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摘要：[目的]建立高效液相色谱法测定氟啶虫胺腈悬浮剂和水分散粒剂中有效成分含量的分析方法。[方法]使用

C18色谱柱，以乙腈-醋酸溶液为流动相，在波长260 nm进行测定。[结果]方法的线性相关系数为0.999 9，定量限为

47.9 mg/L，标准偏差为0.034 6和0.042 9，变异系数为0.160%和0.087%，平均回收率为100.2%~102.7%。[结论]该方

法具有较宽的线性范围及良好的精密度和准确度，操作简便、快速，可作为氟啶虫胺腈制剂质量控制的定量分析

方法。
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Determination of Active Ingredient Content in Sulfoxaflor
Preparations by HPLC
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[Aims] A HPLC method was developed for the determination of active ingredient content in sulfoxaflor
suspension concentrate and water dispersible granule. [Methods] The chromatographic conditions were systematically
investigated with C18 column as the stationary phase, the mixture of acetonitrile and acetic acid as the mobile phaseat
260 nm. [Results] The linear correlation coefficient was 0.999 9, the limit of quantification was 47.9 mg/L, and the
average recoveries were 100.2-102.7%. In addition, the standard deviations were 0.034 6 and 0.042 9, the variation
coefficients were 0.160 and 0.087%, respectively. [Conclusions] This method has a wide linear range, high precision
and accuracy. It is simple and rapid, which is suitable for quantitative analysis and quality control of sulfoxaflor
preparations.
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新型烟碱类广谱杀虫剂氟啶虫胺腈 (sulfoxaflor)，化

学名称 (1-(6-(三氟甲基)吡啶-3-基 )乙基 )-姿4-巯基氨

腈，由美国陶氏益农公司研制开发，目前在我国登记的

制剂规格有50%水分散粒剂(WG)和22%悬浮剂(SC)[1-2]，它

作用于昆虫的神经系统，通过激活烟碱型乙酰胆碱受体

内独特的结合位点而发挥其杀虫功能，并经叶、茎、根吸

收而进入植物体内，能有效防治刺吸式害虫 [3-5]。因氟啶

虫胺腈具有高效、低毒、低使用量、与其他化学类别的杀

虫剂无交互抗性等特点，在激烈的市场竞争中具有较强

优势[6-7]。

目前国内外皆没有公开发布的氟啶虫胺腈有效成

分含量检测标准，仅见很少量农残检测方法的报道，主

要是采用液相或气相方法研究了氟啶虫胺腈在棉花、柑

橘和土壤中残留的检测方法与残留动态[8-9]。由于近年来

该农药的进口量不断增长，为了对氟啶虫胺腈农药制剂

的品质和药效优劣作出正确评判，其有效成分含量的快

速、简便的分析检测方法的研究很有必要。本文采用高

效液相色谱法，通过对色谱条件的优化，建立了氟啶虫

胺腈制剂中有效成分含量的分析方法，相较于文献报道

的方法，检测时间大大缩短，达到了简便、快速地检测制

剂中有效成分的目的。

1 材料和方法

1.1 仪器和试剂

仪器：HP1100高效液相色谱仪(美国Agilent公司)，配

260 nm波长紫外检测器；色谱柱：ZORBAX Eclipse

XDB-C18，150 mm×4.6 mm (i.d.)，5 滋m、Kromasil 100-5

C18，250 mm×4.6 mm (i.d.)，5 滋m、Kromasil 100-5 C8，

250 mm×4.6 mm (i.d.)，5 滋m；0.45 滋m孔径尼龙滤膜；

Milli-Q超纯水一体机(Millipore公司)。
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试剂：乙腈、正己烷、甲醇、异戊烷，均为色谱纯；磷

酸、冰醋酸，均为分析纯；实验用水为超纯水；0.1%磷酸、

0.2%醋酸(均按体积分数配制水溶液)；氟啶虫胺腈标准

品 (纯度99.7%)、22%氟啶虫胺腈SC、50%氟啶虫胺腈WG

(均为质量分数)，均由上海出入境检验检疫局提供。

1.2 溶液配制

标准溶液配制：精密称取2份氟啶虫胺腈标准品0.01 g

(精确至0.000 01)，分别置于50 mL容量瓶中，用乙腈溶解

定容，超声、摇匀，过滤备用。

试样溶液配制：精密称取0.02~0.03 g(精确至0.000 01)

