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高效液相色谱法测定工业废水中盐酸苯肼 
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(江苏南大金山环保科技有限公司，江苏南京210046) 

[摘要]通过实验建立了工业废水中盐酸苯肼的高效液相色谱分析方法。色谱条件为：Kromasil—C (150mmx 

4．6 mm，5 m)色谱柱 ，流速 1 mL／min，柱温 30℃，进样体积 10 L，流动相为 V(甲醇)： (8 mmo1／L KH2P04+4 mmo1／L 

K2HPO4)=35：65，测定波长235 am。测定结果表明，线性范围为 O．1 100 mg／L，平均加标回收率为98．2％．相对标准偏 

差为 1．O6％。该方法操作简单，分析快速、准确。 
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Determination of phenyIhydrazine hydrochloride in 

industrial wastewater bV H PLC 

Zhao Xuemei，Shao Yan，Lu Zhaoyang，Yao Jiwei，Cao Huan，Fan Jian 

(Jiangsu N&JEnvionmental Technology Co．，Ltd．，Nanjing 210046，China) 

Abstract：The HPLC method for determining phenylhydrazine hydrochloride in industria1 wastewater has been 

established．The chromatogram conditions are as follows：Kromasil-Clscolumn(150 mmx 4．6 mm，5 m)，velocity of 

flow 1 mL／min，column temperature 30 oC，sample volume 10 IxL，mobile phase is (methano1)： (8 mmol／L KH2PO4+ 

4 mmol／L K2HPO4)=35：65，and wavelength 235 am．The results show that the method offeres good linearity from 

0．1—100 mg／L，average recovery rate is 98．2％ and RSD 1．06％ ．Th is method is characterized by easy operation，and 

rapid and accurate analysis． 
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盐酸苯肼是一种重要的有机中间体．主要用于 

染料、医药及农药工业 ，可生产色酚 AS—G、药物安 

替比林、阳离子染料等[1]。盐酸苯肼具有毒性且有致 

癌性 ，大 鼠经 E1半致死剂量 D50为 188 I~g／g，人 口 

服中毒剂量为0．2 g，对环境及人体健康危害极大|2]。 

因此控制工业废水 中盐酸苯肼的含量 ．研究其分 

析方法，具有重要意义。据报道，目前肼类物质的分 

析方法有气体吸收法[3]、双安培检测法[引、分光光度 

法[ 、离子对色谱法[ ]等，笔者采用高效液相色谱法 

测定盐酸苯肼，该方法操作简便，分析快速、准确。 
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1 实验材料与方法 

