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$外标法定量测定其质量浓度%液相测定结果表明$
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质量浓度在
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范围内$被测溶液

质量浓度与峰面积呈良好线性关系$平均加标回收率为
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&试验精密度
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重现性良好%该液相方法可用于邻苯氨甲基苯酚氧化反应的测定%
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氧化
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脱烷基化不仅是药物和农药代谢的主要途径$可能涉及各种过氧化物酶或氧化酶$如脂氧合

酶/辣根过氧化物酶/细胞色素
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和胺氧化酶(
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$而且在
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烷基化损伤修复中起着重要作用%
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反应是高级氧化技术中最重要的反应之一%
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试剂是双氧水与

亚铁盐的混合物(
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$它主要是在酸性条件下$通过
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!X催化分解双氧水产生
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$进攻有机物分子夺取氢$将大分子有机物降解为小分子化合物或完全

氧化为二氧化碳和水等无机物(
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#的检测及其用于
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氧化反应的研究%
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自制标准品$经过纯化处理$纯度达到
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制备标准储备液'准确称取干燥至恒质量的
S\S

标准品
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作为标样储备液备用%

氧化样品的制备'在恒温条件下$将新配制的一定浓度的硫酸亚铁水溶液与
S\S

甲醇溶液均匀混合$

加入双氧水作为启动反应并计时%间隔取样$样品经适量氢氧化钠溶液中和以终止反应%定容$离心处理$

上层清液经
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有机相滤膜过滤$在色谱条件下测定该时刻
g1+8(+

氧化反应中
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的质量浓度%

甲醇为色谱纯$试验中使用试剂均为分析纯$使用的水为娃哈哈纯净水%
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样品稳定性试验

将
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标准品溶解于甲醇$在室温下放置一个月进行定期测试$期间未发现
S\S

质量浓度的变

化$说明该化合物性质稳定$样品在室温时中性条件下几乎不分解%
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结果与讨论
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检测波长的选择
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及其主要氧化产物的最大紫外吸收波长分别为
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$综合考虑基线/峰形/信号

响应强弱$以及氧化产物在所选波长下不干扰等因素$选取
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为检测波长$在该波长下
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响应

明显$有利于样品检测%
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水比例下的

流动相组成对样品分离的影响%试验结果表明$甲
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加标回收率试验

把一定量标准品加入到已知

质量浓度的氧化样品中进行加标
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在色谱条件下测定氧化反应$以峰面积计算出反应

物
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的质量浓度$跟踪不同反应时刻氧化反应的进
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分析$用外标法计算样品中
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此外$试验中温度改变对
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氧化反应影响明显%

同样条件下升高反应温度至
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%可见随着温度升高反应速率明显加快%
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本试验采用高效液相色谱法测定了
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试剂作用下
S\S

的氧化反应$该方法具有后处理简单$

操作方便$测定的灵敏度高/准确性好等特点%此外$试验发现$反应介质的酸性/

g1+8(+

试剂中亚铁及

双氧水的浓度/体系的温度等均会对氧化反应产生较大影响$有关
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试剂氧化
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脱烷基化反应的
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