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摘 要 ： 本文采用 高 效液相 色谱法
，
以 乙腈 ＋水为 流动 相 ，

使用 ＺＯＲＢＡＸＳＢ
－

Ｃ
Ｉ ８
色谱柱和二

极管 阵 列检测 器 ，
在２９４ｍｎ波 长 下对试样进行分 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 ．０８８

，

变异 系数为 ０ ．２９％
，
平 均 回收率 为 １ ００ ．２ １％ 。
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酯 １

１

］

。 腈吡螨酯是 日产公 司研发的新 型吡唑类杀对腈吡螨酯 ３０％悬浮剂进行定量分析 ， 该方法操

螨剂 ，
适 用于防治果树 、 茶树 、 蔬菜上 的 各种作 简便 、

快速 、 准确
，
分离效果好

，
准确 度和

害蛾 。 它 水解 为羟基形式后 对线粒体蛋 白 复合精 密度均能达到定量分析 的要求
，

可 以 作为企

体 ｎ 表现 出 优 秀 的抑 制作 用 ，
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考方法 。前后 ２针标样溶液 中腈吡螨酯峰面积分别进行平

２ 试验部分均 。 试样 中腈吡螨酯的 质量分数ｗ （
％ ） ，

按下式

２ ． １试 剂 和 溶 液 乙 腈 （ 色谱纯 ） ；
超纯水计算 ：

（ 电阻率 １ ８ ． ２Ｍｆｔ ＿

ｃｍ
，
２５Ｔ：

） ；
腈吡螨酯标样 ，

已＿

ｊ＝

Ａ
２
ｘｍ

］

ｘＰ

知质量分数９９ ．７％（ 由农业部农药检定所提供 ） ；
Ａ

ｉ

ｘｍ
２

腈吡螨酯 ３０％悬浮剂 （ 由 某公司提供 ） 。式中 ：

一

标样溶液中腈 卩比蛾酯峰面积 的平

２ ．２ 仪 器 高效液相色谱仪 ： Ａｇｉ ｌ ｅｎ ｔ１ ２００
，
具均值

；

有二极管阵列检测器和 自 动进样器
；

Ａｇｉ ｌｅｎｔ色谱
—试样溶液 中腈 批螨酯峰面积 的平

工 作 站
；

Ｍ ｉ ｌｌｉｐｏｒｅ超纯 水 制 备 系 统 ；

色谱 柱 ：均值
；

２５０ｍｍ ｘ４ ．６ｍｍ（
ｉ

．ｄ ．
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不锈 钢柱 ，

内 装 ＺＯＲＢＡＸｍ
，

＿

标样的质量
， ｇ ；
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５
｜

ｘｍ填充物 。ｍ２

＿试样的质量
， ｇ ；

２ ．３ 液相 色谱操作条件 流动相
：

（

／Ｋ乙腈 ：水 ）
＝卜标样 中腈吡蛾酯的质量分数

，
％ 。

９０ ：

１ ０
；
流量

：

ｌ ． ＯｍＩＶｍ ｉｎ
； 柱 温 ：

２ ５１
；
检测波３ 结果与讨论

长 ：
２９４ｎｍ

；
进样体积 ：

５
｜

ｘＬ
；
保 留时间 ： 腈吡３ ．１ 色谱条件的 选择 通过Ａｇ ｉｌｅｎ ｔ１ ２００高效液

蛾 酯约 ６． ５ｍｉｎ 。 腈吡蛾酯 ３０％悬浮剂 的高效液相相色谱仪 的光谱数据采 集功能
，
获 得腈 吡蛾酯

色谱图 （ 图 １ ） 。的紫外波长扫描 图 （ 图 ２
） 。 从图 中 可 以看

■

到腈

ｍＡ吡蛾酯最大吸收波长在 ２９４ｎｍ处
，

所 以将检测波

６〇 〇
－

ｉ
长定为２９４ｎｍ 。
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图 １ 腈吡螨酯 ３０％悬浮剂 高效液相色谱 图ｎ
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２ ＇４图 ２ 腈吡螨酯紫外吸收谱 图

