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[摘　 要] 　 采用反相高效液相色谱法建立了溶液中二硝酰胺铵(ＡＤＮ)的分析测定方法ꎮ 选用色谱条件为:Ｐｈｅ￣
ｎｏｍｅｎｅｘ Ｇｅｍｉｎｉ Ｃ１８色谱柱ꎬ０. １％ (质量分数)三氟乙酸水溶液￣甲醇为流动相ꎬ流速 １ ｍＬ / ｍｉｎꎬ分别在紫外 ２８０ ｎｍ
和 ２３０ ｎｍ 处检测 ＡＤＮ 和硝酸铵(ＡＮ)ꎬ通过反相高效液相色谱法分析获得了 ＡＤＮ 的含量ꎮ 分析结果为:ＡＤＮ 和

ＡＮ 的质量浓度分别为 ３０ １５５. １４４ ｍｇ / ｍＬ 和 ２７５ ０３９. ８１４ ｍｇ / Ｌꎬ其质量浓度的相对标准偏差(ＲＳＤ)分别为 １. ２９０％
和 １. ９４９％ ꎮ 该方法分析结果重复性好ꎬ准确可靠ꎬ可用于 ＡＤＮ 溶液的定性与定量分析ꎮ
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[ＡＢＳＴＲＡＣＴ] 　 Ａｎａｌｙｔｉｃａｌ ｍｅｔｈｏｄ ｆｏｒ ｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎ ｏｆ ａｍｍｏｎｉｕｍ ｄｉｎｉｔｒａｍｉｄｅ(ＡＤＮ) ｉｎ ｓｏｌｕｔｉｏｎ ｗａｓ ｅｓｔａｂｌｉｓｈｅｄ ｕｓｉｎｇ
ｒｅｖｅｒｓｅｄ￣ｐｈａｓｅ ｈｉｇｈ ｐｅｒｆｏｒ￣ｍａｎｃｅ ｌｉｑｕｉｄ ｃｈｒｏｍａｔｏｇｒａｐｈｙ (ＲＰ￣ＨＰＬＣ). Ｔｈｅ ｃｈｒｏｍａｔｏｇｒａｐｈｉｃ ｃｏｌｕｍｎ Ｐｈｅｎｏｍｅｎｅｘ Ｇｅｍｉｎｉ
Ｃ１８ ｃｏｌｕｍｎ ｗａｓ ｕｓｅｄ. Ｔｈｅ ｍｏｂｉｌｅ ｐｈａｓｅ ｗａｓ Ａ (０. １％ ｔｒｉｆｌｕｏｒｏａｃｅｔｉｃ ａｃｉｄ ｓｏｌｕｔｉｏｎ)￣Ｂ (ｍｅｔｈａｎｏｌ) ｗｉｔｈ ａ ｆｌｏｗ ｒａｔｅ ｏｆ
１ｍＬ / ｍｉｎ. Ｔｈｅ ｄｅｔｅｃｔｉｏｎ ｗａｖｅｌｅｎｇｔｈｓ ｗｅｒｅ ２８０ ｎｍ ｆｏｒ ＡＤＮ ａｎｄ ２３０ ｎｍ ｆｏｒ ａｍｍｏｎｉｕｍ ｎｉｔｒａｔｅ(ＡＮ)ꎬ ｒｅｓｐｅｃｔｉｖｅｌｙ. Ｕｎｄｅｒ
ｔｈｅ ｃｈｒｏｍａｔｏｇｒａｐｈｉｃ ｃｏｎｄｉｔｉｏｎｓꎬ ｔｈｅ ｃｏｎｔｅｎｔ ｏｆ ＡＤＮ ｗａｓ ａｎａｌｙｚｅｄ. Ｔｈｅ ａｎａｌｙｔｉｃａｌ ｒｅｓｕｌｔｓ ｓｈｏｗ ｔｈａｔ ｔｈｅ ｍａｓｓ ｃｏｎｃｅｎｔｒａｔｉｏｎｓ
ｏｆ ＡＤＮ ａｎｄ ＡＮ ａｒｅ ３０ １５５. １４４ ｍｇ / Ｌ ａｎｄ ２７５ ０３９. ８１４ ｍｇ / Ｌꎬ ａｎｄ ｔｈｅ ｒｅｌａｔｉｖｅ ｓｔａｎｄａｒｄ ｄｅｖｉａｔｉｏｎｓ (ＲＳＤ) ｏｆ ｔｈｅｉｒ ｍａｓｓ
ｃｏｎｃｅｎｔｒａｔｉｏｎｓ ａｒｅ １. ２９０％ ａｎｄ １. ９４９％ ꎬ ｒｅｓｐｅｃｔｉｖｅｌｙ. Ｔｈｅ ａｎａｌｙｔｉｃａｌ ｒｅｓｕｌｔｓ ｏｆ ｔｈｉｓ ｍｅｔｈｏｄ ａｒｅ ｒｅｐｒｏｄｕｃｉｂｌｅꎬ ａｃｃｕｒａｔｅ ａｎｄ
ｒｅｌｉａｂｌｅꎬ ａｎｄ ｃａｎ ｂｅ ｕｓｅｄ ｆｏｒ ｔｈｅ ｑｕａｌｉｔａｔｉｖｅ ａｎｄ ｑｕａｎｔｉｔａｔｉｖｅ ａｎａｌｙｓｉｓ ｏｆ ＡＤＮ ｓｏｌｕｔｉｏｎｓ.
[ＫＥＹＷＯＲＤＳ] 　 ａｎａｌｙｔｉｃａｌ ｃｈｅｍｉｓｔｒｙꎻ ａｍｍｏｎｉｕｍ ｄｉｎｉｔｒａｍｉｄｅ(ＡＤＮ)ꎻ ＲＰ￣ＨＰＬＣꎻ ｃｏｎｔｅｎｔ ａｎａｌｙｓｉｓ

