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t l一 1) 
吐氏酸废母液主要有机成份的 HPLC分析条件研究 

The Study On the Analy—ing Condition for the Main Organic Composition in 

Tobias Acid Waste Mother Liquor with HPLC 

蒋晨鹏 (清华大学环境工程系 北京 100084) 

—  r 摘 要 探索了用HPLC分析分离吐氏酸废母液的色谱条件，得出 0．24 M的四甲基溴化铵为“反离 

子”、甲醇一水 (20：80)为流动相．流速为 1．o mL／min 在 ODS H)npersi](5 m)柱上能很好地分离 吐氏酸废母 

液 及 

acid wa吼e mother liquor．It can we]】separate the tobias scjd waste mother】iquor and the standard sample，to de- 

terminethatthe notle hasc smethanol and water(20：S0)，0．24M tetramethy1amon[umbrornlde usefor re卅  

sion the dw— nte is 1．0 mL／min the chromatographic co]umn is ODS Hyper~l(5 m ) Adopt that plusing 

the standard in waste mother liquor determine the chromatographic peak of tobias acid and using outer-- dema r 

cate metbnd  ration the tobias acid content in the waste mother liquor． 

Key words Tobias acid W aste mother Iiau0r HPLC 

萘系染料中间体是染料合成的重要原料 ，包括 

吐氏酸、J酸、H酸 、丫酸矗z J酸、变色酸等 ，品种繁 

多 我国计有效百家染料中间体生产厂家，染料中间 

体生产过 程排出丈量高浓度有机废水 其中以中间 

体产品离析废母液的浓度最高 色度探 不可生物降 

解 且往往古有较高的盐份 ，多教呈酸性 属于对水 

环境与生态系统危害甚大的有毒有害有机废水 ，难 

采用常规方法进行 处理 太多数厂家对此类凄水 

未经处理直接排放于水环境中，造成极大危害f即使 

步数大型厂家实施处理 ．也是通过与其它废水混合 ． 

完成稀释作用而已．国内外研究表明 要对此类废水 

进行有效处理 ，技术比较复杂，费用十分昂贵 工业 

发达 国家已明令禁止生产染料中间体．鉴于 国内现 

状和此类废母液的性质 本文认为实施废母液中有 

用资源的分离回收与综合利用是可行途径．11 而实 

施度渍资源化，其中有机哦份的定性与定量是基本 

前提．为此 本文针对 吐氏酸废母液．利用高效液相 

色谱，进行了分析分离方法的研究 ，并对废母藏中的 

主要有机成份吐氏酸进行了定性与定量．这种废母 

液的成份分析国内外尚未见报导． 

1 废水的来源及性质 

吐氏酸度母渡取 自天津某化工 厂吐氏酸生产工 

艺系统酸析排放水．吐氏酸的生产是 在一定 的工艺 

条件下，通过磺化 、氨解与酸析而生成，酸析滤液即 

为吐氏废母液． 

吐氏酸废母液的性质为： 

变化范 围 

C0D口 1×10‘一 4X104 

食盐量 1 50—200 rag／L 
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实测值 

1 2×10‘mg／L 

124 g儿， 
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其主哥有机成份为 

吐氏酸 羟 基吐 氏酸 2一黄胺 

2 实验部分 

2 l 仪器 

高效相色谫 ：HP 1050 

检测系统 ；HP 1040M 

计算机 ：VECTRA 486／25U 

打字机：DESKJ'ET 5o0 

注射器：25．aL平头注射器 

进样装置 ：六通定量进样阆(定量 20 L) 