50%氟啶虫胺腈WG和0.04~0.05 g(精确至0.000 01)22%

氟啶虫胺腈SC各2份，分别置于50 mL容量瓶中，用乙

腈-0.2%醋酸 (体积比80 颐20)作溶剂溶解定容，超声、摇

匀，过滤备用。

1.3 HPLC检测条件

色谱柱：Eclipse XDB-C18，150 mm×4.6 mm(i.d.)，

5 滋m；流动相：乙腈-0.2%醋酸 (体积比 30 颐70)；流速

1.0 mL/min；检测波长260 nm；进样量5 滋L；柱温25 ℃。

1.4 测定

在1.3的色谱条件下，待仪器基线稳定后，测定样品。

将2个峰的峰面积加和后，按外标法计算含量。2种氟啶

虫胺腈制剂液相色谱图见图1、2。

2 结果与讨论

2.1 HPLC检测条件的优化

2.1.1 检测波长

取氟啶虫胺腈标准溶液，在波长190~400 nm范围内

进行紫外扫描(见图3)，发现在波长210、260 nm处有最大

吸收峰，且2个色谱峰的吸收光谱是一致的，能基本重

合。考虑到乙腈、甲醇的紫外截止波长在190～205 nm左

右，为了减少溶剂的干扰，选择260 nm作为检测波长。

2.1.2 保留时间

取氟啶虫胺腈标准溶液，按照1.3中的色谱条件进样

检测，所得色谱图见图4。

由图4可见，在保留时间4.9 min与5.3 min处出现了

2个色谱峰，原因可由图5的氟啶虫胺腈结构图得以解释。

氟啶虫胺腈为手性分子，图中星号标注的分别是

1个碳原子和1个硫原子的2个手性中心，因此该分子存

在1对非对映异构体。有别于对映异构体，由于非对映异

构体的物理与化学性质的差异，导致它们之间用普通的

色谱柱即可基本分离。故图5的2个色谱峰属于氟啶虫胺

腈分子的1对非对映异构体。

根据氟啶虫胺腈标准品(纯度99.7%)的标样证书，将

4.9 min峰定为非对映异构体A，而5.3 min峰定为非对映

异构体B，A与B的质量分数分别为37.2%和62.5%。在实

验过程中发现，配制的标准溶液中，A与B在色谱图中的

峰面积百分比随着溶液存放时间的推移而发生较大的

图 1 22%氟啶虫胺腈悬浮剂的高效液相色谱图

图 2 50%氟啶虫胺腈水分散粒剂的高效液相色谱图

图 3 氟啶虫胺腈的紫外吸收光谱图

图 4 氟啶虫胺腈标样的高效液相色谱图

图 5 氟啶虫胺腈结构示意图
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变化，实验数据见表1。

可见，随着时间的递增，非对映异构体A的质量分数

呈单边上升，B则不断下降，提示在实际操作中需关注2个

非对映异构体质量分数的变化，需在配制当天尽快完成

检测。

2.1.3 色谱柱

高效液相色谱作为1种分离分析手段，分离是核心，

因此担负分离作用的色谱柱的选择就显得尤为重要。本

文选用了a) Kromasil 100-5 C18，250 mm×4.6 mm(i.d.)，

5 滋m；b) Kromasil 100-5 C8，250 mm×4.6 mm(i.d.)，5 滋m

和c) ZORBAX Eclipse XDB-C18，150 mm×4.6 mm(i.d.)，

5 滋m 3种色谱柱，按照1.3中的色谱条件进行分析检测，

以22%氟啶虫胺腈SC的保留时间、柱压力、峰宽、异构体

间分离度和组分与杂质间分离度等指标为考察对象，用

以选择较佳的色谱柱，实验结果见表2。

结果表明，氟啶虫胺腈在3种色谱柱上都能得到良

好的分离，但由于a和b两种色谱柱保留时间较c长，且产

生的柱压力较大，综合考虑各项分离效果，选择Eclipse

XDB-C18，150 mm×4.6 mm(i.d.)，5 滋m色谱柱为宜。

2.1.4 流动相

取少量氟啶虫胺腈标准品进行溶解度试验，分别测

试其在有机溶剂(乙腈、正己烷、甲醇、异戊烷)和水相(水、

0.1%磷酸、0.2%醋酸) 中的溶解度。由测定结果可知，其

在有机溶剂乙腈、甲醇中的溶解度较大，在水相中微溶。

故为了使各组分能得到很好的分离，拟采用易溶介质-

微溶介质2元系作流动相，考虑到甲醇产生的柱压力比

乙腈大，本文初步选择乙腈与水相作为流动相。

选择5组不同体积比的有机相：乙腈-水相(水、0.1%

磷酸、0.2%醋酸)二元系流动相，按照1.3中的色谱条件进

行分析检测，以22%氟啶虫胺腈SC的保留时间、柱压、峰

宽、异构体间分离度和组分与杂质间分离度等指标为考

察对象，用以选择较佳的流动相体系，实验结果见表3。

选用乙腈-水2元系作流动相时，峰宽较宽，保留时

间长，柱压力大，不宜用作本文的流动相；选用乙腈-0.1%

磷酸和乙腈-0.2%醋酸(流动相体积比皆为30颐70)时，检测

时间短，柱压力小，但从2种分离度考虑，选择0.2%的醋

酸溶液为水相较好。

为了解同一乙腈-0.2%醋酸流动相体系，但不同有

机相与水相体积比对检测效果的影响，以体积比50颐50、

40颐60、30颐70分别进行试验。结果显示，有机相比例较高

时不利于制剂中杂质的分离，当乙腈-0.2%醋酸 (体积