引言

二硝酰胺铵(ＡＤＮ)由铵根阳离子和二硝酰胺

阴离子构成ꎬ是一种白色晶体物质ꎮ ＡＤＮ 是一种性

能优异的含能材料ꎬ也是三代含能材料的典型代表

之一ꎬ代表了氧化剂的国际先进水平ꎬ具有能量密度

高、成气量大、燃气清洁、氧含量和氮含量高等优

点[１￣４]ꎮ 它既是一种高能氧化剂ꎬ又是一种猛炸药ꎬ
在推进剂、高能炸药以及水中兵器装药中均有良好

的应用前景[５￣６]ꎮ
在 ＡＤＮ 的制备过程中ꎬ经常会产生大量副产物

硝酸铵 ( ＡＮ) 和硫酸铵 ( ＡＳ)ꎮ 其中ꎬ ＡＮ 因为与

ＡＤＮ 的性质相近ꎬ是 ＡＤＮ 合成中难以分离的杂质ꎻ
由于 ＡＮ 的存在ꎬ不仅影响 ＡＤＮ 产品的纯度ꎬ而且

会对 ＡＤＮ 产品的定性与定量分析产生干扰[７￣１０]ꎮ
关于测定溶液中 ＡＤＮ 的准确定量方法国外鲜

有报道ꎮ 国内ꎬ马新刚等[１１〗以 ＭＩ 为试剂ꎬ采用酸量

法对 ＡＤＮ 溶液进行电位滴定ꎻ林绣荣[１２] 使用四丁

基铵化氢氧￣异丙醇标准滴定溶液ꎬ利用电位滴定法

测定 ＡＤＮ 含量ꎬ都获得了较为准确的结果ꎬ但采用

滴定法测定 ＡＤＮ 含量的步骤复杂ꎬ精密性较差ꎻ杨
彩宁等[１３]采用 Ａｇｉｌｅｎｔ Ｃ１８反相色谱柱(１５０. ０ ｍｍ ×
４. ６ ｍｍꎬ５ μｍ)ꎬ用乙腈(ｐＨ 值为 ３. ０ 的磷酸水溶

