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摘要：样品用流动相溶解，利用反相高效液相色谱分离，并根据保留时间定性，峰面积外标法

定量。
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1 检测方法

依据国家标准：《HG 2211-2003 乙酰甲胺磷原药》

2 试剂和材料

2.1 试剂与溶液

（1）乙腈：色谱纯

（2）磷酸：分析纯

（3）水：纯净水

（4）乙酰甲胺磷标样：已知乙酰甲胺磷质量分数≥99.0%（无干扰分析的杂质）；

（5）乙酰胺标样：已知乙酰胺质量分数≥98.0%；

（6）甲胺磷标样溶液：甲醇中甲胺磷 1000ug/mL；

（7）乙酰胺标样溶液：准确称取乙酰胺标样 0.03g（精确至 0.0002g），置于 50mL容量瓶中，

加流动相溶解，并稀释至刻度，摇匀。

2.2 材料与仪器

（1）高效液相色谱仪：福立 LC5090高效液相色谱仪，配备有脱气机、二元高压输液泵、自动

进样器、柱温箱及紫外检测器。

（2）天平：感量为 0. 0001g

（3）移液管：5mL

（4）10 mL、50 mL容量瓶若干

3 标准溶液配制

准确称取乙酰甲胺磷标样 0.012g（精确至 0.0002g），置于 10mL容量瓶中，用移液管分别
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移取 0.2mL 乙酰胺标样溶液（4.1.7）和 0.32mL甲胺磷标样溶液于同一容量瓶中，加流动相溶

解并定容，摇匀。

4 试样溶液的配制

准确称取含乙酰甲胺磷 0.012g 的试样（精确至 0.0002g），置于 10mL 容量瓶中，加流动

相溶解并定容，摇匀。

5 仪器条件

（1）色谱柱:Sunniest C18，柱长 250mm，内径 4.6mm，粒径 5μm

（2）流动相：纯乙腈：水（PH=3）=12:88

（3）流速:1.0 mL/min

（4）检测器: UV 210 nm

（5）柱温: 40 ℃

（6）进样量:20 μL

6 分析结果

6.1 标准溶液典型谱图及结果

1-乙酰胺）2-甲胺磷）3-乙酰甲胺磷
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6.2 标准溶液重复性谱图及结果

6.3 标准曲线

标准曲线绘制：重复进样 6 次标准溶液（乙酰胺浓度为 12mg/L、甲胺磷浓度为 32mg/L、

乙酰甲胺磷浓度为 1200 mg/L）20 μL，进行 HPLC分析，然后以峰面积为纵坐标，以含量为横

坐标，绘制标准曲线。

中
国
仪
器
仪
表
学
会



6.4 乙酰甲胺磷原药谱图及 2 针分析结果
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由以上实验结果可知，乙酰甲胺磷 2次平行测定结果之差为 0.42%，小于标准规定的 1.2%，

满足标准要求。最终测定原药中乙酰甲胺磷平均含量为 96.82%、乙酰胺平均含量为 0.04%、甲

胺磷平均含量为 0.07%。

中
国
仪
器
仪
表
学
会


