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摘 要 ： 本文采用 高效液相 色谱法 ，
以 乙腈 ＋磷酸溶液为流动相 ， 使用 ＺＯＲＢＡＸＳＢ －

（：
｜ ８
色

谱柱和二极管 阵列检测 器 ， 在 ２５４ｎｍ 波长 下 对双唑草 酮进行分 离 和 定 量分析 。 结 果表 明 ，

该分析方法的线性相 关 系数 为 １ ． ００００
，
标准偏差 为 ０ ． １ ６

，
变异 系数为 ０ ．

１ ７％
， 平均 回收率

为 ９９ ． ７ ５％ 。
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１前言

双唑草酮 ，
ＣＡＳ 号 １ ６２２９０８－１ ８

－

２
，
分子

式 Ｃ
２Ｑ
Ｈ

１ ９
Ｆ

３
Ｎ４

０
５

Ｓ 。 双唑草 酮是
一

种新型 ＨＰＰＤ

类除草剂 ， 与当前麦 田 常用 的双氟磺草胺 、 苯

磺隆 、 苄嘧磺隆 、 噻吩磺隆等 ＡＬＳ 抑制 剂类 除

草剂 ，
唑草酮 、

乙羧氟草醚等 ＰＰ０ 抑制 剂类除

草剂以及 ２ 甲 ４ 氯钠 、
２

，
４ － Ｄ 等激素类除草剂

不存在交互抗性 ， 可 以有效解决抗性 以及多抗

性的播 娘蒿 、 荠菜 、 野油 菜 、 繁缕 、 牛 繁缕 、

麦家公等阔叶杂草 。
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Ｐｅｓ ｔ ｉｃｉｄｅＳｃ ｉｅｎｃｅａｎｄＡｄｍｉｎ ｉ ｓｔｒａ ｔ ｉｏｎ ２０ １ ８
，