液)为流动相ꎬ测定了 ＡＤＮ 的含量ꎬ并获得了可靠

的分析结果ꎬ但该法选用的二元流动相中ꎬ乙腈成本
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较高ꎬ毒性较大ꎬ而磷酸盐对 ＨＰＬＣ 仪器有损伤[１４]ꎬ
且易析出盐分ꎬ造成系统堵塞ꎮ

为了避免上述问题ꎬ选择质量分数为 ０. １％ 的

三氟乙酸水溶液和甲醇做流动相ꎬ利用反相高效液

相色谱法(ＲＰ￣ＨＰＬＣ)建立溶液中 ＡＤＮ 含量的分析

检测方法[１５￣１６]ꎮ 该法操作简便、准确可靠ꎬ可用于

溶液中 ＡＤＮ 含量的定性与定量研究ꎮ

１　 实验部分

１. １　 试剂及仪器

试剂:ＡＤＮꎬ纯度 > ９９. ９％ ꎬ由西安近代化学研

究所提供ꎬ作为标准品ꎻＡＮꎬ分析纯ꎬ斯百全化学(上
海)有限公司ꎬ作为标准品ꎻＡＳꎬ分析纯ꎬ广州卡芬生

物科技有限公司ꎻ甲醇ꎬ色谱纯ꎬＦｉｓｈｅｒ 公司ꎻ三氟乙

酸ꎬ分析纯ꎬ南京化学试剂股份有限公司ꎮ
仪器:ＬＣ￣１０Ａ 高效液相色谱仪ꎬ日本岛津公司ꎻ

ＡＹ￣１２０ 精密电子天平ꎬ日本岛津公司ꎻＵＶ￣１８００ 型

紫外可见分光光度计ꎬ上海仪电科学仪器股份有限

公司ꎮ
１. ２　 实验过程

１. ２. １　 配制标准溶液

准确称取 ５０. ０ ｍｇ ＡＤＮ 和 ５０. ０ ｍｇ ＡＮ 标准

品ꎬ分别用 ２. ０ ｍＬ 蒸馏水溶解ꎬ搅拌ꎬ使其充分溶解

后ꎬ分别取两个 ５. ０ ｍＬ 的容量瓶定容ꎬ冷藏备用ꎮ
１. ２. ２　 色谱条件

Ｐｈｅｎｏｍｅｎｅｘ Ｇｅｍｉｎｉ Ｃ１８(２５０. ０ ｍｍ × ４. ６ ｍｍꎬ５
μｍ)色谱柱ꎬ质量分数 ０. １％ 的三氟乙酸水溶液

(Ａ)￣甲醇(Ｂ)为流动相ꎬ流速 １ ｍＬ / ｍｉｎꎬ进样量 １
μＬꎬ柱温 ３０ ℃ꎬＡＤＮ 的检测波长为 ２８０ ｎｍꎬＡＮ 的

检测波长为 ２３０ ｎｍꎮ 梯度洗脱程序:０ ~ ３ ｍｉｎ 时ꎬ
Ｖ(Ａ)︰Ｖ(Ｂ) ＝ ９０︰１０ꎻ５ ｍｉｎ 时ꎬＶ(Ａ)︰Ｖ(Ｂ) ＝
５０︰５０ꎻ１２ ｍｉｎ 时ꎬＶ(Ａ)︰Ｖ(Ｂ) ＝ １０︰９０ꎻ２０ ｍｉｎ
时ꎬＶ(Ａ) ＝ ０ꎬ流动相全部为甲醇ꎬ结束ꎮ
１. ２. ３ 　 标准曲线的建立

１. ２. ３. １　 ＡＤＮ 标准曲线

取 ＡＤＮ 标准溶液ꎬ用蒸馏水定容至容量瓶中ꎬ
配制成质量浓度为 １ ０００、５ ０００、１０ ０００ ｍｇ / Ｌ 的系

列标准溶液ꎻ分别取 １ ０００ ｍｇ / Ｌ 的标准溶液 １０、５０、
１００、５００ μＬꎬ用蒸馏水定容至 １. ０ ｍＬ 的容量瓶中ꎬ
配制成质量浓度为 １０、５０、１００、５００ ｍｇ / Ｌ 的系列标

