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摘　要　建立直接进水样高效液相色谱法测定饮用水源水中吡啶的分析方法。在优化的条件下,曲线

浓度范围在0. 01—2. 0m göL , 吡啶的响应值与浓度有良好的线性关系, 灵敏度高, 最低检出质量浓度为

0. 004m göL。该方法还具有预处理简便、不使用剧毒试剂、分析速度快等优点。相对标准偏差不大于6. 4%

(n= 7) ,回收率为 88%—106%。实验证明,该方法符合国标GB 383822002的要求,与推荐方法相比具有操

作简便快速、环保安全等优点。
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1　前言
吡啶 (C5H 5N )是一种含氮杂环化合物,是重要的化工原料,可用作生产农药,它还是一种优良

的溶剂,在纺织、制革、染整等行业均有广泛的应用。吡啶易溶于水,为有毒化学品,长期摄入出现头

晕、头痛、失眠、步态不稳等病症,并可发生肝肾损害。

我国地表水环境质量标准[1 ]中把吡啶纳入饮用水源地特定的监测项目, 标准限值为 0. 2

m göL。推荐的检测方法有巴比妥酸分光光度法[2 ]、顶空气相色谱法[3, 4 ]和蒸馏法[5, 6 ]。

目前用得较多的测定方法为巴比妥酸分光光度法,该方法操作繁琐,需要蒸馏富集,显色过程

中要使用高浓度的剧毒氰化钾溶液,且灵敏度低; 顶空气相色谱法,使用填充柱和氢火焰离子化检

测器[7 ] (F lam e ion ization detecto r, 简称 F ID )或氮磷检测器[3 ] (N itrogen Phosphorus D etecto r, 简称

N PD ) ,由于顶空法是分析水样上空的挥发气,因此如果用 F ID 检测器,方法灵敏度不及直接进样

高; 改用N PD 检测器可以提高灵敏度[8 ] ,但考虑到N PD 检测器对水汽较为敏感,且对气相色谱柱

要求较高 (目前能进水的色谱柱只有少数的几种)。综合考虑各因素,本文用高效液相色谱法直接进

水样,以甲醇2水为流动相测定水中吡啶的含量,取得了满意的效果。

2　实验部分
2. 1　主要仪器与试剂

10ADV P 高效液相色谱仪 (日本岛津公司) ,带自动进样器、二极管阵列检测器; Sh im 2pack V P2
OD S C18色谱柱 (日本岛津公司) ; 0. 45Λm 有机滤膜 (用于过滤H PL C 流动相及水样) ; 微量注射器

(10ΛL , 100ΛL , 1mL ) ,样品小瓶 (1. 5mL )。

吡啶标准溶液: 1000m göL ,溶剂为水,美国A bso lute公司。实验用水为超纯水。



2. 2　色谱条件

炉温: 35℃;流动相: 30%甲醇∶70%水;检测器波长: 254nm ;流速: 1. 0 mL öm in。

2. 3　样品分析

水样在进样分析前用 0. 45Λm 滤膜过滤后,放入样品瓶中通过自动进样器取样分析,进样量

20ΛL。

3　结果与讨论
3. 1　色谱图

吡啶色谱图见图 1和图 2。图 1为标准色谱图,吡啶浓度为 2m göL。图 2为饮用水源水样品加
标色谱图。

图 1　吡啶的标准色谱图 图 2　饮用水源水样品加标色谱图

3. 2　流动相的选择

我们尝试用乙腈2水,甲醇2水等流动相,发现用甲醇2水流动相,吡啶的出峰时间比较后,避免
了干扰,获得良好的分离效果。

3. 3　校准曲线与方法检出限

吡啶标准溶液的配制: 用微量液体注射器吸取 100ΛL 吡啶标准水溶液注入装有少量超纯水的
10mL 容量瓶中。加水到刻度,混匀。此溶液每 1ΛL 含吡啶 10ng。
分别用微量注射器取一定量标准储备液,用超纯水稀释,配制系列标准溶液,浓度为 0、0. 01、

0. 02、0. 05、0. 1、0. 5、2m göL。取 20ΛL 标准溶液注入液相色谱仪分析。所得结果用最小二乘法进行
线性回归,峰面积 y 与浓度 x 在 0. 01—2. 0m göL 范围内呈线性关系,线性方程为 y = ax + b, a=

75541, b = 283. 36, r
2 = 0. 9994。在上述色谱条件下, 以 3 倍基线噪声作为方法检出限, 为

0. 004m göL。

3. 4　精密度与回收试验

3. 4. 1　精密度试验

分别测定 7份浓度为 0. 02m göL 的水样,分析结果见表 1。
表 1　精密度试验结果

序号 1 2 3 4 5 6 7

测定值 (m g·L - 1) 0. 022 0. 020 0. 020 0. 023 0. 022 0. 020 0. 023

RSD (% ) 6. 1
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3. 4. 2　回收率试验

水源水样品在进样分析前用 0. 45Λm 滤膜过滤后,放入样品瓶中通过自动进样器取样分析,进

样量 20ΛL。直接取样品加入吡啶标准储备液,加标浓度分别为 0. 05、0. 1m göL。回收率结果见表 2。
表 2　回收率试验结果

水样名称 测定次数
样品平均浓度

(m g·L - 1)

加标浓度

(m g·L - 1)

加标后平均浓度

(m g·L - 1)

平均回收率

(% )

相对标准偏差

(% )

广州水厂吸水点A 7 0. 012 0. 05 0. 061 98. 3 5. 9

广州水厂吸水点B 7 未检出 0. 05 0. 048 96. 9 6. 3

广州水厂吸水点C 7 未检出 0. 10 0. 097 97. 0 6. 4

4　结论
直接进水样法在吡啶浓度为 0. 01—2m göL 范围内响应值与浓度有良好的线性关系,方法检出

限为 0. 004m göL ,灵敏度和检出限均能满足我国《地表水环境质量标准》[1 ]要求。加标回收率结果

令人满意,且干扰少。直接进水样技术方法简便、快速、准确,测试费用低廉,干扰少。直接进水样高

效液相色谱法测定饮用水源水中吡啶污染物是简单易行的分析方法,值得推广应用。
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D eterm ination of Pyr id ine in D r ink ing Water by H igh Performance

L iquid Chromatography

ZHOU Zh i2Hong　OU H ui　W U Q ing2Zhu
(Guangzhou E nv ironm ental M onitoring Center, Guangzhou 510030, P. R. China)

Abstract　A m ethod of determ ination of pyridine in drink ing w ater by h igh perfo rm ance liquid

ch rom atography w as developed. T he correlation coefficien t w as 0. 9994 in the range of pyridine’ s

concen tration of 0. 01m göL to 2. 0m göL. T he detection lim it w as 0. 004m göL and the recovery w as in

the range of 88%—106%. T he results show ed that the m ethod could m eet the requirem en t of GB

383822002.
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