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氟唑菌酰胺原药的高效液相色谱分析方法
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摘要：采用高效液相色谱，使用 Waters XBridgeTM C18不锈钢色谱柱和紫外检测器，以乙腈＋水
为流动相，在 230 nm波长下，对氟唑菌酰胺原药进行定量测定。 结果表明，方法的线性相关系数为
0.999 7，标准偏差为 0.12，变异系数为 0.12%，平均回收率为 99.84%。
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Analytical Method of Fluxapyroxad TC by HPLC
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Abstract: A quantitative analysis method for determination of fluxapyroxad TC was established by HPLC, using

acetonitrile and water as mobile phase, on Waters XBridgeTM C18 column with UV detertor at 230 nm. The results showed

that the linear correlation coefficient of the method was 0.999 7, the standard deviation was 0.12, the vriation coefficient

was 0.12%, the average recovery was 99.84%.
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氟唑菌酰胺（fluxapyroxad）是由巴斯夫公司开
发的琥珀酸脱氢酶抑制剂类杀菌剂。化学名称：3-二
氟甲基-1-甲基-N-(3',4',5'-三氟联苯-2-基)-1H-吡唑
-4-甲酰胺；分子式：C18H12F5N3O；相对分子质量：
381.3；熔点：157℃；相对密度：1.42。溶剂中的溶
解度（g/L，20℃）：丙酮＞250、乙腈168、乙酸乙酯
123、甲醇53.4、甲苯20.0[1]。氟唑菌酰胺的化学结构
式如下。

氟唑菌酰胺通过抑制线粒体电子传递链上复

合物II而起作用。其通过叶面处理或种子处理防治

谷物、水果和蔬菜上由壳针孢菌、葡萄孢菌、白粉菌、
尾孢菌、柄锈菌、丝核菌引起的病害[2]。
目前氟唑菌酰胺的高效液相色谱分析方法尚未

见报道。本文采用高效液相色谱、紫外检测器对氟唑
菌酰胺原药进行分离和测定，方法简便、快速、准确。

1 实验部分

1.1 仪器与试剂
LC-20A高效液相色谱仪（带可调波长紫外检测
器、自动进样器），日本岛津公司；Lab Solution色谱
工作站；十万分之一电子天平XA105DU，梅特勒托
利多；Waters XBridgeTMC18（250 mm×4.6 mm，5 μm）
不锈钢色谱柱；0.22 μm滤膜，德国CNW科技公司。
乙腈（色谱纯）；水（2次蒸馏）；氟唑菌酰胺标准
品（99.7%）、氟唑菌酰胺原药，巴斯夫中国有限公司
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提供。
1.2 色谱操作条件
不锈钢色谱柱Waters XBridgeTM C18（250 mm×

4.6 mm，5 μm）；A泵：乙腈0.75 mL/min；B泵：水0.25
mL/min；柱温：35℃；检测波长：230 nm；进样量：
20 μL。保留时间：氟唑菌酰胺约为6.2 min（见图1、
图2）。

1.3 标样溶液的配制
准确称取氟唑菌酰胺标准品0.007 5 g（精确至

0.000 2 g）于25 mL棕色容量瓶中，加入适量乙腈，振
荡溶解后稀释至刻度，摇匀备用。
1.4 试样溶液的配制
准确称取氟唑菌酰胺原药0.007 5 g（精确至

0.000 2 g）于25 mL棕色容量瓶中，加入适量乙腈，振
荡溶解后稀释至刻度，摇匀备用。
1.5 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，当相邻2针的相对响应值变
化＜1.0%时，即可按标样溶液、试样溶液、试样溶
液、标样溶液的顺序进样进行测定。
1.6 计算
将测得的2针试样溶液及试样溶液前后2针标
样溶液中的氟唑菌酰胺峰面积分别进行平均。原药
样品中氟唑菌酰胺的质量分数w（%）按下式计算[3]。

w/%= A2×m1×P
A1×m2

式中：A1—标样溶液中氟唑菌酰胺的峰面积平均值；

A2—试样溶液中氟唑菌酰胺的峰面积平均值；m1—标准品的

质量，g；m2—试样的质量，g；P—标准品中氟唑菌酰胺的质量

分数，%。

2 结果与讨论

2.1 色谱条件的选择
通过LC-20A高效液相色谱仪的数据采集功能，
对氟唑菌酰胺进行扫描，获得其紫外波长吸收图[4]