准溶液ꎮ
取上述系列标准溶液各 ０. ５ ｍＬꎬ按已设定的色

谱条件进行 ＲＰ￣ＨＰＬＣ 分析ꎬ进样量为 １ μＬꎮ 以峰

面积 Ｙ 为纵坐标ꎬ质量浓度 Ｃ 为横坐标ꎬ绘制 ＡＤＮ
标准曲线ꎬ如图 １ 所示ꎮ

　 　
图 １　 ＡＤＮ 标准曲线

Ｆｉｇ. １　 ＡＤＮ ｓｔａｎｄａｒｄ ｃｕｒｖｅ

　 　 由图 １ 知ꎬＡＤＮ 的质量浓度与峰面积呈线性关

系ꎬ其线性回归方程为 Ｙ ＝ ８４. １７９ ９７ ＋ １. ７５３ １９Ｘꎬ
相关系数 Ｒ２ ＝ ０. ９９９ ８ꎬ线性范围为 １０ ~ １０ ０００
ｍｇ / Ｌꎮ 逐级稀释样品溶液ꎬ当信噪比 ( Ｓ / Ｎ) 为 ３
时ꎬ确定其检出限为 ５. ０ ｍｇ / Ｌꎻ信噪比(Ｓ / Ｎ)为 １０
时ꎬ确定其定量限为 １０. ０ ｍｇ / Ｌꎮ 通过图 １ 可以看

出ꎬ在实验条件及选定浓度范围内ꎬＡＤＮ 的质量浓

度与紫外检测器的响应值峰面积线性关系良好ꎮ
１. ２. ３. ２　 ＡＮ 标准曲线

分别取 １００、５００、８００、１ ０００ μＬ ＡＮ 标准溶液ꎬ
用蒸馏水定容至 １. ０ ｍＬ 容量瓶中ꎬ配制成质量浓度

为１ ０００、５ ０００、８ ０００、１０ ０００ ｍｇ / Ｌ 的系列标准溶

液ꎻ准确称取 １ ０００ ｍｇ / Ｌ ＡＮ 标准溶液 １００ μＬꎬ用蒸

馏水定容至 １. ０ ｍＬ 容量瓶中ꎬ制成 １００ ｍｇ / ｍＬ 的

标准溶液ꎮ
取 ＡＮ 系列标准溶液各 ０. ５ ｍＬꎬ按已设定的色

谱条件进行 ＲＰ￣ＨＰＬＣ 分析ꎬ进样量为 １ μＬꎮ 以峰

面积 Ｙ 为纵坐标ꎬ质量浓度 Ｃ 为横坐标ꎬ绘制 ＡＮ 标

准曲线ꎬ如图 ２ 所示ꎮ

　 　
图 ２　 ＡＮ 标准曲线

Ｆｉｇ. ２　 ＡＮ ｓｔａｎｄａｒｄ ｃｕｒｖｅ

　 　 由图 ２ 可知ꎬＡＮ 的质量浓度与峰面积呈线性

关系ꎬ线性回归方程为 Ｙ ＝ １２９. ５１５ ５４ ＋ ０. ４６５ ７５Ｘꎬ
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相关系数 Ｒ２ ＝ ０. ９９９ ４ꎬ线性范围为 １００ ~ １０ ０００
ｍｇ / Ｌꎮ 逐级稀释样品溶液ꎬ当信噪比 ( Ｓ / Ｎ) 为 ３
时ꎬ确定其检出限为 ５０. ０ ｍｇ / Ｌꎻ信噪比(Ｓ / Ｎ)为 １０
时ꎬ确定其定量限为 １００. ０ ｍｇ / Ｌꎮ 通过图 ２ 可以看

