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硝基苯、苯胺、羟基苯胺和对氨基苯酚的测定（3）   
分析报告

——江苏介观催化材料科技有限公司                        

一、检测方法：

福立方法，与2022年8月10日《对氨基苯酚等 分析报告》检测方法一致。
2、 客户要求：

硝基苯、苯胺、羟基苯胺和对氨基苯酚分离条件优化
3、 方法原理

试样经反相液相色谱分离，紫外检测器检测，根据色谱峰的保留时间定性，面积归一化定量。
4、 试剂和材料

4.1 试剂

4.1.2 水：哇哈哈

4.1.3 磷酸：分析纯

4.1.4 磷酸氢二钠：分析纯

4.1.5 磷酸二氢钾：分析纯
4.1.6 1-癸烷磺酸钠：离子对试剂

4.2 材料与仪器

4.2.1 液相色谱仪: LC5090液相色谱仪（含LC5090在线脱气机+LC5090二元高压输液泵+LC5090自动进样器+LC5090柱温箱+LC5090双波长-紫外检测器）

4.2.2 分析天平：感量0.0001 g

4.2.3 微孔滤膜：0.22μm
五、样品溶液的制备

5.1  对氨基苯酚标准品溶液：由客户提供对氨基苯酚标准品，称取适量，用乙腈超声溶解，用0.22μm有机微孔滤膜过滤，即得。

5.2  苯胺标准溶液：由客户提供苯胺标准溶液，用乙腈稀释至一定浓度，用0.22μm有机微孔滤膜过滤，即得。
5.3  羟基苯胺标准溶液：由客户提供羟基苯胺标准溶液，用乙腈稀释至一定浓度，用0.22μm有机微孔滤膜过滤，即得。
5.4  硝基苯标准溶液：由客户提供硝基苯标准溶液，用乙腈稀释至一定浓度，用0.22μm有机微孔滤膜过滤，即得。
5.4  混合标准溶液：分别移取一定体积的已经过滤的对氨基苯酚标准品溶液（5.1）、苯胺标准溶液（5.2）、羟基苯胺标准溶液（5.3）和硝基苯标准溶液（5.4）混合，摇匀，即得。
六、仪器条件
a) 色谱柱:  Sunniest C18-AQ，柱长250 mm，内径4.6 mm，粒径5 μm。

b) 流动相：A相: 乙腈 ；
B相: 磷酸盐缓冲溶液（称取磷酸氢二钠1.8 g、磷酸二氢钾2.8g和1-癸烷磺酸钠1.0 g，加水溶解并稀释至1 L，摇匀﹐再用10%磷酸溶液调节pH至6）。
c) 流速: 1.0 mL/min

d) 检测器: UV 280 nm

e) 柱温: 30 ℃

f) 进样量: 2 μL、 10 μL

g) 流动相梯度洗脱程序如下：
	时间[min]
	流速[mL/min]
	A[%]
	B[%]

	0.00
	1.0
	10
	90

	5
	1.0
	10
	90

	10
	1.0
	60
	40

	30
	1.0
	60
	40

	30.1
	1.0
	10
	90

	60
	1.0
	10
	90


七、分析结果
7.1 苯胺标准溶液谱图及分析结果
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7.2 羟基苯胺标准溶液谱图及分析结果
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7.3 硝基苯标准溶液谱图及分析结果
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7.4 对氨基苯酚标准溶液谱图及分析结果
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7.5 混合标准溶液谱图及分析结果
进样量2μL
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进样量10μL
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说明：（1）本次检测方法与2022年8月10日《对氨基苯酚等 分析报告》检测方法一致。硝基苯、苯胺、羟基苯胺和对氨基苯酚的水溶性不好，需要用乙腈或甲醇等有机溶剂溶解稀释，由于样品的溶剂极性和流动相的极性相差很大，建议客户减小进样量为2μL以减小溶剂效应对测定的影响。
（2）羟基苯胺溶液有两个色谱峰，在苯胺位置的色谱峰面积为12%，大约29 min的色谱峰面积为88%，初步判定29min的色谱柱是羟基苯胺的色谱峰，同时判断羟基苯胺可能不稳定，会降解为苯胺，客户在测定样品中苯胺和羟基苯胺需特别注意。
（3）该方法的流动相中添加了1-癸烷磺酸钠离子对试剂，该试剂对色谱柱损害比较大，建议客户完成样品测定后，立即用10%乙腈水溶液，冲洗90min，再用100%乙腈或100%冲洗40min。最终色谱柱保存在100%乙腈或100%甲醇中。
以上数据仅供参考，如有问题请电话联系。
 地址：四川省成都市成华区成致路50号3栋2单元3楼                       邮编： 610052
 分析员：刘海侠                                                       审核： 金迁
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_1234567890.doc


F U L I