电子天平：PAmode】 BA210S 

2 2 实驻试剂和标样 

甲醇 ：优缎纯 

承 ：高纯水 

四甲基溴化镀(TMAB)：化学纯 

氨水 ：分析纯 

盐酸 ；分析纯 

畦氏酸标样 含吐氏酸 98．24 

2．3 色谱条件 

2．3 1 流动相的选择 

J-M ·Kralawski“ 用四 (止j丁基磷酸铵 (tc． 

trail—butylammonium)为流动相 ，在 ~BondapakCl0 

住上分析 了吐氏酸的系列偶氮化产品、分离教果较 

好，但流动相配成方法未 见报导．刘彭兰l9一在 ODS 

C s10 m 的 色 谱 柱 上，以 甲醇 水 一 0．5‰的 

Nil H PO。为流动相-对吐氏酸工业品中的 2一萘胺 

进行了定性定量分析．从其色谱图来看 ，分离效果并 

不十分理 想．H ·Grossenbacker等人 采 用 0．IM 

的磷酸钾(PH=6．7)一甲醇一水为流动相．在 Nv— 

o]esil C 柱上采用梯度洗脱 ，很好地分离吐氏酸及 

其它一些芳磺酸 ，但丹离时词长谜 5o rain，日本丹 

析标准中规定以乙脯一水为流动相分析吐氏酸中的 

2一萘胺 ．其分离时何也较长，而且己腈毒性较大．本 

试验曾用 NaH：PO．一甲醇 水为流动相 对吐氏酸 

废母液进行了分离．结果不能达到分离的日的．经过 

大量试验探索后 ，发理采用甲醇一水 为流动相．以溴 

化四甲铵为 反离子 ，通过调整其配比，对吐氏酸废 

母液及吐氏酸标样均达到了很好的分 离效果 ，且分 

离时间短．故确定作为吐 氏酸废母液分析分离的流 

动 相． 

2．3．2 色谱条件 

色谱柱；ODS Hypersil 

5
．
am，200×4．6 nm 

流动相 ；甲醇+水+TMAB=20+80+o．24M 

流动相流量 ：1 0 mL／mln 

检测波长 ：254 nm 

柱温 ：4O℃ 

2．4 标准溶液的制备 

用电子天平称取 0．7401 g吐 氏酸标样于 100 

mL的小烧杯 中，加^少量的高纯 水．用 0．05 N 的 

氨水溶解，再用 0．01 N的盐酸调 pH到 6．8，最后用 

高纯水稀释到 100 mL容量瓶中，摇匀待用． 

2．5 水榉的稀释 

用移液管吸取 2．5 mL过塘好的吐氏酸废母{瘦 

于 100 mL小烧杯 中，加入少 量 高纯 水 ，调 pH 到 

6．8，最后 用高纯水稀释到 100 mL容量瓶 中，播匀 

待用． 

3 结果 

3．1 定性分析 

定性分析通常采用保 留时间进行定性 ，试验发 

现，标样与待铡水样色谱峰的保留时间不能一致 ，这 

是由于待测水样戚俯的复杂性 ．为确保定性 的准确 

性 ，本试验采用在待捌水样 中加标样．将加标的色谱 

图与待测水样色谱图比较，确定荷测物的色谱峰．其 

方法是在小烧杯中加入适量的稀释好的待测水样， 

再加入适量的吐氏酸标准溶液，将此加标溶液的色 

谱图与待 测水样色谱图 比较 ，定出吐 氏酸相对 应的 

色谱峰．见图 l中保 留时间为 5．445 rain的色谱峰 

所对应的物质即为吐氏酸． 

3．2 定量分析 

定量分析采用外标法，以峰面积计算 ．将上述配 

好的标准溶液分劓稀释 50、100、150、200、300、400 

倍 -配成不同浓度的藩禳 ．然后每种淮度的溶液分别 

进样测定两次．获得标准曲线试验结果．见附表和 圈 

2． 
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图 2 吐氏酸标准曲线 

较高 

标准曲线斜率 k一77532(mAUXsecL,／gj 

相关系数 r=u-0 9998 

可见仪器的性能良好．误差小，准确度及精密度 

吐氏酸废母液中吐氏酸的含量 

m ；峰面积×稀释倍数×标祥纯 度／斜率 

3694×40×98．24 177539 

l 87(g／L) 

4 结论 

(1)奉试验采用 甲醇一水一溴化四甲基铵(匣离 

子j作流动相对吐氏酸母液进行分离分析．选择的流 

动相具有根好的分离效果．本流动相对 吐氏酸工业 

品的分析同样适用． 

(2)采用加标法进行定性分 析 ．可排 除盐 浓度 

(或 PH)对定性的影响．对分 析有机戚份复 杂的其 

它废母液具有普遍的意义． 

(3)采用外标法对废母液 中的吐氏酸进行定量 

分析．相关系数选 0．9998．准确度及精确度高 ．能满 

足较高的分析要求 
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