出ꎬ在实验条件及选定浓度范围内ꎬＡＮ 质量浓度与

紫外检测器的响应值峰面积线性关系良好ꎮ
１. ２. ４　 ＡＤＮ 溶液中 ＡＤＮ 和 ＡＮ 的含量测定

准确称取 ＡＤＮ 溶液 １. ０ ｍＬꎬ用蒸馏水定容至

１０. ０ ｍＬ 的容量瓶中ꎬ取 ０. ５ ｍＬꎬ进样量为 １ μＬꎬ按
已设定的色谱条件进行 ＲＰ￣ＨＰＬＣ 分析ꎬ得到 ＡＤＮ
与 ＡＮ 的峰面积ꎬ利用峰面积与质量浓度的线性关

系计算 ＡＤＮ 溶液中 ＡＤＮ 和 ＡＮ 的含量ꎮ

２　 结果与讨论

２. １　 色谱条件的选择

２. １. １　 检测波长的选择

对 ＡＤＮ 和 ＡＮ 进行紫外扫描ꎬ结果见图 ３ꎮ 由

图 ３ 可知ꎬＡＤＮ 分别在 ２２３ ｎｍ 和 ２８０ ｎｍ 两处的吸

收强度较大ꎻＡＮ 在 ２２０ ｎｍ 处吸收强度较大ꎮ 鉴于

低波长基线稳定性差、干扰比较大等原因ꎬ选择 ２８０
ｎｍ 和 ２３０ ｎｍ 分别作为 ＡＤＮ 和 ＡＮ 的检测波长ꎮ

　 　
图 ３　 ＡＤＮ 和 ＡＮ 的紫外扫描图

Ｆｉｇ. ３　 ＵＶ ｓｃａｎｎｉｎｇ ｍａｐｓ ｏｆ ＡＤＮ ａｎｄ ＡＮ

２. １. ２　 流动相的选择

在使用 ＲＰ￣ＨＰＬＣ 分析样品含量时ꎬ常用的流动

相是甲醇和乙腈ꎮ 当样品中有酸性或碱性物质时ꎬ
在实际的检测工作中ꎬ常加入酸、碱或缓冲液作为离

子抑制剂来抑制被检测物解离ꎬ这样既有助于控制

流动相的 ｐＨ 值ꎬ还可提高保留时间的重现性和改

善峰形ꎮ ＡＤＮ 和 ＡＮ 的极性都很强ꎬ且都呈弱酸性ꎬ
考虑到乙腈毒性较大ꎬ因此选择甲醇做流动相ꎬ并加

入 ０. １％ (质量分数)三氟乙酸水溶液进行优化ꎮ 三

氟乙酸的加入可以有效地改善峰型ꎬ在一定程度上

减轻了拖尾ꎬ并且其紫外背景吸收少ꎬ易挥发ꎬ可减

少分析干扰ꎬ有助于提高信噪比ꎮ
２. １. ３　 洗脱程序的设计

为了提高样品的分离效果和缩短保留时间ꎬ采
用梯度洗脱ꎬ并测试了不同流动相比例时的洗脱状

况ꎬ确定了线性梯度洗脱程序:以 Ａ￣Ｂ 为流动相ꎬ在
最初 ３ ｍｉｎꎬ流动相体积比 Ｖ(Ａ)︰Ｖ(Ｂ) ＝ ９０︰１０ꎬ
溶液中的 ＡＮ 被检测出来ꎬ保持该体积比 ２ ｍｉｎꎬ使
ＡＮ 与 ＡＤＮ 充分分离ꎻ随后ꎬ改变流动相体积比 Ｖ
(Ａ)︰Ｖ(Ｂ) ＝ ５０︰５０ꎬ保持 ７ ｍｉｎꎬ溶液中的 ＡＤＮ
被检测出来ꎻ随后ꎬ改变流动相体积比 Ｖ(Ａ)︰Ｖ(Ｂ)
＝ １０︰９０ꎬ保持 ８ ｍｉｎꎬ使溶液各组分充分分离ꎮ 整

