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　　摘要：采用ＡｔｈｅｎａＣ８柱和二极管阵列检测器，以乙腈－０．３％冰乙酸水溶液为流动相，用外标法对有效成分进行

分析定量，建立同时测定高效氯氟氰菊酯·噻虫嗪微囊悬浮－悬浮剂中高效氯氟氰菊酯及噻虫嗪含量的高效液相色
谱分析方法。该方法分离效果好、准确度高、重现性好且操作简单、快速，标准偏差分别为噻虫嗪０．０５９、高效氯氟氰
菊酯０．０３６，ＲＳＤ分别为０．４８％和０．３８％；在１００～５００ｍｇ／Ｌ浓度范围内线性关系良好 （噻虫嗪ｒ＝０．９９９７，高效氯氟
氰菊酯ｒ＝０．９９９８）；平均回收率分别为９９．７４％和９９．６８％。
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　　高效氯氟氰菊酯·噻虫嗪微囊悬浮－悬浮剂属一种新型内
吸性复配杀虫剂，作用速度快、持效期长，具有更高的活性、更好

的安全性和更广的杀虫谱［１－３］。但有关高效氯氟氰菊

酯·噻虫嗪复配制剂的高效液相色谱分析方法，目前未见报道。

本研究建立使用 ＡｔｈｅｎａＣ８柱和二极管阵列检测器、以乙腈 －
０３％冰乙酸水溶液为流动相的液相色谱分析方法，对有效成分
定量分析。该方法简便快捷，具有较好的准确度和精密度，是有

效监督控制高效氯氟氰菊酯·噻虫嗪制剂含量的检测方法。

１　材料与方法

１．１　仪器和试剂
Ａｇｉｌｅｎｔ１２００高效液相色谱仪，具二极管阵列检测器和全

自动进样器、色谱工作站；乙腈为色谱纯；Ｍｉｌｌｉｐｏｒｅ超纯水制
备系统；高效氯氟氰菊酯标准品（纯度９９．４％，国家农药质检
中心）、噻虫嗪标准品（纯度 ９９．０％，国家农药质检中心）；
２２％高效氯氟氰菊酯·噻虫嗪微囊悬浮－悬浮剂试样。
１．２　色谱条件

ＡｔｈｅｎａＣ８不锈钢柱：２５０ｍｍ×４．６ｍｍ（ｉ．ｄ），检测波长
２３０ｎｍ，流动相为乙腈 ∶０．３％冰乙酸水溶液 ＝８５∶１５（体积
比），流速１．０ｍＬ／ｍｉｎ，进样量５μＬ，柱温２５℃。保留时间：
噻虫嗪约３．０ｍｉｎ，高效氯氟氰菊酯约７．９ｍｉｎ。典型液相色
谱分离图见图１、图２。
１．３　分析步骤
１．３．１　标样溶液的配制　准确称取噻虫嗪标样约０．０５０ｇ
和高效氯氟氰菊酯标样约０．０６０ｇ（精确至０．０００２）于５０ｍＬ
容量瓶中，用乙腈溶解并定容，摇匀后备用。精确吸取上述配

制的标准溶液２ｍＬ，置于１０ｍＬ容量瓶中，用乙腈定容，经
０４５μｍ微孔滤膜过滤后备用。

１．３．２　试样溶液的配制　准确称取约０．３３ｇ的试样（精确
至０．０００２），将试样置于５０ｍＬ容量瓶中，用乙腈溶解并定
容，摇匀后离心，取上清液２ｍＬ，置于１０ｍＬ容量瓶中，用乙
腈定容，经０．４５μｍ微孔滤膜过滤后备用。
１．３．３　测定　在上述色谱条件下，待仪器基线稳定后，连续注
入数针标样溶液，直至相邻两针的响应值相对变化＜１．５％时，按
标样溶液、试样溶液、试样溶液、标样溶液的顺序进行测定。

１．３．４　计算　将测得的两针试样溶液及试样前后两针标样
溶液中的噻虫嗪（高效氯氟氰菊酯）峰面积分别进行平均。

试样中噻虫嗪（高效氯氟氰菊酯）的质量分数 Ｘｉ（％）按下式
进行计算：

Ｘｉ＝
Ａ２×ｍ１×ｗ
Ａ１×ｍ２

×１００％。
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式中：Ａ１为标准溶液中噻虫嗪（高效氯氟氰菊酯）峰面积平均值；
Ａ２为试样溶液中噻虫嗪（高效氯氟氰菊酯）峰面积平均值；ｍ１为
标样溶液中噻虫嗪（高效氯氟氰菊酯）的质量，ｇ；ｍ２为试样的质
量，ｇ；ｗ为标样中噻虫嗪（高效氯氟氰菊酯）的质量分数，％。