３９ （
８

）

目前国内有关双唑草 酮的分析方法 尚未见

任何公开报道 。 本文采用 髙效液 相色谱法 ， 对

双唑草酮原药进行定量分析 ， 该方法操作简便 、

快速 、 准确 ， 分离效果好 ， 准确度和精 密度均

能达到定量分析的要求 。

２ 试验部分

２ ． １ 试剂和溶液 乙腈 （ 色谱纯 ） ； 磷 酸 （ 分

析纯 ） ； 超纯水 （ 电阻率 １ ８ ． ２Ｍｎ ．

ｃｍ
，２５丈 ） ；

双唑草酮标样 ， 已知质量分数 ９８ ．
２％（ 由农业

部农药检定所提供 ） ； 双唑草酮原药 （ 由 某公司

提供 ） 。

２
．
２ 仪器 高效液相色谱仪 ：

Ａｇｉ
ｌｅｎ ｔ １ １ ００

， 具

有二极管阵列检测器和 自 动进样器 ；

Ａｇｉ
ｌ
ｅｎｔ 色

谱工作站 ；
Ｍｉ ｌ ｌ ｉｐｏｒｅ 超纯水制备 系统 ； 色谱柱 ：

２５ ０ｍｍ ｘ ４ ． ６ｍｍ（
ｉｄ ） 不锈钢柱 ， 内装

Ｚ０ＲＢＡＸ

ＳＢ
－

Ｃ
ｌ ８

５ ．０
｜
ｘｍ填充物 ０

２ ． ３ 液相 色谱操作条件 流动相 ： ＋（ 乙腈 ：

０
．
 １％ 隣酸 水 ）

＝ ６０ ：４０
； 流量 ：

ｌ ． ＯｍＬ／ｍ ｉｎ
；

柱 温 ：
３０Ｔ

；
检 测 波 长 ： ２５４ｎｍ

； 进 样 体积 ：

５
ｊ

ｘＬ
；
保留时间 ： 双唑草酮约 ４

．
Ｏｍｉ ｎ 。

双唑草酮原药的高效液相色谱图 （ 图 １
） 。

２ ．
４ 测定步骤

２ ． ４． １ 标样溶液 的 配制 称取双唑草 酮标样

０ ． ０２ｇ（ 精确至 ０ ． ０００２ｇ ） ， 置于 １ ００ｍＬ 容量瓶

中 ， 用乙腈溶解并稀释至刻度 ， 摇匀 。

２ ． ４ ． ２试样 溶 液 的配 制 称取含 双唑 草 酮

０
．
０２

ｇ 的试样 （ 精确至 ０． ０００２ｇ ） ， 置于 １ ００ｍＬ

容量瓶中 ， 用乙腈溶解并稀释至刻度 ， 摇匀 。

２ ．
４

． ３ 测定 在上述操作条件下 ， 待仪器基线

稳定后 ，
连续注人 数针标样溶液

，
直至 相邻 ２

针标样溶液的响应值相对变化 ＜ 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 。

２． ４ ． ４ 计算 将测得的 ２ 针试样溶液 以及试样

前后 ２ 针标样溶液 中 双唑草酮峰面积分别进行

平均 。 试样中双唑草酮的质量分数 ｃｏ（
％

） ， 按

式 （
１

） 计算 ：

式中 ：

伞
——

标样溶液 中双唑草酮峰面积的平均值 ；

Ａ
２

——

试样溶液 中双唑草 酮峰面积的平均值 ；

ｍ
，



标样的质ｆｔ ，ｇ ；

ｍ
２

试样的质ｆｌ ，ｇ ；

Ｐ
—

标样中双唑草酮的质量分数 ，
％ 。

３ 结果与讨论

３ ．
１ 色谱条件 的选择 通过 Ａｇｉ ｌｅｎ ｔ１ １ ００ 髙效

液相色谱仪 的光谱数据采 集功能 ， 获得双唑草

酮的紫外波长扫描 图 （ 图 ２
） 。 从图中 可以 看到

双哩草酮最大吸 收波长在 ２ １ ０ｎｍ 处 ， 在 ２５４ｎｍ

处也有较大的吸收 ， 为 了尽量减少溶剂 的干扰 ，

将检测波长定为 ２５４ｍｎ 。

—

３６
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图 ２ 双唑草酮紫外吸收谱图

色谱柱选择常规的 ＺＯＲＢＡＸＳＢ 
－

（：

｜ ８反相柱 。

依据双唑草酮物化性质 ，
用乙腈作为溶剂溶解样

品
， 并选择乙腈和磷酸溶液作为流动相 。 将流动

相按不同 比例在色谱柱上进行试验 ， 最终确定流

动相为 ＋（ 乙腈 ： 〇
．

１ ％磷酸水 ）
＝ ６０ ：４°

， 在流

速 １ ． ０ｍＬ／ｍ ｉｎ 时 ， 有效成分与杂质能得到很好的

分离 ， 峰形对称 ，
基线平稳 ， 能在短时间能得到

满意的分析结果 ， 提高了工作效率 。

３ ． ２ 分析方 法的 线性相关性试验 将 ２
．
４ ． １ 中

配制的标样溶液在上述色谱操作条件下进行分

析 ， 进样量分别为 １
、 ２

、
５

、
１ ０ 、 ２０ｐ

Ｌ
，
以双唑

草酮的质量为横坐标 ， 峰面积为纵坐标 ， 绘制

校正曲 线 。 试验测得双唑草 酮线性方程为 ｙ
＝

２０ １ ５０ ．
５２ １２ｘ ＋ ３ ．５２６４

， 相关系数为
１

． ００００ 。

结果表明 双唑草 酮在测试的质量 浓度范围 内线

性关系 良好 。

３
．
３ 分析方法的精 密度试验 从同一产品 中准

确称取 ５ 个试样 ， 在上述色谱操作条件下进行

分析 ， 测得双唑草酮 的标准偏差为 ０
． １ ６

， 变异

系数为 ０ ． １ ７％ （ 表 １
） 。

表 １ 分析方法 的精密度试验结果

编 号 １ ２ ３ ４５ 平均值 （ ％ ） 标准偏差 变异系数 （
％ ）

双唑草 酮质ｆｔ分数 （