个洗脱程序持续时间 ２０ ｍｉｎꎬ结束ꎮ 实验中ꎬ流速始

终控制为 １ ｍＬ / ｍｉｎꎬ在选定的色谱条件下ꎬＡＤＮ 和

ＡＮ 的保留时间比较合理ꎬ能够明显地分离出来ꎬ如
图 ４ 所示ꎮ

　 　 　
(ａ)ＡＤＮ

　 　
(ｂ)ＡＮ

图 ４　 ＡＤＮ 和 ＡＮ 的 ＨＰＬＣ 图

Ｆｉｇ. ４　 ＨＰＬＣ ｄｉａｇｒａｍ ｏｆ ＡＤＮ ａｎｄ ＡＮ

　 　 由图 ４ 可知ꎬ在选用的色谱条件下ꎬ通过标准溶

液进行检测分析ꎬ确定 ＡＤＮ 和 ＡＮ 的保留分析时间

分别为 ５. ０５４ ｍｉｎ 和 ２. ８０４ ｍｉｎꎮ
２. １. ４ 　 柱温的确定

分别在 ２５、３０ ℃和 ３５ ℃条件下对所选流动相

的分离效果进行了考察ꎮ 比较发现ꎬ柱温变化 １ ~ ２
℃ꎬ保留时间会变化 １％ ~ ４％ 左右ꎮ 通过综合比

较ꎬ当柱温控制到 ３０ ℃时ꎬ检测结果的准确性较好ꎮ
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２. １. ５　 进样量的确定

用色谱分离时ꎬ进样量的确定也非常关键ꎬ进样

量过大、过小都会影响分析效果ꎮ 当进样量较小时ꎬ
不能检出样品中的微量杂质ꎻ当进样量较大时ꎬ容易

出现过载ꎬ使色谱柱受损ꎬ而且会超出 ＡＤＮ 和 ＡＮ
的检测上限ꎬ从而影响分离效果ꎮ 通过实验考察发

现ꎬ将 １. ０ ｍＬ ＡＤＮ 溶液用蒸馏水稀释 １０ 倍ꎬ取 ０. ５
ｍＬꎬ进样量为 １ μＬꎬ这样既能保证杂质可检出ꎬ又能

使 ＡＤＮ 和 ＡＮ 容易分开ꎮ
２. ２　 ＡＤＮ 溶液中 ＡＤＮ 和 ＡＮ 的含量分析

按照 ２. １ 的色谱条件ꎬ对 ＡＤＮ 溶液进行 ＲＰ￣
ＨＰＬＣ 分析ꎬ得到 ＡＤＮ 与 ＡＮ 的峰面积(ＡＤＮ 在 ２８０
ｎｍ 下检测ꎬＡＮ 在 ２３０ ｎｍ 下检测)ꎬ利用标准曲线

将 ＡＤＮ 与 ＡＮ 的色谱峰面积转化为质量浓度ꎮ 按

照该方法ꎬ分析了 ３ 批 ＡＤＮ 样品的质量浓度ꎬ结果

见表 １ꎮ
　 　 利用标准曲线对表 １ 中的峰面积值进行换算ꎬ
分别计算出对应的质量浓度ꎬ然后取平均值ꎬ可得到

ＡＤＮ 溶液中 ＡＤＮ 的质量浓度为 ３０ １５５. １４４ ｍｇ / Ｌꎬ
ＡＮ 的质量浓度为 ２７５ ０３９. ８１４ ｍｇ / Ｌꎮ 将 １ ｍＬ ＡＤＮ
溶液烘干ꎬ然后计算固体含量ꎬ得到 ＡＤＮ 溶液质量

