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农药分析 

7．5％ 甲氰 菊酯 ·噻螨 酮 E C的高效 液相 色谱分 析 
李欧燕，杨 华 

(深圳诺普信农化股份有限公司研究所 ，广东 深圳 518102) 

摘要：采用高效液相色谱方法，以甲醇一水(体积tL80：20)为流动相，用紫外检测器于240 am处，在200 mnl×4．6 ITInl 

(i．d．)Hypersil ODS不锈钢柱上同时测定甲·噻乳油中甲氰菊酯和噻螨酮的含量。在选定的色谱条件下，有 

效成分以及未知物能得到有效分离，并能获得较好的检测结果。测得甲氰菊酯 、噻螨酮的相关系数为0．9995、 

0．9996，变异系数为1．49％和1．59％。 
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Determination of Hexythiazox and Fenpropathrin 7．5％ EC by HPLC 

Ll Ou．yan．YANG Hua 

(Shenzhen Noposion Agr0chemlcals Co，Ltd，Shenzhen 5 1 8 1 02，Guangdong，China) 

Abstract：The quantitati ve analysis of hexythiazox and fenpropathrin EC was instruduced by reserve phase HPLC， 

with an 200 mm ×4．6 mm(i．d．)Hypersil ODS column and DAD detection at 240 am．The mobile phase consisted of 

methyl alcohol and water at a ratio of 80：20(by vo1)．The results showed that the liner correlation for hexythiazox and 

fenpropathrin were 0．9995 and 0．9996，the stardard deviation were 1．49％ and 1．59％，respectively． 
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甲氰菊酯是一种拟除虫菊酯类杀虫剂，杀虫谱广、持 

效期长、对多种叶螨有良好效果 ；噻螨酮是一种新型杀螨 

剂，该药具有强烈的杀卵作用 ，同时又能防治幼螨和若 

螨，且持效期长⋯。甲氰菊酯与噻螨酮混配，可以对螨类 

具有良好的防治效果，目前甲氰菊酯单剂的分析方法较为 

成熟，有气相色谱法 和液相色谱法 ，噻螨酮也有液相 

色谱法的报道” 。但两药混配制剂的分析方法尚未见报 

道。本文作者经过反复试验，确定了采用高效液相色谱 

法同时分离检测。 该方法稳定 、快速、操作简单 、分离 

完全 、结果重现性好 ，是一种较为实用的分析方法。 

1实验部分 

1．1试剂和溶液 

水 ：新蒸二 次蒸馏水 ；甲醇 ：色谱纯(F i S h e r 

Scientific)；甲氰菊酯标样 ：99．6％，上海农药研究所提 

供；噻螨酮标样：99．3％，国家农药质检中心提供。 

1．2仪器 

高效液相色谱仪：Ultimate3000(~ ．极管阵列检测器)； 

色谱工作站；色谱柱：Hypersil ODS 5 p．m，200 mm×4．6 min 

(i．d．)不锈钢柱；过滤器：滤膜孑L径0．45 p．m；微量进样器： 

50 L；样品定量环：10 BL；超声波清洗器。 

1．3高效液相色谱操作条件 

流动相：甲醇．水(体积I：L8o：20)，流量：1．o mL／min，柱 

温：室温，检测波长：240 nm，进样体积：10 BL，保留时 

间：甲氰菊酯13．0 min、噻螨酮约9．9 min。 

上述操作条件是典型的。可根据不同仪器特点，对给 

定的操作适当调整，以期获得最佳效果。典型的7．5％甲 

氰菊酯·噻螨酮乳油及标样的高效液相色谱图见图1、2。 
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 ̂ ／ 一̂ ̂_J～̂ 一 ． 
图1 甲氰菊酯·噻螨酮乳油样品的液相色谱图 

图2 甲氰菊酯和噻螨酮标样的液相色谱图 

1．4测定步骤 

1．4．1标样溶液的制备 

称取噻螨酮标样0．05 g(精确至0．0002 g)、甲氰菊酯0．1 g 
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(精确至0．0002 g)置于50 mL容量瓶中，，【}j甲醇溶解后定容 

