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六氢－１,３,５－三乙腈基均三嗪高效液相色谱分析
∗
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摘要:采用反相高效液相色谱法,对六氢－１,３,５－三乙腈基均三嗪进行定量分析.以乙腈－水为流动相,使用以 ZORBAX

８０AExtend－C１８不锈钢柱和紫外检测器,在２０５nm 波长下对六氢－１,３,５－三乙腈基均三嗪进行分离和定量分析.结果表明

该方法的线性相关系数为０􀆰９９９４;标准偏差为０􀆰２０;变异系数为０􀆰２０％ ;平均回收率为１００􀆰１５％.
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DeterminationofHexahydro－１,３,５－Tris(Acetonitrile)－
s－TriazinebyHPLC

DUJian－ping１,ZHU Hong－xing２,JIANGShi－fang２,FANGYun１,ZHUJin－feng１

(１．Changzhou WintafoneChemicalCo．,Ltd．,Changzhou２１３０３３,China;２．Changzhou University,
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Abstract:A HPLCmethodusingAgilentC１８reversephasecolumn,UVdetector,andexternalstandard
wasusedtoquantitativelyanalyzethesampleofHexahydro－１,３,５－tris(acetonitrile)－s－triazine．The
detectionwavelengthwas２０５nm．Theresultsshowedthatthelinearcorrelationwas０􀆰９９９４,thestandard
deviationwas０􀆰２０,thecoefficientofvariationwas０􀆰２０％,therecoverieswere１００􀆰１３％．
Keywords:Hexahydro－１,３,５－tris(acetonitrile)－s－triazine;HPLC;analysis

　　六氢－１,３,５－三乙腈基均三嗪,简称均三嗪,
白色至微黄色结晶,可溶于水、醇和其他极性溶

剂.主要用于合成农药草甘膦.草甘膦是美国孟山

都公司于１９７４年商品化的灭生性有机磷类除草剂.
由于它具有卓越的除草性能,目前已成为世界上销

售量最大和增长速度最快的农药.六氢－１,３,５－
三乙腈基均三嗪作为草甘膦农药的主要合成原料,
其在农药市场的需求量逐年增加.

目前,六氢－１,３,５－三乙腈基均三嗪的分析

方法还未见报道,本文在文献 [１,２]的基础上,
采用高效液相色谱法,外标法测定六氢－１,３,５－

三乙腈基均三嗪的有效成分.经验证,该方法操作

简便、结果准确,适用于六氢－１,３,５－三乙腈基

均三嗪产品的质量控制.

１　试验部分

１􀆰１　主要仪器

高效液相色谱仪:Agilen１２００液相色谱仪,
包括 G１３１４B紫外检测器和 G１３２９B自动进样器、

G１３２２A 在 线 脱 气 机、G１３１１A 四 元 梯 度 泵、

G１３１６A柱温箱和 Agilen１２００色谱工作站 (美国
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Agilen公司);Millipore超纯水制备系统;超声波

清洗器;过滤器:滤膜孔径约０􀆰４５μm;万分之一

电子天平 (梅特勒－托利上海分公司).

１􀆰２　试　剂

乙腈:色谱纯 (进口 HPLC 级);水:超纯

水;六氢－１,３,５－三乙腈基均三嗪标样:已知质

量分数≥９９􀆰０％ (Dr􀆰Ehrenstorfer公司);六氢－
１,３,５－三乙腈基均三嗪产品 (由本公司提供).

１􀆰３　反相高效液相色谱操作条件

色谱柱:EclipseXDB－C１８不锈钢柱 (５μm,

２５０mm×４􀆰６mm);流动相:V (乙腈)∶V (水
溶液) ＝６０∶４０; 流 速:０􀆰６mL/min; 柱 温:

３０℃;检测波长:２０５nm;进样体积:５μL.在上

述条件下,测得六氢－１,３,５－三乙腈基均三嗪的

保留时间为６􀆰０７min.
上述液相色谱操作条件,系典型操作参数,可

根据不同仪器特点,对给定的操作参数作适当调

整,以期获得最佳效果.典型的六氢－１,３,５－三

乙腈基均三嗪标样和样品的高效液相色谱图见图

１、图２.

图１　六氢－１,３,５－三乙腈基均三嗪标样高效液相色谱图

Fig􀆰１　HighperformanceliquidchromatographyofHexahydro－１,

３,５－tris(acetonitrile)－s－triazinestandardsample

１􀆰４　试验方法

１􀆰４􀆰１　标样溶液及试样溶液的配制

用分析天平分别称取六氢－１,３,５－三乙腈基

均三嗪标样和样品各０􀆰１５g (精确至０􀆰０００２g),
分别置于５０mL容量瓶中,用乙腈溶解并稀释至刻

度,摇匀,备用.