浓度为 ３６８ ２００. ００ ｍｇ / Ｌꎮ 通过换算ꎬ得到 ＡＳ 的质

量浓度约为 ６３ ００５. ０４２ ｍｇ / Ｌꎮ 该方法可以实现对

ＡＮＤ 溶液中各组分含量的分析检测ꎮ
２. ３　 重复性实验

　 　 准确吸取待测的ＡＤＮ溶液１ μＬꎬ重复进样３次
进行平行实验ꎬ按峰面积计算ＡＤＮ和ＡＮ的含量ꎬ结
果如表 １ 所示ꎮ由表 １ 可知ꎬＡＤＮ保留时间、峰面积、
质量浓度的相对标准偏差(ＲＳＤ)分别为０. １３０％ 、

０. ４９７％和 １. ２９０％ ꎻＡＮ 保留时间、峰面积、质量浓

度的 ＲＳＤ 分别为 ０. ２５３％ 、０. ９６９％ 和 １. ９４９％ ꎮ 结

果表明ꎬ该方法分析结果重复性好ꎬ可满足 ＡＤＮ 溶

液的定性与定量分析的要求ꎮ
２. ４　 稳定性实验

称取 ５００ ｍｇ / Ｌ 的 ＡＤＮ 标准溶液 ０. ５ ｍＬꎬ分别

于不同时间进样ꎬ按照 ２. １ 的色谱条件进样ꎬ记录 ８
ｈ 内不同时间的峰面积ꎬ并计算 ＲＳＤꎮ 结果见表 ２ꎮ
　 　 表 ２ 结果表明ꎬ本方法测得的 ＡＤＮ 峰面积在 ４
ｈ 以内未见明显变化ꎬ稳定性良好ꎻ经计算ꎬＲＳＤ 为

０. ５１０％ ꎮ 之后ꎬ由于 ＡＤＮ 分解导致其峰面积降低ꎬ
实验重复性变差ꎮ 因此ꎬＡＤＮ 水溶液应在 ４ ｈ 内尽

快检测ꎮ
２. ５　 回收率实验

将 ＡＤＮ 溶液稀释 １００ 倍ꎬ分别加入 １００、３００、
５００ ｍｇ / Ｌ 的 ＡＤＮ 标准溶液ꎬ按照 ２. １ 的色谱条件

进行测试ꎬ平行测定 ６ 次ꎬ实验结果见表 ３ꎮ
　 　 表 ３ 结果表明ꎬ在 １００、３００、５００ ｍｇ / Ｌ ３ 个质量

浓度 下ꎬ ＡＤＮ 的 平 均 回 收 率 分 别 为 ９９. ２４％ 、
９８. ５８％和 ９９. １３％ ꎬＲＳＤ 分别为 １. ７２０％ 、１. ０５０％
和１. ５８０％ ꎮ 由此可见ꎬ本方法符合分析要求ꎬ准确

可靠ꎬ可以满足样品分析测量的需求ꎮ

３　 结论

　 　 １)采用ＲＰ￣ＨＰＬＣ建立了ＡＤＮ溶液定量分析方

法ꎬ根据ＡＤＮ和ＡＮ的质量浓度与响应值的关系建立

线性方程ꎬ分别为Ｙ ＝ ８４. １７９ ９７ ＋ １. ７５３ １９ＸꎬＲ２ ＝
０. ９９９ ８ꎬ线性范围为１０ ~ １０ ０００ ｍｇ / Ｌꎬ检出限为

表 １　 ３ 批 ＡＤＮ 溶液样品 ＲＰ￣ＨＰＬＣ 数据

Ｔａｂ. １　 ＲＰ￣ＨＰＬＣ ｄａｔａ ｏｆ ３ ｂａｔｃｈｅｓ ｏｆ ＡＤＮ ｓｏｌｕｔｉｏｎ ｓａｍｐｌｅｓ

样品

ＡＤＮ
保留时间 /

ｍｉｎ
峰面积 /

(ｍＡ. Ｕ. 􀅰ｓ)
质量浓度 /
(ｍｇ􀅰Ｌ － １)

ＡＮ
保留时间 /

ｍｉｎ
峰面积 /

(ｍＡ. Ｕ. 􀅰ｓ)
质量浓度 /
(ｍｇ􀅰Ｌ － １)