２　结果与分析

２．１　色谱分离条件的选择
２．１．１　检测波长的选择　由于复配制剂中成分较复杂，且性
质差别较大，试验采用混配标样，利用色谱工作站数据采集系

统，采集波长１９０～４００ｎｍ的各组分紫外光谱吸收曲线。由
于既要避开低波长时溶剂吸收的干扰，又要兼顾复配制剂各

组分的有效分离及数据的稳定性，因此经过探索试验，最终确

定以２３０ｎｍ作为检测波长。
２．１．２　流动相的选择　试验选择２５０ｍｍ×４．６ｍｍ（ｉ．ｄ）
ＡｔｈｅｎａＣ８不锈钢柱，采用不同比例的甲醇 －水和乙腈 －水作
为流动相，结果均未能有效分离各组分。分析各组分理化性

质，发现在弱酸溶液中被测组分为稳定状态，经过反复试验，

最终确定采用冰乙酸作为减尾剂，实现了各组分的有效分离，

排除了其他组分的干扰，且保留时间适中，是较为理想的分析

高效氯氟氰菊酯·噻虫嗪复配制剂的分析方法。试验中确立

的最优化流动相体系为乙腈 ∶０．３％冰乙酸水溶液 ＝８５∶１５
（Ｖ／Ｖ），流速１．０ｍＬ／ｍｉｎ。
２．２　线性相关性试验

在确定的色谱分离条件下，配制一系列不同质量浓度的

标准溶液进行测定。以噻虫嗪（高效氯氟氰菊酯）的质量浓

度为横坐标，其峰面积值为纵坐标作图（图３、图４），得线性
回归方程和相关系数：噻虫嗪为 ｙ＝９．８６９４ｘ＋６．８４５２，ｒ＝

０９９９７；高效氯氟氰菊酯为 ｙ＝１０．１０１ｘ＋７３．１４１，ｒ＝０．９９９８。
结果表明，噻虫嗪和高效氯氟氰菊酯在１００～５００ｍｇ／Ｌ浓度
范围内线性关系良好，具有较好的定量线性关系。

２．３　方法的精密度试验
采用３个不同批次的噻虫嗪和高效氯氟氰菊酯微囊悬

浮－悬浮剂，进行多次重复测定考察了定量分析方法的精密
度。试验结果（表１）表明，噻虫嗪、高效氯氟氰菊酯定量结果
变异系数分别为０．４８％、０．３８％，满足样品定量分析要求。

表１　噻虫嗪和高效氯氟氰菊酯微囊悬浮－悬浮剂精密度试验结果

样品名称 试样批次
含量（％）

１ ２ ３ ４ ５ 平均值 标准偏差

ＲＳＤ
（％）

噻虫嗪 １ １２．５４ １２．４６ １２．４２ １２．４９ １２．５７ １２．５０ ０．０６０ ０．４８
２ １２．３８ １２．４６ １２．４９ １２．５４ １２．４３ １２．４６ ０．０６０
３ １２．４４ １２．５３ １２．４６ １２．５０ １２．３８ １２．４６ ０．０５８

高效氯氟氰菊酯 １ ９．５８ ９．６２ ９．６７ ９．６５ ９．６６ ９．６４ ０．０３６ ０．３８
２ ９．５２ ９．５６ ９．５９ ９．６２ ９．５７ ９．５７ ０．０３７
３ ９．５５ ９．６５ ９．６１ ９．６２ ９．６０ ９．６１ ０．０３６

２．４　方法的准确度试验
在已知噻虫嗪和高效氯氟氰菊酯含量的微囊悬浮－悬浮

剂中，各添加了４个不同浓度的标准溶液进行添加回收率试
验。试验结果（表２）表明，噻虫嗪添加回收率在９９．６０％ ～
１００．０７％之间，平均回收率为９９．７４％，高效氯氟氰菊酯的添
加回收率在 ９９．４５％ ～１００．０４％之间，平均回收率为
９９６８％，方法准确度较高，满足定量分析要求。

表２　噻虫嗪和高效氯氟氰菊酯微囊悬浮－悬浮剂回收率试验结果

序号

添加后质量（ｍｇ）

噻虫嗪
高效氯氟

氰菊酯

实测量（ｍｇ）

噻虫嗪
高效氯氟

氰菊酯

回收率（％）

噻虫嗪
高效氯氟

氰菊酯

１ ２．５１２ ２．９３０ ２．５０２ ２．９１４ ９９．６０ ９９．４５
２ ３．０２２ ３．４６３ ３．０１２ ３．４４８ ９９．６７ ９９．５７
３ ３．５４５ ３．９９４ ３．５３２ ３．９８０ ９９．６３ ９９．６５
４ ４．０６７ ４．４８９ ４．０７０ ４．４９１ １００．０７ １００．０４
平均 ９９．７４ ９９．６８

３　结论

综上所述，本研究建立的高效液相色谱方法操作简便，具

有良好的线性关系，精密度与准确度完全满足分析检验要求，

可快速高效分离、测定噻虫嗪·高效氯氟氰菊酯，应用于质检

机构与生产企业对噻虫嗪·高效氯氟氰菊酯复配制剂的质量

监督与控制。
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