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摘　要　建立了烟火药剂中苦味酸的高效液相色谱检测方法。采用 Zorbax Eclipse XDB-C18色谱柱

( 4. 6mm×250mm , 5�m)分离, V (甲醇)∶V ( 0. 1%冰醋酸水溶液) = 55∶45, 等梯度洗脱, 流速0. 8mL / min;

测定温度为 40℃;采用紫外检测器检测 ,检测波长为 350nm。苦味酸的质量浓度在 0. 5—20mg / L 时与色谱

峰面积之间线性关系良好 ( r = 0. 9998) ; 加标回收率为 85. 6%—92. 4% , 相对标准偏差 ( RSD ) 为

2. 1%—6. 5%。该方法简便快速,结果准确,重现性好, 可作为检测烟火药剂中苦味酸的一个有效方法。

关键词　高效液相色谱法; 苦味酸;烟火药剂

中图分类号: O657. 7+ 2　　　文献标识码: B　　　文章编号: 1004-8138( 2011) 03-1142-04

1　引言
苦味酸( Picric acid) , 又称 2, 4, 6-三硝基苯酚, 黄色晶体, 味苦,有毒。溶于乙醇、乙醚、苯和氯

仿,较易溶于热水,干燥时易爆炸。常用于制酸性染料、照相药品、炸药及农药等 [ 1]。由于其能对人的

眼睛,皮肤及呼吸系统造成较大的伤害,因此其被认为一种重要的环境污染物
[ 2]
。此外,苦味酸也具

有很高的撞击和摩擦感度, 在烟花爆竹的生产、运输和使用过程中会造成一定的安全危害, 因此,许

多国内外烟花爆竹标准禁止在烟花爆竹产品中添加苦味酸[ 3]。此外,根据联合国全球化学品分类和

标记协调系统专家委员会制定的《全球化学品分类和标记协调制度》( GHS) ,要求化学品应加贴安

全数据表( SDS) ,准确标明产品中的化学成分; 2005年欧洲理事会和议会在烟火制品投放市场的提

案中也明确要求提供烟火药剂中化学成分的相关数据, 可见国外市场对烟花爆竹用烟火药剂要求

非常严格,因此,提高烟火药剂中化学成分的检测手段也是必要的。

目前,对于烟火药剂中苦味酸的检测还是采用化学定性的方法, 在其定量分析方面还未见报

道,本文建立了一种高效液相色谱法检测烟火药剂中苦味酸的方法,根据保留时间定性, 外标法定

量,方法简便快速,结果准确,重现性好。

2　实验部分

2. 1　仪器与试剂

Agilent T echnologies 1200 series高效液相色谱仪: 由四元梯度泵、四通道脱气机、自动进样器



及紫外检测器组成(美国 Agilent 公司) ; TDZ4-WS低速自动平衡离心机(湖南赛特湘仪离心机仪

器有限公司) ; SK-1快速混匀器(金坛市富华仪器有限公司)。

苦味酸为分析纯(广东省台山市化工厂) ;盐酸, 冰醋酸均为分析纯(上海国药集团化学试剂有

限公司) ;甲醇为色谱纯(德国Merck 公司)。实验用水为M illipore超纯水机(美国 Millipore 公司)制

备的超纯水。

2. 2　色谱条件

色谱柱为 Zorbax Eclipse XDB-C18柱( 4. 6mm×250mm , 5�m, 美国 Agilent 公司) ;流动相为甲

醇-0. 1%冰醋酸水溶液( 55∶45, V / V ) ;流速为0. 8mL/ min;柱温为40℃;进样量为10�L;紫外检测
器波长为 350nm。在此条件下,样品溶液和标准溶液色谱图见图 1、图 2。

