
第 21卷 第 5期 

1999年 10月 

重 庆 建 筑 大 学 学 报 

Joumal of Cho rq1 g Jianzhu Unive．mi~ 

V0】_21 No．5 

Oct．1999 

文章编号 ：1006—7329(1999)05—0103—03 

高效液相色谱法测定二氯喹啉酸 

蒙若兰 胡德斌 
{1重庆建筑大学 测试中心 400045；2 重庆师范高等专科学校 400030) 

fI _t-Z ‘； 

摘 要 应用反相离子对高效液相 色谱法对：氯喹啉酸原药进行 了定量测定，获得满意 

结 果 ，方 法 的 标 准 偏 差 是 0．31，变 易 系数 为 0 38，回收 率 为 99．11％ ～102．6％。 
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二氯喹啉酸(3．7一二氯喹啉 一8一羧酸)是一种新型化学特效除草剂 ，它可有效地防止稗草、雨 

花、鸭舌草、茨藻等杂草的生长。此除草剂熔点高 、蒸汽压低、酸度大 、气相色谱难以测定，而反相液 

相色谱又不能将主要成分与杂质分离，往往引起测定含量偏高 我们参考 了反相液相色谱酸抑制 

技术测定二氯喹啉酸，采用高效液相色谱法“】．其特点是在过程中加人了正四丁基溴化铵离子对试 

剂，由于二氯喹啉酸分子中含有羧基，流动相中的离子对试剂能与其溶质离子结合成极性弱的离子 

对．该离子对不易在水中离介而迅速转人有机相，同时溶质分子中又含紫外吸收性极强的喹啉环， 

故采用高灵敏度的紫外检测仪进行检测 

l 实验部分 

1．1 仪器与试剂 

仪器 ：Waters HPLc仪 5lO泵，486~v可变波长检测器； 

试剂 ：甲醇 一分析纯，重蒸 ，过滤； 水 一重蒸去离子水； 正四丁基演化铵 一分析纯。 

1．2 HPLc条件 

色谱柱 ：YWGCl8 250×4 mmid； 

流动相 ：甲醇 ：水 (0．0O5 M正四丁基溴化铵 ，磷酸调 pH为 6．2)=35：65； 

流速 ：2．0mL／min； 

检测 ：Uv240 nm，0 2 AlIfs。 

1 3 标样及样品制备 

由于二氯喹啉酸在水中，及有机溶剂中溶介度的不同，本测试制备的标样和样品采用乙醇溶介 

并定容。 

2 实验结果 

2 1 方法的线性关系 

分别配制含二氯喹啉酸 lO．10；20如；3o．29；40 39；6o．59mg／mL的标准系列溶液 ，各进样 2o 

mL，以峰高对含量作图，得到一条线性相关的直线 ，其线性方程如下： 

F=5 399x一0 296 

其相关系数：r=0．999 6 
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2．2 精密度测定 

采用本方法对二氯喹啉酸样品平行测定 5次，其标准偏差为 0．31，变异系数 0．389b，表明本方 

法具有 良好重现性 ，测试数据见表 1 

表 I 二氯喹啉酸的飘f定结果 

2 3 准确度 的测定 

在已知含量的二氯喹啉酸样品中加人一定量的二：氯喹啉酸纯品(含量 99％)测定其回收率。其 

平均回收率为 101％，变异系数为 1．28％，表明本方法具有较高的准确性，测试数据见表 2。 

表 2 二氯瞳啉醯样品添加标准品回收实验 

3 实验结果讨论 

3．1 由于二氯喹啉酸极性较大，用反相色谱 (甲醇 ：水作流动相)测定时，它在柱上没有保留，因而 

导致测量结果偏高。采用反相离子对色谱能使它在{丰J‘有一 

定保 留，在甲醇 ：水 (0．005mol／L正四丁基演化铵，pH：6 2) 

=35：65时二氯喹啉酸与杂质达到基线分离，并得到对称主 

峰 (图 1)。 

3 2 pH值的影响 

在使用正 四丁基溴化铵为配对离子的流动相中，FH=5 

时 ，出现峰拖尾现象；而当 =7时又出现伸舌头峰 ：当 FH= 

6．2时，峰形得以显著改善。 

3．3 检测波长的选择 

以二氯喹啉酸的紫外吸收图看 ，其最大吸收在 225 dEI， 

本文选择检测波长为 240 nrn，既能避开本底过高，又能获得 

高效灵敏度。 
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标 准样品色谱图 样品色谱 图 

囤 l 二氯喹啉酸标准样品与样品色谱图 
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