（图3）。从图中可以看出，氟唑菌酰胺在190～200 nm
附近有最大吸收，在230 nm处有较大吸收峰。但在
190～200 nm波长下，溶剂的干扰比较明显。为减少
干扰，选择检测波长为230 nm。依据氟唑菌酰胺的
理化性质，选择乙腈＋水作为流动相。

2.2 液相色谱柱的选择
分别选取Waters XBridgeTM C18（250 mm×4.6

mm，5 μm）不锈钢柱、Welch ultimate Polar-RP C18

（250 mm×4.6 mm，5 μm）不锈钢柱、Thermo Hypersil
Gold C18（250 mm×4.6 mm，5 μm）不锈钢柱、
Shimazdu Wondsail C18（250 mm×4.6 mm，5 μm）不
锈钢柱、AkzoNbel Kromsail C18（250 mm×4.6 mm，
5 μm）不锈钢柱对氟唑菌酰胺进行分离实验（见图
4）。从图中可以看出，在流速为1.0 mL/min，流动相V
（乙腈）∶V（水）=75∶25时，使用Waters XBridgeTMC18

不锈钢柱，氟唑菌酰胺与杂质能得到很好的分离，

且峰形尖锐、对称，基线平稳。因此选择Waters
XBridgeTM C18（250 mm×4.6 mm，5 μm）不锈钢柱作
为定量分析色谱柱使用[5]。
2.3 方法的线性相关性实验
准确称取标准品0.075 0 g（精确至0.000 2 g）于

25 mL棕色容量瓶中，用乙腈溶解，定容，摇匀备用。

图 1 氟唑菌酰胺标样溶液高效液相色谱图

图 2 氟唑菌酰胺原药高效液相色谱图

图 3 氟唑菌酰胺紫外吸收图
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国内农药登记为例，目前农药登记的理化性质要求

中，只要求写出环境温度和选用的仪器设备。本文
的研究表明，转子、转速和温度对黏度值的测定均
具有一定的影响。因此建议对测定条件的描述尽量
详细化，增加测试生产温度和实际使用温度2个温
度的黏度值，并说明测试时选用的转子和转速等。

参考文献

[1] 沈娟.农药悬浮剂流变学特性及贮存物理稳定性研究 [D].北京:

中国农业科学研究院, 2008.

[2] 陈惠钊.黏度测量 [M].北京:中国计量出版社, 1994.

[3] 李必超,马连山.黏度测量的几种方法 [J].石油仪器, 2004, 18 (3):

57-58.

[4] 童刚,陈丽君,冷健. 旋转式黏度计综述 [J]. 自动化博览, 2007

(2): 68-70.

[5] 中华人民共和国农业部种植业管理司. NY/T 1860.21—2010农药

理化性质测定试验导则第21部分:黏度 [S].北京:中国农业出

版社, 2010.

（责任编辑：顾林玲）

配制0.05～1.0 g/L系列质量浓度的氟唑菌酰胺标样
溶液。按1.2色谱操作条件进行分析，以质量浓度为
横坐标，峰面积为纵坐标，绘制标准曲线（见图5）。
线性回归方程为y=6 838 123x+6 523，相关系数为
0.999 7。

2.4 方法的精密度实验
对同一试样平行测定5次。得到方法的标准偏
差为0.12，变异系数为0.12%（见表1）。
2.5 方法的准确度实验
在已知含量的试样中加入一定量标准品进行

回收率的测定，重复5次，得到氟唑菌酰胺的回收率
为98.63%～101.21%（见表2）。

3 结论

本实验建立了高效液相色谱法检测氟唑菌酰

胺原药含量的分析方法。实验结果表明，氟唑菌酰胺
在测试质量浓度范围内线性关系良好。方法具有较
高的准确度和精密度，且操作简单、快速，是企业生
产质量控制和应用研究中较为实用的分析方法。
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图 4 不同色谱柱的高效液相比对色谱图

图 5 氟唑菌酰胺线性关系图

表 1 精密度实验结果

有效

成分

质量分数/% 标准

偏差

变异系

数/%1 2 3 4 5 平均值

氟唑菌

酰胺
97.20 97.30 97.40 97.20 97.50 97.32 0.12 0.12

表 2 准确度实验测定数据

序号 理论值/mg 实测值/mg 回收率/% 平均回收率/%
1 7.53 7.62 101.21
2 7.57 7.53 99.45
3 7.59 7.56 99.67 99.84
4 7.56 7.58 100.23
5 7.57 7.47 98.63
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