％ ）９６ ． ７９９７ ． １ ３ ９ ６ ． ７７ ９６ ． ９１９７ ．１ ６ ９６ ．９５０ ． １

６ ０ ．１ ７

３ ．
４ 分析方 法的 准确 度试验 从已 知质量分数

的双唑草酮 （ ９６ ． ９５％ ） 中称取 ５ 个试样 ， 分别

加入一定量 的双唑草 酮标样 （
９８

．
２０％

） ， 在 上

述色谱操作 条件下进行分析 ， 测得双唑草酮 的

平均回收率为 ９９ ．７５％ （表 ２
） 。

表 ２ 分析方法的准确度试验结果

试样称样狃
編兮
（ 叫 ）

标样称样册

（
ｍ
ｇ ）

理论值 （
ｍ
ｇ ） 实测值 （

ｍｇ ） 回收率 （
％ ）

平均 回收率

（
％

）

１ １ ０． ０８ １０ ．
２２ １ ９ ． ８ １ １９ ． ７５ ９９ ． ７０

２ １ １ ． ４５ ９ ． ６６ ２０ ． ５９ ２０ ． ４ １ ９９ ．１ ６

３ １ １
． ０３ ９ ． ４ １ １ ９ ．

９３ １９ ． ９８ １ ００． ２ １ ９９ ． ７５

４ １ １ ．１ ５ １０ ． ０４ ２０． ６７ ２０ ． ８ １ １ ００．
６６

５ １ １ ． ２８ ９ ． ９９ ２０． ７５ ２０ ．

５４ ９９． ０３

—

３７
—



略拓 有戌Ｐｅｓｔ ｉｃ ｉｄｅＳｃ ｉ ｅｎｃｅａｎｄＡｄｍ ｉｎｉｓｔｒａｔ ｉ ｏｎ２０ １ ８
，
３９

（
８

）

４ 结论

试验建立 了 高效液相色谱法检测双唑 草酮

中有效成分的分析方法 。 试验结果表 明 ，
双唑

草酮在测试浓度范围 内线性关系 良好 ， 方法准

确度和精密度较 高 ， 具有操作简便 、 快速 的特

点 ， 是产品质量控制 和应用研究 中较为理想的

分析方法 。
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美 国 农业部开展水果用 药情况调查

据美国农业部国家农业统计局 （ ＮＡＳＳ ）
调

查结果显示 ，

２０ １ ７ 年美 国苹果种植者使用杀菌

剂 、 杀虫剂和其他化学药品处理 了近 ９０％ 的果

树 。
２０ １５ 年的调査结果 显示 ， 施用过杀菌 剂及

其他化学药品 的果树约为 ８０％
， 施用过杀 虫剂

的果树约为 ９ １ ％
，
而两次调查 中 除草剂使用面

积均在 ４０％左右 。

２０ １ ７ 年苹果上最常用 的杀菌剂 品种是硫磺 ，

用量为 １ ２０ 万磅 （
５４４

．３ 吨 ） ， 使用面积约占总种

植面积的 ４２％
； 排在第二位的是肟菌酯 ，

用量为

１
．

１９ 万磅 ， 使用面积约 占 ３９％ 。 最常用的杀虫剂

品种是氯硝苯丙胺 （用量 １
． ９ １ 万磅 ， 使用面积占

５２％ ） 和多杀菌素 （用量 １
． ８５ 万磅 ， 使用面积占

４４％ ） 。 常用 的 除草剂 品 种 为草 甘 膦异丙胺盐

（用量 １４ ． ５２ 万磅 ， 使用面积占 ２５％
） 和 ２

，４
－ Ｄ

二甲胺盐 （用量 ５ ．２６ 万磅 ， 使用面积 占 Ｉ ５％
） 。

蓝莓种植者使用杀菌 剂和杀 虫剂 处理 了约

９０％ 的果树 ， 其 中 ， 施用过除草剂 的果树约 占

总种植面积的 ６５％ 。 最常用的杀菌剂品 种是腈

苯唑 （用量 ０ ． ６３ 万磅 ， 使用面积占 ５６％ ） 和克

菌丹 （ 用量 １７
． ８ 万磅 ， 使用面积 占 ５ １ ％

） ，
最

常用 的杀虫剂 品种 是亚胺硫磷 （ 用量 ６ ．２ ７ 万

磅 ， 使用面积占 ４９％
） 和 Ｚｅ ｔａ

－ 氯氰菊酯 （ 用

量 ０ ． １ ８ 万磅 ， 使用面积 占 ４７％
） ， 最常用 的除

草剂 品种是丙炔氟草胺 （ 用量 ０． ３ ８ 万磅
，
使用

面积 占 ２ １％
） 和草铵膦 （用量 ２．０７ 万磅 ，

使用

面积占 ２ １％
） 。

施用过杀菌剂 和杀虫剂的桃树 占总种植面

积的 ８３％左右 ，
施用过除草剂和其他化学药剂

的桃树 占 ６０％ 左右 。 最常用的的杀菌剂 品种是

丙环唑 （用量 〇？％ 万磅 ， 使用面积占 ５ ８％ ） 和

克菌丹 （ 用量 ３２
．
７ 万 磅 ， 使用 面积 占 ３８％ ） ，

最常用的杀虫剂 品种是氯氰菊酯 （ 用量 ０
．
２４ 万

磅 ， 使用面积占 ３２％
） 和毒死蜱 （ 用量 ３

．
６ ３ 万

磅 ， 使用 面积占 ２５％ ） ，
最常用的除草剂 品 种是

草甘膦异丙胺 （ 用量 ５
．
０４ 万磅 ， 使用面 积 占

３０％ ） 和 ２
，４

－ Ｄ 二 甲胺盐 （ 用量 ２
．
７４ 万磅 ，

使用面积 占 ２６％ ） 。

ＮＡＳＳ 调査 的对象均为各地 区的 主要种植水

果品种 ， 共涉及 了１ ２ 个州 的 ２２ 种水果 ， 但只公

布了以上三种水果的调査结果 。

张 械 农业部农 药检定所

（译 自 《Ａｇｒｏｗ》 Ｎｏ ．２０ １ ８０８０６ ）
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