图２　六氢－１,３,５－三乙腈基均三嗪样品高效液相色谱图

Fig􀆰２　HighperformanceliquidchromatographyofHexahydro－１,

３,５－tris(acetonitrile)－s－triazinesample

１􀆰４􀆰２　测　定[３]

在上述操作条件下,待仪器基线稳定后,连续

注入数针标样溶液,直至相邻两针标样溶液的响应

值相对变化＜１􀆰５％后,按照标样溶液、试样溶液、
试样溶液、标样溶液的顺序进行分离和测定.

１􀆰４􀆰３　计　算[４]

将测得的２针试样溶液以及试样前后２针标样

溶液中六氢－１,３,５－三乙腈基均三嗪峰面积分别

进行平均.试样中六氢－１,３,５－三乙腈基均三嗪

的质量分数w,按式 (１)计算:

w＝
A２􀅰m１􀅰w１

A１􀅰m２
(１)

式中:A１－标样溶液中六氢－１,３,５－三乙腈基均

三嗪峰面积的平均值;A２－试样溶液中六氢－１,

３,５－三乙腈基均三嗪峰面积的平均值;m１－标样

的质量,g;m２－试样的质量,g;w１－标样中六

氢－１,３,５－三乙腈基均三嗪的质量分数,％.

２　结果与讨论

２􀆰１　最大吸收波长测定

通过 Agilen１２００高效液相色谱仪的光谱数据

采集功能,获得六氢－１,３,５－三乙腈基均三嗪的

紫外光波长扫描图 (图３).从图中可以看到六氢

－１,３,５－ 三乙腈基均三嗪的最大吸 收 波 长 在

１９５nm 附近,但在此波长下溶剂的干扰比较明显,
而六氢－１,３,５－三乙腈基均三嗪在２０５nm 处也有

较大吸收,因此将检测波长定为２０５nm.
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图３　六氢－１,３,５－三乙腈基均三嗪紫外吸收谱图

Fig􀆰３　UV－visabsorptionofHexahydro－１,３,５－tris(acetonitrile)

－s－triazine

　　 色 谱 柱 选 用 的 是 ２５０mm×４．６mm,Eclipse
XDB－C１８柱.依据六氢－１,３,５－三乙腈基均三

嗪物化性质,选择乙腈作为溶剂溶解样品.流动相

的选择则根据化合物的特点,对乙腈和水按不同比

例,在色谱柱上进行选择比较.经测定,选择乙腈

－水为流动相,当流速为０􀆰６mL/min时,有效成

分与杂质能得到很好的分离,峰形对称,基线平

稳.

２􀆰２　线性相关性试验

准确移取１􀆰４􀆰１中配制的标样溶液５􀆰０、７􀆰０、

１０􀆰０、１５􀆰０、２０􀆰０mL分别置于２５mL 容量瓶中,
用乙腈稀释至刻度,摇匀,配成不同浓度的标准溶

液系列.在上述色谱操作条件下进行分析,测其相

应的峰面积值.以六氢－１,３,５－三乙腈基均三嗪

浓度为横坐标,峰面积为纵坐标绘制标准曲线,计

算得回规方程为y＝８４６􀆰４x＋１３５􀆰３２,其线性相

关系数为０􀆰９９９４,结果表明该法在测定范围内线

性相关性良好.

２􀆰３　分析方法的精密度试验

从同一产品中准确称取５个试样,在上述色谱

条件下进行分析,测得均三嗪的标准偏差为０􀆰２０,
变异系数为０􀆰２０％,结果见表１.

表１　分析方法的精密度试验结果

Table１　Theprecisiontestofanalysismethod

编号 １ ２ ３ ４ ５
均三嗪质量分数/％ ９８􀆰８９ ９９􀆰０５ ９８􀆰７３ ９９􀆰２２ ９８􀆰８１

２􀆰４　分析方法的准确度试验

称取５份一定量的试样,分别准确加入一定质

量的标样样品,在上述色谱条件下进行分析,测得

均三嗪的平均回收率为１００􀆰１５％,结果见表２.
表２　分析方法的准确度试验结果

Table２　Theaccuracytestofanalysismethod

编号 １ ２ ３ ４ ５
试样量/mg １５４􀆰３ １５１．７ １５４．９ １５３．４ １４８．４
加入量/mg ７􀆰１ ７􀆰１ ６􀆰６ ４􀆰８ ４􀆰８
理论值/mg １６１􀆰４ １５８􀆰８ １６１􀆰５ １５８􀆰２ １５３􀆰２
实测值/mg １６０􀆰７ １５８􀆰０ １６３􀆰１ １５８􀆰８ １５３􀆰７
回收率/％ ９９􀆰５６ ９９􀆰４９ １００􀆰９８１００􀆰３８１００􀆰３３

３　结　论

试验结果表明,本方法的准确度和精密度较

高,线性关系良好,具有简便、快速、准确及分离

效果好的优点,是一种可行的分析方法.适用于产

品的质量控制与检测.
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