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摘　要　采用高效液相色谱外标法 , 对敌百虫含量进行定量分析。 方法的变异系数为 0.36% ,回

收率为 99.2% ,线性相关系数为 0.99998。此方法快速 、准确。
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　　目前国内敌百虫含量分析方法采用的是化学滴

定法和电位滴定法。上述方法在分析中所用试剂种

类多 ,操作起来比较繁琐。为使敌百虫的分析方法

提高到一个新的水平 ,又能适应当前我国农药生产

企业的分析条件 ,我们对敌百虫高效液相色谱法进

行了探索 ,并取得了满意的效果。

1　试验部分

1.1　方法提要

试样用乙腈溶解以乙腈+水为流动相 ,用磷酸

调pH3 ,使用以Shimadzu-vp ODS 为填料的不锈钢

柱和紫外检测器 ,对试样中的敌百虫进行反相高效

液相色谱分离 ,外标法定量。

1.2　试剂和溶液

乙腈:色谱级;

水:新蒸二次蒸馏水;

磷酸;

敌百虫标样:已知含量≥99.0%。

1.3　仪器

高效液相色谱仪:具可变波长紫外检测器;

色谱柱:150mm×4.6mm(id)不锈钢柱 ,内填充

Shimadzu-vp ODS

填充物 ,粒径 5μm;

色谱数据处理机;

超声波清洗器;

过滤膜:0.45μm;

定量进样管:5μl;

微量进样器:50μl。

1.4　高效液相色谱操作条件

流动相:乙腈+水=15 +85(V/V)(水用磷酸

调 pH3);

流量:1.0ml/min;

柱温:30℃;

检测波长:200 nm ;

进样体积:5μl;

保留时间:敌百虫约 11.0 min。

上述操作参数是典型的 ,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。

图 1 　敌百虫原药液相色谱图

1.5　测定步骤

a)标样溶液的配制

称取敌百虫标样约 0.2g(精确至 0.0002g),置

于 50ml容量瓶中 ,用 10ml乙腈使其溶解 ,再用酸性

水(磷酸调 pH3)稀释至刻度 ,摇匀 。

b)试样溶液的配制

称取含敌百虫约 0.2g(精确至 0.0002g)的试

样 ,于 50ml容量瓶中 ,用 10ml乙腈使其溶解 ,再用

酸性水(磷酸调 pH3)稀释至刻度 ,摇匀。

c)测定

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 ,计算各针相对响应值 ,待相邻两针

的响应值变化小于 1.2%,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。

1.6　计算

将测得的两针试样溶液及试样前后两针标样溶

液中敌百虫的峰面积 ,分别进行平均 。

试样中敌百虫质量分数 X(%)按式(1)计算:

　　　　X=
A 2×m1×P

A1×m2
(1)

式中:A 1为标样溶液中 ,敌百虫峰面积的平均值

A 2为试样溶液中 ,敌百虫峰面积的平均值

m1 为标样的质量(g)

m2 为试样的质量(g)

P为标样中敌百虫的质量分数(%)
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1.7　允许差

两次平行测定结果之差 ,应不大于 1.2%,取其

算术平均值作为测定结果 。

2　试验结果与讨论

2.1　线性关系试验

准确称取一定质量范围的标样 ,按本方法操作

条件进行分析 ,测定敌百虫的峰面积 ,取两次测定的

平均结果。以敌百虫标样质量为横坐标 ,峰面积为

纵坐标绘制标准曲线 ,可以看出当敌百虫标样在

0.05g ～ 0.25g 即 1mg/ml ～ 5mg/ml之间与其相应

的峰面积之间呈现良好的线性关系 ,计算得回归方

程为 Y=0.1282+121.97X 相关系数 r=0.99998 ,

完全可以满足定量分析要求。

2.2　方法精密度试验

选择一个生产厂的敌百虫原药 ,从称样开始按

上述操作条件连续测定 8 次 , 计算标准偏差为

0.32 ,变异系数为 0.36%。

2.3　方法准确度试验

称取 5个已知含量的敌百虫原药 ,依次分别加

入一定质量的敌百虫标准品 ,按本方法测定敌百虫

总质量 ,并计算回收率 ,平均回收率为 99.2%,具有

良好的准确度。

3　操作条件的确立

3.1　流动相的选择

我们首先试探甲醇+水作流动相 、敌百虫紫外

光谱图其最大吸收波长靠近短波方向 ,吸收范围很

窄与甲醇的最大吸收波长很接近 ,将直接影响敌百

虫的定量结果。我们改用乙腈替代甲醇 。考虑到敌

百虫在 pH 大于 6遇热易水解这一因素 ,将流动相

中的水用酸调到酸性 ,以防止敌百虫在分析过程中

水解。乙腈与水不同的配比及酸性的强弱对敌百虫

及敌百虫中杂质的分离带来不同的影响。我们先后

试验ψ(乙腈+水)=30+70 、20+80及 15+85;调

酸 pH4及 pH3 ,最后确定ψ(乙腈+水)=15+85 、

pH3的条件下 ,能将敌百虫与杂质峰有效分开 ,分离

效果最佳。

3.2　检测波长的确定

由于敌百虫吸收波长范围窄 , 吸光度比较小。

在同一条件下分别定量测定敌百虫的吸光度 ,结果

如下:200nm 吸光度为 0.215AU;205 nm 吸光度为

0.126AU ,从中不难看出波长选定在200 nm 是比较

适宜。

3.3　流动相中酸度的确定

实验中我们选择了冰乙酸 、硫酸 、磷酸为流动相

中酸性的调节剂 ,经试验发现冰乙酸在 200 nm 处

有很大的吸收峰 ,用冰乙酸调 pH 造成基线本底过

高 ,掩盖了敌百虫的吸收峰 ,而硫酸 、磷酸无上述现

象 。由于硫酸是一种强酸腐蚀性很强 ,在使用过程

中易灼伤人的皮肤 ,最后我们确定了磷酸为流动相

中酸性调节剂。

The Analysis Method of Trichlorfon Technical by

HPLC
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Abstract:T he quanti tative analysis of trichlorfon by HPLC w ith C18 col-

umn at UV200 nm was int roduced.T he result s showed that standard

deviat ion , variation coef ficient and average recovery was 0.36%,

99.2%, 0.99998 , respect ively.
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《国外农药品种手册》2000年增补本

征　订　启　事

　　《国外农药品种手册》 2000 年增补本收载了《国外农药品种手册》(新版合订本)出版之后国外出现的新农药品

种 ,资料收集截止到 2000年 6月。本手册共收集新农药品种 182个 , 其中杀虫杀螨剂 50 个 , 杀菌剂 41 个 , 除草剂

79 个 ,除草剂安全剂 3 个 , 植物生长调节剂 9 个;设有品种的中 、英文通用名称 、商品名称 、试验代号 、化学名称 、CA

主题索引名及 CAS 登录号 、化学结构类型 、化学结构式 、理化性质 、毒性 、制剂 、作用机理 、适宜作物 、安全性 、防除对

象 、使用方法 、合成方法 、主要原料与中间体 、分析方法 、开发公司 、专利与登记等条目 , 并附有参考文献。书后附有

中 、英文农药名称索引。

《国外农药品种手册》 2000 年增补本全书共 500 页 ,大 32 开本 ,每本定价 130 元(含邮费), 汇款请寄:沈阳市铁

西区兴工街沈阳化工研究院农药信息中心郭昌荣收 , 邮编:110021。款汇出后请将投寄签寄回我处 , 以便寄书。不

接受银行汇款。

1 8 PESTICIDES 　Vol.41　No.2　(2002)


