条件下$ 实验结果理

想$满足实验要求&
$"% 色谱柱及柱温的选择

由于流动相 A-D?89$所以选择耐酸柱来进行分析&
温度对样品分析没有明显影响$ 只对出峰时间有些影

响$综合考虑柱温选定为 != E$结果满足实验要求&
$"& 干扰性实验

由于现代消毒产品种类繁多$ 其自身的复杂和多

样性给检测工作带来很大干扰$ 如果分析过程中发现

有其他物质产生干扰$ 可以通过适当改变流动相的配

比关系$达到被测物色谱峰与干扰物色谱峰分离$并辅

以二极管阵列检测器进行三维定性分析$ 确保实验的

准确性&
$"’ 标准曲线及最低检出限测定

对氯间二甲苯酚" 三氯羟基二苯醚标准系列浓度

测定 % 次$取平均值得到标准曲线& 则对氯间二甲苯

酚标准曲线回归方程为 !D= #C#8#"F;;8==!$ 相关系

数 #D"8GGG G@( 三氯羟基二苯醚标准曲线回归方程为

!D% %?#8!"H98!#$ @%$相关系数 #D98GGG GG& 方法的最

低检出限以 ? 倍信噪比计算$ 对氯间二甲苯酚和三氯

羟基二苯醚的检出限分别为 !8#@’!89@ (:&
$"# 方法回收率和精密度试验

称取分别含有对氯间二甲苯酚’ 三氯羟基二苯醚

消毒洗手液’消毒药水进行加标实验$在标准曲线范围

内$ 分别加入对氯间二甲苯酚和三氯羟基二苯醚 ? 种

高’中’低浓度的标准溶液$测得各类消毒剂的加标回

收率和相对标准偏差$结果见表 $&

% 小结

本方法操作简单$ 分离效果好$ 准确度和精密度

高$适用于含对氯间二甲苯酚’三氯羟基二苯醚消毒剂

样品的测定&
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表 ! 消毒剂中对氯间二甲苯酚和三氯羟基二苯醚

高效液相色谱测定法的精密度与回收率实验结果 +$D%,

消毒剂

对氯间二甲苯酚

三氯羟基二苯醚

本底值
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