


实 验 部 分

（一）仪器 LC-4A HPLC色谱仪，

SPD-1型紫外-可见分光光度检测器、R-

122T型记录仪和C-R2A型积分仪均为日本

岛津公司产品；粒径为5-6m的Zorbax
ODS色谱柱 （250mm 4.6mm内径）为美

国杜邦公司产品。

（二）试剂与溶液 1萘磺酸 （化学

纯，上海试剂三厂）经酸碱滴定法间接标定

后，按下述操作步骤，用ZorbaxODS制备
柱 （250mm 9.4mm内径）经多次进样，每

次于此化合物保留处的峰宽范围内收集经纯

化的1-萘磺酸并配制成浓度为250g/m1的
50％甲醇水溶液。2-萘磺酸 （分析纯，E.

Merck）配渲制成浓度为2.50mg/ml的甲醇

溶液，用50％甲醇水溶液适当稀释成浓度为

250g/m1的工作溶液。苯甲醇 （分析纯，

上海试剂一厂）先配制成1.00mg/ml甲醇

溶液，继用50％甲醇水溶液稀释成200g/
mL工作溶液。其它所用试剂均为分析纯

级。

流动相为含 0.125mo1/L硫酸锂之38％

甲醇—62％水 （体积比）溶液。

（三）实验步骤 吸取经0.45m孔径之

滤膜过滤过的含1和2-萘磺酸及苯甲醇 （内

标）之试样溶液20l，经进样口注入色谱柱

上，流动相流速为 0.50ml/min，淋出液中

的各组分借分光光度检测器于 220nm处检

测。试样中的此二萘磺酸的量以苯甲醇为内

标用峰面积法来测定。

结 果 与 讨 论

（一）流动相中甲醇浓度的影响

仅借甲醇-水之简单的二元流动相体

系，欲从Zorbax ODS柱中将1-与2-萘磺酸

分离开是困难的，因为任何改变流动相中的

甲醇浓度，乃至将其流速降到0.1m1/min，

此二化合物的保留也几乎完全相同。于此二

元A流动相体系中，加入 0.125mol/L硫酸锂，

研究了甲醇浓度对此二萘磺酸保留的影响

（见图1）。当着流动相中的甲醇浓度在30

—45％范围，其流速为0.5ml/min时，此二

组分可完全分离开。

（二）流动相中硫酸锂浓度的影响

选用38％甲醇水溶液作流动相，分别研

究了其中含不同浓度的硫酸锂、硫酸钠、磷

酸二氢钾和溴化四丁基铵对1- 2-萘磺酸保

留的影响。发现在此流动相体系中，加入

硫酸锂为佳。随着流动相中硫酸锂浓度的增



加，此二组分在柱上的保留也增长 （见图

2），且也使二者的峰拖尾得到有效的抑
制。

（三）色谱图与响应因子

图3是含1-和2-萘磺酸及苯甲醇的标准

溶液按上述实验步骤所得的色谱分离图，其

保留时间分别是21.3，24.9和27.2min。
用苯甲醇作内标，以不同比例的1-萘磺

酸与2-萘磺酸的混合标准溶液，进行了二者

的响应因子（f'）的测定，其结果列于表1。

以二组分之保留处的信噪比 （以峰高计）为

2:l时，此方法的检出限为0.4ng 1-萘磺酸和

0.5ng 2-萘磺酸。

表 1 响 应 因 子

表 2 1 和 2-萘 磺 酸 的 回 收 试 验



（四）回收试验与试样分析

取不同比例的1-与2-萘磺酸并加有苯甲

醇作内标的混合溶液，进行了回收试验，所

得结果列于表2。在同时测定此二萘磺酸

时，主成分的回收率在98.8—100.7％之间，
而次成分的回收率在98—106％之间。
用本方法对某工厂所生产的分别用作农

药和染料中间体的1-萘磺酸和2-萘磺酸的工

艺产品进行了5次分析 （试样溶液按其标准

溶液的配制方法配制）。其平均值是66.9％�

1-萘磺酸和2.27％�22-萘磺酸，相对标准偏差

分别为0.63％和3.4％ィ；另一为63.9％2-萘磺

酸和4.91％�11-萘磺酸，其相对标准偏差分

别为0.59％ズ和3.6％。
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The conditions for the separation and simul-

taneous determination of 1-naphthaleuesulphonic
acid and 2-naphthalenesulphonic acid from a
Zorbax ODS column(250mm 4.6mm bore)using
methanol-water solutions containing inorganic
salts as mobile phases were studied These two

compounds can be separated by elution with a
38％ metanol-62％ water(V/V)solution con-

taining 0.125mol/L lithium sulphate and detected
by srectrophotometer at 220nm Benzyl alcohol
was used as- internal standard The absolute

detection limits were 0.4 and 05ng for 1- and 2-

naphtha-lenesulphonic acidsrespectively.
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渍于经含氢硅油去活的毛细管柱。静态涂渍后柱子

经100℃左右加热1小时进行交链。图 6是 交链

OV-1色谱柱分离180-500 烷烃馏分的色谱图。

交链固定液也常用于制备厚液膜的色谱柱，图7是

交链OV-1厚液膜色谱字�用糜于谇 轻质气态烃的分离。
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