２．４． １ 标样溶 液 的 配制 称取腈吡蛾酯 标样

０．０４ｇ（ 精 确 至 ０ ．００００２ｇ ） ，
置于 １００ｍＬ容 量瓶色谱柱选择常规 的 ＺＯＲＢＡＸＳＢ

－

Ｃ ，＾相柱 。

中
，
用乙腈溶解并稀释至刻度 ，

摇匀 。依据腈 吡蛾酯 物化性质
，
用 乙腈作 为溶剂溶解

２
． ４ ．２ 试样溶液的 配制 称取含腈吡蛾酯 ０． ０４ｇ样品 ， 并选择 乙 腈和水 作为流动相 。 将流动相

的试样 （精确至 ０． ００００２
ｇ ） ， 置于 １ ００ｍＬ容量瓶按不 同 比例在 色谱柱上进行试验 ，

最终确定流

中
，
用乙腈溶解并稀释至刻度 ，

摇匀 。动相为 ｉ

／Ｋ 乙腈 ：水 ）
＝９０ ： １０

，
在流速 １ ． ０ｍＬ／ｍ ｉｎ时

，

２ ．４．３ 测定 在上述操作条件下
，
待仪器基线有效成分与杂质能得到很好 的分离 ，

峰形对称
，

稳定后
，
连续注人数针标样溶液

，
直至相邻 ２针基线平稳

，
能在短时间 能得 到满意的分析结果

，

标样溶液的 响应值相对变化 ＜ １ ．５％后
，
按照标样提高了工作效率 。

溶 液 、 试样溶液 、 试样溶液 、 标样溶液 的顺序３
．
２ 分析 方 法 的 线 性相关 性试验 准确称取 ５

进行测定 。个不同 质量 的 标样 ， 分别置 于 １００ｍＬ容量瓶 中
，

２ ．４ ．４ 计算 将测得 的 ２针试样溶液 以及试样用乙 腈溶解并稀 释至刻度
，
摇 匀

，
使腈 吡蛾 酯

－ ４ ３－
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本請和 有 砹Ｐｅｓ ｔｉｃｉｄ ｅＳｃ ｉｅｎ ｃｅａｎｄＡｄｍ ｉ
ｎｉ ｓ ｔｒａ ｔ ｉｏｎ ２０ １ ５

，
３６

（
８

）

的质 量 浓度 分别 为 ０ ． １６ １２ 、
０

．
２４ １７ 、 ０ ．４０３０

、确称取 ５个试样 ， 在上述色谱操作条件下进行分

０ ．６４４６ 、 ０． ８０５８ｇ／Ｌ 。 在上述的 色谱条件下 ， 以析
，
测得腈 吡蛾酯 的标准偏差为 ０ ．０８ ８

，

变异 系

腈吡螨酯的质量浓度 （
＊

， ｇ／Ｌ ） 为横坐标 ， 峰面数为 ０．２９％（表 １ ） 。

积 （ ｙ ，ｍＡＵ ） 为纵坐标 ，
绘制校正 曲线 。 试验３ ．４ 分析 方法 的 准确 度试验 从已知质量分数

测得腈吡螨酯线性方程为ｙ
＝９８２ ３ ． ｂｃ ＋２３ ．４２７

， 其的腈吡螨酯悬浮剂 （ ３０ ．０ １％ ） 中称取 ５个试样 ，

线性相关 系数 为 １ ．００００ 。 结 果表明 腈吡瞒酯在分别加人
一定量的 腈吡螨酯标样 （ ９９ ．７％

） ， 在

测试 的质量浓度范围 内线性关系 良好 。上述色谱操作条件下进行分析 ，
测得腈吡螨酯

３ ．３ 分析方 法的 精密度试验 从同
一产品 中准的平均 回收率为 １００ ．２ １％（表２ ） 。

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 （

％
）

腊 ＰｆｃＰ蛾 酉旨

３０．０５３０ ． １ ４ ２９ ．９ ３２９ ． ９７２９ ．９４３０．０１
０ ．０ ８８０ ． ２９

质量分数
（
％

）

表２ 分析方法 的 准确度试验结果

编号试样称样量
（
ｍ
ｇ ）标样称样量 （ｍ

ｇ
）理论值 （

ｍ
ｇ）实测值 （ｍ

ｇ
）回收率 （

％
）平均回 收率

（
％

）

１６７ ．３ １２０．

１ １
４０ ． ２５４０ ．３ ３１

００．２０

２６９ ．６５２０ ． ３３４ １ ． １ ７４ １ ．３０ １ ００ ．３２

３６ ８ ．

４４２０．０９４０ ．５７４０ ．６ １１ ００ ．

１ ０１ ００ ．２ １

４６ ５ ．６１２０ ．２３３９ ． ８６３９ ．９ ２１ ００ ．

１ ５

５６４ ． ５２２０ ．５９３９ ． ８９ ４０ ．０ ０１
００ ． ２８
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