1．1 实验材料 

仪器：美国Agilent 1200液相色谱仪，配多波长 

(MWD)检测器。 

试剂：甲醇，色谱纯；盐酸苯肼、磷酸二氢钾、磷 

酸氢二钾．分析纯。水为二次蒸馏水。 

工业废水由江苏某化工厂提供。 

1．2 色谱条件 

Kromasi—C18柱(150 mm X 4．6 mm，5 m)，流动相 

V(甲醇 )： (8 mmo~L KH2PO4+4 mmoUL K2HPO4)= 

35：65，波长 235 nm，流速 1 mL／min。柱温 30℃。 

1-3 样品制备 

对盐酸苯肼质量浓度≥100 mg／L的废水 ．过滤 

后须将其稀释到 100 mg／L以下进样；对盐酸苯肼质 

量浓度 <100 mg，L的废水 ，过滤后可直接进样。 

1．4 定性定量分析 

采用标准物质的保留时间对样品峰定性．采用 

外标法用峰面积进行定量计算。依次配制不同浓度 

的盐酸苯肼标准溶液进行分析．以盐酸苯肼质量浓 

度(m L)为横坐标，峰面积为纵坐标绘制标准曲线。 

2 结果与讨论 

2．1 色谱条件的优化 

2．1．1 流动相的选择 

废水中杂质很多．为使被测物盐酸苯肼获得更 

尖锐的峰形。得到最大的分离度．本实验采用磷酸盐 

缓冲液来抑制峰的拖尾。缓冲液的 pH对盐酸苯肼 

的峰型和保 留值均有影响 。实验结果表明 ．当 

KH2PO4和 KzHPO 配合使用 ，质量浓度分别为 8 

mmo~L和4mmoFL，即pH为 6．5时．得到的峰型较 

好，可满足分析要求。同时调节了甲醇用量。当 (甲 

醇 )： (8 mmoUL KH2PO4+4 mmo~L K2HPO4)=35：65 

时。盐酸苯肼与废水中的其他杂质能较好地分离 

2．1．2 检测波长的选择 

对盐酸苯肼标准溶液进行紫外光谱扫描．发现 

在235 nm处有较强吸收。同时在此波长下．杂质对 

主峰的影响小，因此选择 235 nm为检测波长 

2．2 标准曲线与方法检出限 

精密称取盐酸苯肼 0．010 0 g溶于 100 mL容量 

瓶中，充分溶解后，用水定容至刻度。混匀，配成质量 

浓度为 100 mg／L的盐酸苯肼标准溶液。用水逐级稀 

释，可得不同浓度的盐酸苯肼工作液。 

采用质量浓度为 50 mg／L的盐酸苯肼工作液 ． 

在上述色谱条件下进样，进样体积为 l0 L，测得的 

盐酸苯肼的HPLC如图 1所示。 

j． ，U 

2．5 5．O 7．5 10-0 12．5 15．0 17．5 20．O 

时间／min 

图 1 盐酸苯肼的 HPLC 

由图 1可知，盐酸苯肼保留时间为 3．970 min。 

在上述色谱条件下．对不同浓度的盐酸苯肼工 

作液进行测定，进样体积为 10 L。以盐酸苯肼质量 

浓度( )为横坐标、峰面积( )为纵坐标绘制标准曲 

线，结果如图2所示。 
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范围为 O．1~1．0 mg，L 范围为 1~100 m#L 

图 2 盐酸苯肼标准 曲线 

整个浓度范围(0．1~100 mCL)内的盐酸苯肼标 

准曲线见图3。 

20 4o 6o 80 l00 

盐酸苯肼质量浓度ffmg·L--) 

图3 O．1~100mg／L范围内的盐酸苯肼标准曲线 
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仅为 15 m2，总投资约为60万元。电费为 0．77元／m3． 

废水处理药剂费主要是中空纤维膜反冲洗用药等． 

为0．10元／m ，人工费为 0．83元／m3．维修折旧费为 

0．76元／m ，总运行费用为 2．46元／m3。目前，天津市 

工业用水水费为7．50元／m3．运行时间按 300 d／a计， 

则投资回收期为3．31 a 

5 结论 

针对该厂废水排放情况及水质特点．对部分废 

水采用了高温冷却塔+两级核桃壳过滤器预处理+ 

中空纤维膜微滤系统的处理工艺。运行结果表明，该 

工艺技术可靠，运行稳定，既可以节约水资源，实现 

企业的清洁生产．又能减轻原废水处理站的运行负 

荷．实现处理出水的稳定达标。 
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由图3可见．曲线在盐酸苯肼质量浓度为 0．1～ 

100 mg／L范围内的线性关系良好 

在上述色谱条件下．检出限按信噪比的3倍计 

算．为 0．03 m#L。 

2．3 精密度与加标回收试验 

取 6份盐酸苯肼质量浓度为 490．0 mg／L的废水 

各 5．0 mL．分别加入盐酸苯肼标样(质量浓度为 

530．0 rag／L)4．0、5．0、6．0 mL，定容至 100 mL容量瓶 

中。在上述色谱条件下对其进行测定。计算回收率， 

结果见表1 

表 1 回收率测定结果 

由表 1可以看出．回收率在 97．0％～99．7％之 

间．平均加标回收率为 98．2％。相对标准偏差为 

1．06％(n：6)。 

2．4 废水分析 

对实际废水．首先进行过滤，然后对浓度较高的 

废水进行稀释．控制盐酸苯肼质量浓度在 100 mg／L 

以下。在上述色谱条件下进样，进样体积为 10 L。 

—
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根据测得的峰面积．对照标准曲线。即可得到废水中 

盐酸苯肼的含量 盐酸苯肼与杂质分离良好。且整 

个分析过程在 20 min内即可完成 

3 结论 

采用高效液相色谱法测定工业废水中的盐酸苯 

肼，操作简便、快速，无需对样品预处理，精密度和准 

确度均符合要求。该方法适用于企业污水排放控制， 

同时也可用于环境样品监测 
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