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摘 要 :
采用反相 高效液相 色谱法

,

利用外标法对磺草酮进行 了定量分析
,

该方法的标 准偏差为

.0 42 %
,

变异系数为 .0 62 %
,

回收率为 % % 一 99
.

5 %
,

该方法简单
、

准确
。
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磺草酮 (s u lco t ir o ne
,

试验代号
:
CI I A 0 0 5 1

,

商品名称
:

aG ll eo n
、

M ial d o) 是属于三酮类除草剂 {ll
。

该除草剂是

由捷利康公司在 80 年代开发的新型玉米田苗后除草剂
。

现已在美国
、

欧洲等许多国家获得广泛使用 2[]
。

由于磺

草酮的特殊作用机制
,

使得它对玉米田的阔叶杂草和禾本科杂草都有 良好 的防除效果
,

因此用于防除玉米 田

阔叶杂草及禾本科杂草的酮类除草剂
。

它低毒安全
,

对玉米有极好的安全性
,

对下茬作物也 同样安全
,

可 以单

用
、

混用或连续施用防除玉米 田杂草
,

在正常轮作下对冬麦
、

大麦
、

冬油菜
、

马铃薯
、

甜菜
、

豌豆等安全
,

用途广

泛 13]
.

目前磺草酮原药合成技术已陆续在我国开发成功
,

但其原药及加工品的定量分 析方法还未建立
,

已报导

的定量分析方法
,

经多次试验验证重现性及分离效果均不理想 f’J 。

本文通过对液相色谱条件反复研 究
,

采用外

标法建立了磺草酮原药高效液相色谱的定量分析方法
。

试验结果表明该方法精密
、

准确
、

线性 关系 良好
,

同时

重现性和分离效果较好
,

是一种简单易行的方法
。

该方法适用于实验室和工业生产的质量控制
。

1 实验部分
L l 仪器与试剂

仪器
: 日本岛津 L C 一 or A V P

,

配紫外检测器
。

磺草酮标准品
: 含量 ) 98 %

甲醇为色谱纯
,

高纯水 (自制 )

1.2 液相色谱操作条件

色谱柱
: D议anI 公司 lC : 柱

,

5 “ m
,

2 00 ~
火 .4 6 n u n ;检测波长 : 2 54

n m ;流动相 : 甲醇 : 0
.

I M 磷酸二氢钠 三

乙胺缓冲液 “ 27 : 7 3( VV)/ ; 流速 : .0 8 m L
·

~
一 ’ ;柱温 : 室温 ;进样量 : 5汕

。

O
.

I M 磷酸二氢钠三乙胺缓冲液配制 :l oo 0 1 l lL 高纯水含有 巧 .6 9 磷酸二氢钠及 10 m L 三 乙胺
,

p H 二 7
.

1
,

超声震荡
,

混合均匀备用
。

2 测定步骤
.2 1 标准液的配制

准确称取约 20 gm 标准样品
,

置于 50 m L 容量瓶中
,

加 甲醇水稀释到刻度
,

混合均匀
。

用移液管准确量取 2

1 l l L
,

置于 50
zn L 容量瓶中

,

加 甲醇水稀释到刻度
,

混合均匀
,

备用
。
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2 .2试样溶液的配制

准确称取约 22 g m磺草酮样品
,

置于 50 n 1 L 容量瓶中
,

加甲醇水稀释到刻度
,

混合均匀
。

用移液管准确量取

Z n U
曰 ,

置于 50 m L 容量瓶中
,

加甲醇水稀释到刻度
,

混合均匀
,

备用
。

.2 3 测定方法

在上述色谱条件下
,

待仪器按要求条件稳定后
,

连续进数针标准溶液
,

计算各针相对响应值 的重复性
,

当

相邻两针的响应值变化小于 1% 时
,

按下列顺序进样
:
标准溶液

,

样品溶液
,

样 品溶液
,

标准溶液
,

磺草酮的色

谱图见图 l
。

采用外标法对样品进行定量分
析

,

按下式计算样品含量
:

}
,

I
X = A I X

叽
X P / A Z X W

其中
二
:X 为待测样品的百分含量

A , : 为样品峰面积的平均值

A
Z : 为标准品峰面积的平均值

w
l二为样品的质量

叽
; 为标准品的质量

尸 : 为标准品的含量

匕
. ’

一 _
图 1

F i g 1
.

H P L C

磺草酮标样液相色谱图

o f S u l e o itr o n e S at n d a r d S a m P le

3 结果与讨论
.3 1 色谱条件的确定

根据文献报道 l4] 的分析方法
,

经过多次实验对 比筛选
,

确定了色谱柱
、

检测波长
、

流动相组成及配比
、

流速等

条件
,

在此条件下磺草酮具有 良好的分离效果
,

且重现性好
,

能快速
、

准确地进行定量分析
,

结果见图 1
.

.3 2 线性关系的测定

取上述标准溶液
,

在上述试验测定条件下
,

分

别取 2
,

4
,

5
,

6
,

8汕 依次进样
,

以峰面积为纵坐

标
,

进样量 (体积 )为横坐标作图
,

得相应的标准曲

线图
,

如图 2
。

磺草酮的线性回归方程为 :y 二 78 95 6 x + 8 63
.

6 5
,

相关系数为
: 二 .0 9 99 90

.3 3 方法精密度试验

在上述测定条件下
,

对同一标样重复测定 10

次
,

其标准偏差为 .0 42 %
,

变异系数为 .0 62 %
。

.3 4 方法准确度试验

广广丫丫
图 2 磺草酮液相色谱标准曲线图

iF g 2
.

H几C aC l汤r a iot n C u口 e o f 巨 Ico tr fo n e

用已知含量 的试样与标准样 品配成不 同含量的试样
,

然后在上述色谱条件 下测定
,

其 回收率为 98 % 一

9.9 5 %
。

4 结 论

通过对不同色谱条件下的对比试验
,

确定本文所采用的方法线性关系 良好
,

有较高的精密度和准确度
,

方

法简便
、

准确
,

且重现性和分离效果好
,

适用于磺草酮的工业化生产控制
。
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: M gO 超 细粉体 的制备与表征 1 1 3

4 结 论

( )l 以硝酸镁和聚乙二醇为反应体系
,

采用均匀沉淀法
,

制备氧化镁超细粉体的较佳制备工艺条件
: M g , 十

川E G

质量比约 .0 :3 1 一 .0 :4 1
,

水浴温度 50 ℃
,

p H 值约 .9 5
,

反应时间 1
.

hs
,

80 ℃ 干燥
,

500 ℃ 下烧结 1
.

s ho

( 2) 表面活性剂的加人
,

不仅可以使粉休粒径减小
,

而且可以降低烧结温度
,

尤其是对氧化镁粒子择优晶

化取向起着重要作用
.

(3) X R D 和 A f
,

M 表明
,

所制备的氧化镁超微粒子是立方晶系
,

只有 ( 2 0 0) 和 ( 2 2 0) 两组晶面衍射峰
,

其

粒子呈准三角形
,

粒子大小均匀
,

晶粒尺寸约为 12n m
,

且粉体的比表面积为 78
.

0 29
·

m
一 ’ .
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