１＃ ５. ０５４ １３７. ０２４ ３０ １４１. ６４５ ２. ８０４ ２５７. ９３３ ２７５ ７２１. ８６８
２＃ ５. ０４９ １３７. ７４１ ３０ ５５０. ６１４ ２. ７９９ ２５９. ９３８ ２８０ ０２６. ７５３
３＃ ５. ０６２ １３６. ３７８ ２９ ７７３. １７４ ２. ８１３ ２５４. ９７５ ２６９ ３７０. ８２１

ＲＳＤ / ％ ０. １３０ ０. ４９７ １. ２９０ ０. ２５３ ０. ９６９ １. ９４９

表 ２　 稳定性测试结果

Ｔａｂ. ２　 Ｓｔａｂｉｌｉｔｙ ｔｅｓｔ ｒｅｓｕｌｔｓ
时间 / ｈ ０. ５ １. ０ １. ５ ２. ０ ２. ５ ３. ０ ３. ５ ４. ０
峰面积 /

(ｍＡ. Ｕ. 􀅰ｓ) ８５. ０４５ ８５. ０９４ ８５. １７０ ８５. ３２９ ８５. ４６１ ８５. ７２３ ８５. ９９３ ８６. ５１５
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表 ３　 加标回收率实验结果

Ｔａｂ. ３　 Ｔｅｓｔ ｒｅｓｕｌｔｓ ｏｆ ｓｐｉｋｅｄ ｒｅｃｏｖｅｒｉｅｓ
标准样质量浓度 /

(ｍｇ􀅰Ｌ － １)
实测质量浓度 / (ｍｇ􀅰Ｌ － １)

１＃ ２＃ ３＃ ４＃ ５＃ ６＃
平均回收率 /

％
ＲＳＤ /
％

１００ ９９. ７５ ９７. ８６ ９６. ７１ １００. ９６ ９９. １１ １０１. ０３ ９９. ２４ １. ７２０
３００ ２９４. ８３ ２９３. ９９ ２９１. ６１ ２９８. ５７ ３００. １３ ２９５. ３９ ９８. ５８ １. ０５０
５００ ４９１. ４３ ４９４. ９８ ４８５. ０６ ５０２. １１ ４９３. ２６ ５０７. １７ ９９. １３ １. ５８０

５. ０ ｍｇ / Ｌꎬ定量限为 １０. ０ ｍｇ / ＬꎻＹ ＝ １２９. ５１５ ５４ ＋
０. ４６５ ７５ＸꎬＲ２ ＝ ０. ９９９ ４ꎬ线性范围为 １００ ~ １０ ０００
ｍｇ / Ｌꎬ检出限为 ５０. ０ ｍｇ / Ｌꎬ定量限为 １００. ０ ｍｇ / Ｌꎮ

２)Ｐｈｅｎｏｍｅｎｅｘ Ｇｅｍｉｎｉ Ｃ１８ 色谱柱ꎬ０. １％ (质量

分数) 三氟乙酸水溶液￣甲醇为流动相ꎬ流速为 １
ｍＬ / ｍｉｎꎬ分别在紫外 ２８０ ｎｍ 和 ２３０ ｎｍ 处检测 ＡＤＮ
和 ＡＮꎬ通过 ＲＰ￣ＨＰＬＣ 分析获得了 ＡＤＮ 溶液中

ＡＤＮ、ＡＮ 和 ＡＳ 的质量浓度ꎬ分别为 ３０ １５５. １４４、
２７５ ０３９. ８１４ ｍｇ / Ｌ 和 ６３ ００５. ０４２ ｍｇ / Ｌꎮ

３)分别对待测溶液进行了重复性实验、稳定性

实验和回收率实验ꎬ结果表明ꎬＲＰ￣ＨＰＬＣ 准确可靠ꎬ
能满足实验检测及生产过程质量控制的需要ꎮ 本方

法为溶液中 ＡＤＮ 的定量分析提供了基础ꎬ也为

ＡＤＮ 产品的精制纯化和质量控制提供参考ꎮ
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