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氟乐灵的气相色谱分析 

范志先 姜云腾 

(吉林农业太学) 

奉戈以 特拉 坐舅 5 aV一1o1，Gas Chrom Q(eo～iooI~)为填克物的忙蜊e，内程 
5毫米 的驶璃 柱·拄 丑为200~C的气相色 诘方击 (FID)剐定 氟乐 是。保 留时阆 氟乐丑 5井13秒， 

内标竹为6丹2O牡．该方击的标准偏差为O．234 ，变异系数为O．43 I回收率为1 DO．97 。另外，来 

用井标方法 (E(1D．FID)对谈药鸯I的定量舟析方击也进行了探讨。 

关于氟乐灵的分析方法，文献报道的主要 

有紫外分光光度法 气相色谱法“” 。 针对上 

述方法存在的问题，我们在选用内标物、柱填 

充物 上进行了研究，找到了较为适宜的内标 

物和柱填充物，同时选择了较为适宜的柱温和 

营气，并比较和分析了外标、内标两种定量分 

析方法对测定同一制剂有效成分含量所产生的 

误差． 

实验部分 

一

、 仪器及试剂 

气相色谱仪：SPs01型 (FID)；SP2305型 

(ECD)。 

氟乐灵标准品：99．5％ 

内标物阿特拉津：99．2％ 

丙酮：分析纯 

48％氟乐灵乳油 (哈尔滨化工六厂生产) 

二、气相色谱条件 

1．采用SP501型 FID 的条件 

色谱柱： 2米 ×2．5毫米玻璃柱 

填充物l 5％OV--101／Gas Chrom Q(s0 

～1oo目) 

柱 温：200~C，检洌0室：230~C；汽化室： 

230℃ 

载 气：氮气 1：4 0毫升／分}氢气 1： 

55毫升／分} 空气1：340毫升／ 

分。氮气 2：38毫升／分’ 氢气 

2：60毫升／分I空气 2：4 00毫 

升／分。 

衰 减：114，灵敏度l 1 纸逮：300毫 

米／小时． 

进样量：1微升。 

2．采用 SP2305型 ECD 的条件 

色谱柱：0．5米 ×2．5毫米玻璃柱 

填充物：3 OV--17／Ct~romosorb W 

HP (80~ 100目) 

柱 温：180~C；检测室：235~C{汽化室： 

235~C。 

载气(N )：60毫升／分；衰减： 8。 

脉冲选择： 2；高阻}1O9I纸速：300毫 

米／小时。 

进样量l I微升 

三、分析方法 

1．采用 SPs01型 FID 的内标法 

(1)标准溶液的配制 

称取约2 0毫克 (准确至 0．1毫克)氟乐灵 

标准品和25毫克 (准确至 0．1毫克 )的内标物 

阿特拉津，于同一 5毫升容量瓶中，用丙酮定 

容摇匀。 

(2)校正因子 ( )的测定 

待仪器按前述条件稳定后，进上标液 1微 

升，得氟乐灵和内标物色谱峰如图 1中B和C。 

量取峰高，按下页公式 (1)求出校正因子( )。 

(3)样品分析 

称取约古氟乐灵有效成分 I5毫克 (准确到 

O．1毫克)的样品和20毫克 (准确到0．1毫克) 

内标物阿特拉津于同一 5毫升容量瓶 中，用丙 

酮定容摇匀。以标样的色谱条件进样 1微升， 

氟乐灵样品和内标物的色谱 峰 如 图 1中 B和 

C。按下页公式(2)计算氟乐灵的含量( ) 
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时间 (讣) 

田 1 

A 蒋封 

B 为纯品5．21 9分 

C 为 纯品 t 内标 6．335井 

BI为 样品5．2】?分 

Cl为样 品 中内标6．334井 

时 (讣) 

田 2 

A 为溶 荆 

B为0·2ppm~  

O．647分 

Bt为样品O．B．a舟 

=蒜 ⋯P ， J 一 ·W ⋯。～ 
内、h 标分别 为 内标钧 轲氟乐是 标 品峰高 (厘米' 

Ⅳ 内、W 标 讣 品{为稚 取 内标物 和 氟乐豆标 品重量 (毫克' 

P为 氟乐 是标 准品舸 古置( ) 
．  

)= 培×lO ⋯ ㈣  

样 ．h相 丹 剐为氟乐 豆样 品和 内标 物 峰高 (厘米) 

W_样、W 由 分别 为称取 氟乐是 样品和 内标物 重 ‘量毫克 ) 

络 为求得的棱正因子 

2．采娟SP 2；O5型 ECD 的标准曲线法 

(外标法) 

(1)标准曲线的绘制 

称取氛乐灵标准品100毫克 (准确到O．1毫 

克)于 100毫升容量瓶中，用丙酮定容摇匀， 

再分别稀释成0．05、O．1、0．2、0．4ppm 的标 

准溶液。待仪器按前述条件稳定后，进样 1微 

升，得氟乐灵标准品色谱峰如图 2中 B，保留 

时间为3 8．7秒。以峰 高为纵坐标，标准溶液浓 

度为横坐标作图，得标准曲线。 

(2)样品分析 

称取约含氛乐灵有效成分0．1000克 (准确 

到O．1毫克)的样品于10 O毫升容量瓶中，用丙 

酮定容。再经几次稀释，使最终有效成分浓度 

在 0．1～0．4ppm 之间。以标样的邑谱条件进 

样 1微升，得氟乐灵样品的色谱峰如图2中B。 

氛乐灵乳油含量(x )按下列公式 (3)计算： 

x = ×lO B xl ⋯ ⋯  

C奔 从标准 曲线壹得样 品浓度 (ppm) 

T为样品痞藏的稀释倍数 

G为称取 氟乐夏 袖的重 量 (克 ) 

3．采用SPso1型 Fm 的标准曲线法 (外 

标法) 

该方法的标液和样品被的配制及结果计算 

与方法 2大致相同。所使用的色谱条件与方法 

1完全一致，所得色谱峰的峰形、保留时间与 

方法 l所得氛乐灵的色谱峰是相类似的，如图 

1中B和 B 

结果与讨论 

一

， 样品含量用三种分析方法的测定结果 

及其精密度和准确度见表 1。 

48 ■乐夏乳油含■蔫定爰统计结果 囊 1 

内标珐 外 标 {盏 

(FID) ECD 『 FID 

氟乐灵台 量 ( ) 47．5 5．? 、 46．4 

标 准犏 差 ( ) 0．23 9．313 1 O．2eO 

盎异 系教 ( 】 0．49 O．68 O．G2 

回 收 宰 (％) 0．3～ 】02．4 9．O～1O2．1 I ．3～ 10I．T 

从表 1可以看出，三种定量方法中， 内 

标法 (FID)较为理想。 

=，在上述分析条件下，未见有热解现象 

故适用于氟乐灵原药及制荆的分析。 

三、因为在阿特拉津流出之前，未见有杂 

质峰，故可用来分析4O 阿特拉津胶悬剂。 

四、本文提出的 5 0V一1O1，Gas Chr一 

0m Q柱内填充物，只要改变柱温和汽化室温 

度，可对多种农药进行定性、定量分析。 
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