图 1　苦味酸标准溶液的 HPLC-UV 色谱图

a——苦味酸。

图 2　烟火药剂中苦味酸的 HPLC-UV 色谱图

a——苦味酸。

2. 3　标准溶液的制备

准确称取0. 0500g 苦味酸,用甲醇溶解并定容于 50mL 容量瓶中,制成 1g/ L 的标准贮备液。准

确移取 2. 5mL 1g / L 的贮备液于 25mL 容量瓶中, 以甲醇定容至刻度, 得到 0. 1g/ L 的标准工作液,

摇匀。准确吸取此标准工作液一定体积, 以甲醇稀释并定容,制成质量浓度分别为 0. 5、1. 0、2. 0、

5. 0、10. 0、20. 0mg / L 的系列标准溶液。

2. 4　样品溶液的制备

准确称取已解剖分离并研磨好的烟火药剂 0. 5000g 于 10mL 离心管中,定量加入 5mL 水, 超

声40min,取出在混匀器上稍加混匀,在2500r·min- 1下离心2min。上清液经0. 45微孔滤膜过滤后

供 HPLC检测。

3　结果与讨论

3. 1　线性关系

将配制好的系列标准溶液按“2. 2”节的色谱分析条件进样分析,以峰面积为纵坐标 y ,标准溶

液浓度为横坐标 x ( mg / L ) ,进行线性回归,苦味酸在 0. 5—20. 0mg / L 质量浓度范围内线性关系良

好,线性方程为 y= 53. 208164x- 8. 674247( r= 0. 9998)。

3. 2　精密度实验

吸取同一低浓度的标准溶液 10�L,在上述色谱条件下,连续进样 6次, 测得苦味酸峰面积积分

值分别为 1. 0750、1. 0772、1. 0795、1. 0777、1. 0775、1. 0782, 相对标准偏差( RSD)为 0. 14%, 表明仪

器的精密度良好。

3. 3　重现性实验

平行称取同一烟火药剂样品 6 份, 在上述色谱条件下测定其含量, 测得苦味酸浓度分别为
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4. 211、4. 340、4. 268、4. 331、4. 362、4. 291�g/ mL, 测定结果的 RSD为 1. 3% ,说明方法的重复性良

好。

3. 4　加标回收率实验

取一已知不含苦味酸的空白烟火药剂分别加入高, 中,低不同水平的苦味酸标准溶液,按上述

方法测定苦味酸含量, 平均加标回收率结果见表 1。

表 1　苦味酸的平均加标回收率 ( n= 3)

加标量( �g) 测得量( �g) 平均加标回收率( %) RSD( % )

5 4. 62 92. 4 6. 5

25 21. 4 85. 6 2. 1

50 43. 7 87. 4 2. 6

3. 5　样品的测定

采用上述的 HPLC方法对烟火药剂样品中的苦味酸进行含量测定,结果见表 2。

表 2　样品测定结果 ( n= 3)

编号 测定值 �1(m g/k g) 平均值 �2( mg/ kg)

1# 36. 52

2# 36. 77 36. 56

3# 36. 39

4　结论
考察了甲醇、甲醇-0. 1%冰醋酸水溶液( 55/ 45, V / V )、水、80%甲醇-水溶液(含 0. 15%的 HCl)

作为提取剂对提取率的影响,通过实验发现,对于烟火药剂中苦味酸的测定, 水的提取效率最好,其

次是甲醇-0. 1%冰醋酸水溶液( 55/ 45, V / V ) , 80%甲醇-水溶液(含 0. 15%的 HCl)最低。

在实验中, 对苦味酸标准溶液在 210—400nm 波长范围内进行光谱扫描, 结果发现在 350nm

处吸收最大, 灵敏度最高。故选 350nm 为测定波长。

实验了甲醇-水流动相系统, 加入冰醋酸的分离效果较好; 实验了不同流动相比例,最后选定为

V (甲醇)∶V ( 0. 1%冰醋酸水溶液) = 55∶45。

提取样品时,分别超声 20、40、60min,发现超声 20min提取较低, 40min已提取较完全,选择超

声提取时间为 40min。
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Abstract　A method for the determinat ion of picric acid in pyrotechnic composit ion by high

performance liquid chromatography was developed. The separation w ere performed on a Zorbax

Eclipse XDB-C18 column( 4. 6mm×250mm, 5�m) w ith methanol-0. 1% acetic acid solut ion ( volume

rat io of 55∶45) as the mobile phase at the flow rate of 0. 8mL/ min and the temperature of 40℃. The

detection wavelength w as 350nm for ultraviolet detector. T here w ere good linear relationships betw een

the mass concentration and the peak areas of picric acid in the range of 0. 5—20mg/ L ( r= 0. 9998) .

The recoveries w ere 85. 6%—92. 4% with the relat ive standard deviat ions of 2. 1%—6. 5% . The

method is quick, simple w ith accurate results and good repeatability , and can be used for the

determinat ion of picric acid in pyrotechnic composit ion.
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