至刻度，摇匀，用移液管7伴确移取该溶液5．O0 mL至另一 

50 mL容量瓶中，用流动相定容至刻度，摇匀；用0．45 gm 

孔径 滤膜过 滤 。 

1．4．2试样溶液的制备 

称取试样0．2 g(精确至0．0002 g)，置于50 mL容量瓶中， 

用甲醇溶解，流动相定容至刻度，摇匀；用0．45 m孔径滤 

膜 过 滤 。 

1．4．3 测定 

在上述操作条件下，待仪器稳定后，连续注入数针标 

样溶液，直至相邻两针甲氰菊酯 、噻螨酮峰面积相对变化 

小于1．5％后，按照标样溶液 、试样溶液、试样溶液、标样 

溶液的顺序进行测定。 

1．4．4计算 

将测得的两针试样溶液以及试样前后两针标样溶液中 

甲氰菊酯或噻螨酮的峰面积分别进行平均。试样中甲氰 

菊酯或噻螨酮的质量分数x(％)按下式进行计算： 

A 2‘m1·P 
x(％ =— —  

10·A1·m2 

式 中 ：A，为标样溶液中甲氰菊酯(或噻螨酮)峰向积的平均值 

A 为试样溶液中甲氰菊酯(或噻螨酮)峰面积的平均值 

m，为标样的质量(g) 

m 为试样的质量(g) 

P为标样中甲氰菊酯(或噻螨酮)的质量分数(％) 

10为标样溶液的稀释倍数 

2 结果与讨论 

2．1吸收波长的确定 

甲氰菊酯、噻螨酮在206～240 nm均有很大的吸收，噻 

螨酮的最大吸收波长是226 nm，甲氰菊酯的最大吸收波长 

是203．5 nm，考虑到溶剂及助剂对吸收的影响和样品中两 

组分的峰面积尽量接近，特选240 nm作为测定波长。 

2．2流动相的确定 

根据化合物的特点及摸索测定，对甲醇和水、乙腈和 

水按不 的比例在色谱柱上进行选择 比较 ，经测定选择 

甲醇一水(体积Lt8o：20)为理想的流动相。当流速控制在 

1．0 mL／minH~，有效成分与杂质能很好地分离，峰形对 

称 ，基线平稳 ，保留时间短 ，丁作效率高。 

2．3分析方法的线性相关性实验 

取母液稀释并配制甲氰菊酯和噻螨酮的质量浓度分别 

为10l5、677、451、226、1 l 3 mg／L和38l、254、169、85、 

42 mg／L标样溶液，按本方法操作条件进样分析，得jfI相应 

的响应值。以甲氰菊酯、噻螨酮的质量浓度为横坐标，峰 

面积为纵坐标绘制标准曲线。甲氰菊酯、噻螨酮线性方程 

分y3]~jy=2，77 X 10 2，90 X 10 、3=5，【)l X 10 1，12 X 103,其线 

性相关系数分别为0．9995、0．9996。 

2．4。精密度、准确度测定 

随机取一个样品，对甲氰菊酯和噻螨酮各平行测定 

5次，本方法对甲氰菊酯和噻螨酮5次平行测定的标准 

偏差分别为0，079 5和0．042 8，变异系数分别为1，49％和 

1．59％，其精密度可以满足对产品中甲氰菊酯和噻螨酮 

质量分数的分析。在定量的7．5％甲氰菊酯·噻螨fl~EC中 

加入已知含量的甲氰菊酯和噻螨酮纯品，分别测定甲氰 

菊酯和噻螨酮的回收率，测得甲氰菊酯、噻螨酮的添加 

回收牢分别为98．33％～1O0．10％、98，47％～1O0，28％。两成 

分回收率均满足要求 。 

2．5结论 

实验结果表明，该方法在同一条件下测定两种有效成 

分，其精密度较高 ，线性关系良好，具有简便 、快速 、准 

确 、可靠及分离效果好的优点，是一种可行的分析方法。 
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2f0O8年安徽农药 药械 需求预测分析 。 ≯ j 。 。 

根据2007年农药械销售情况，结合2008年农作物病虫发生趋势，初步分析2008年安徽省农药需求总量54 244．33吨，居全 

f国第5位，总量比上年减少1 486．02吨。手动喷雾器需求237 200台，机动喷雾器34 800台。农药需求量千吨以上的品种有1 3个，其 

中杀虫剂9个 ，除草剂2个，杀菌剂2个。 

进 口农 药以除草剂为主=主要 品种 有高效盖草能 、巨星 、骠马 、克无踪 、农达 、广 灭灵 、麦极 、使 它隆、杀毒 矾，克露、 

爱苗 ，功夫 、乐斯本，有机硅助剂等。 国产农药品种仍能保持基本平衡。 用量较大的农药仍然以常规品种为主。 菊酯类杀虫 

剂需求增加。 预计需求量3 1 3 3．5吨，比上年增加1 7 5 8．1吨。高效、低毒 、低残留农药已成为各地首选的主导产品，而三唑磷 

需求比去年减少422吨。 低毒 、低残留有机磷杀虫剂需求量明显加大。杀菌剂、除草剂需求量上升 杀菌剂需求量较2007年 

增加1O％以上 ，除草剂较上年增加14．59％。(ZP) 