比30颐70)时，氟啶虫胺腈制剂中有效成分与杂质能得到

很好分离，峰形较好，检测时间短，为本文中适宜的流

动相。

2.2 方法评价

2.2.1 线性范围及定量限

准确称取已知含量的氟啶虫胺腈标准品0.3 g (精确

到0.000 1 g)于50 mL容量瓶中，用乙腈溶解并定容至刻

度，再按一定比例逐步稀释至定量检测限(接近S/N=10时

的浓度)，在1.3中的色谱条件下进行测定。绘制氟啶虫胺

腈质量浓度(mg/L)-峰面积响应值(mAU·s)曲线，所得线

性回归方程为y=3 016.3x+10.102，相关系数r=0.999 9，定

量限为47.9 mg/L，结果表明，在质量浓度为20~5 700 mg/L

的范围内呈现很好的线性关系。

2.2.2 精密度

分别对同一22%氟啶虫胺腈SC和50%氟啶虫胺腈

WG采用1.3中的色谱条件平行测定6次，测得精密度，结

果见表4。

表 1 不同时间的非对映异构体峰面积百分比

溶液存放时间

非对映异构体 A
非对映异构体 B

1 d
38.0
61.2

10 d
49.9
49.4

30 d
51.7
48.3

峰面积百分比 /%

表 2 22%氟啶虫胺腈 SC在不同色谱柱上分离效果比较

色谱柱

a
b
c

保留时间 /
min

12.4；13.5
14.0；15.1

5.0；5.4

柱压力 /
×107Pa

1.22
1.0

0.76

峰宽 /
min
0.7
0.8
0.4

异构体间
分离度

1.40
1.32
1.06

组分与杂质
间分离度

1.30
1.25
1.19

表 3 不同流动相分离效果比较

流动相(体积比)

乙腈 -水(30颐70)
乙腈 -0.1%磷酸(30颐70)
乙腈 -0.2%醋酸(30颐70)
乙腈 -0.2%醋酸(40颐60)
乙腈 -0.2%醋酸(50颐50)

保留时
间 /min

11.6；12.8
5.9；6.4
5.0；5.4
3.3；3.5
2.4；2.5

柱压力 /
×107Pa

1.03
0.77
0.76
0.75
0.73

峰宽 /
min

1.1
0.7
0.4
0.4
0.3

异构
体间
分离度

1.28
1.01
1.06
0.58
0.33

组分与
杂质间
分离度

1.28
0.79
1.19
0.27
0.45

表 4 精密度测试数据

样品

22%氟啶虫胺腈 SC

50%氟啶虫胺腈WG

编号

1
2
3
4
5
6
1
2
3
4
5
6

实测
值 /%
21.56
21.58
21.59
21.54
21.62
21.63
49.28
49.28
49.22
49.29
49.21
49.32

平均
值 /%
21.59

49.27

标准
偏差

0.034 6

0.042 9

变异
系数 /%

0.160

0.087
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2.2.3 加标回收率

按照1.2配制2个氟啶虫胺腈制剂(22% SC、50% WG)

的试样溶液各2组(每组各6个)，分别加入定量的标准品

进行加标回收试验，按1.3中的色谱条件进行测定，结果

见表5，该方法的平均回收率为100.2%~102.7%。

3 结论

本文通过对高效液相色谱分析条件如检测波长、保

留时间、色谱柱、流动相组成等进行了选择与优化，建立

了22%氟啶虫胺腈SC和50%氟啶虫胺腈WG的高效液相

色谱分析方法，并进行了方法验证。结果表明：该方法的

准确度和精密度很高，在称量范围内呈现良好的线性关

系；具有分析快速、准确、分离效果好的优点，适用于氟

啶虫胺腈原药和制剂的日常含量的定量检测。
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表 5 样品加标回收率和相对标准偏差 (n=6)

样品

22%氟啶虫胺腈 SC

50%氟啶虫胺腈WG

样品中组分
含量 /mg

2.805
3.072
2.548
7.821

添加组分
含量 /mg

7.687
5.941
7.687
2.969

平均回收
率 /%
100.9
102.7
100.2
101.4

相对标准
偏差 /%

0.134
0.142
0.126
0.242
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孟山都称若先正达收购案告吹拜耳农化业务可成为其下一个选择

在孟山都向先正达提出 450亿美元的收购意向之后，历经 3个月，这家美国种子巨头公司已经在考虑如果先正达坚持拒绝

此项交易后的其他选择。近日，孟山都 COO Brett Begemann在一次电话采访中表示，如果先正达收购案告吹，孟山都将接洽德国

拜耳公司商谈收购其植保业务。虽然孟山都正在想法设法收购先正达，但其表示公司不会永远停留在这一步。

Begemann说，“在化学领域我们也有其他选择。我们并不清数拜耳对其植保业务的规划，也不了解他们是否会出售这块业

务，但是我很肯定他们会很乐意商谈类似的计划。”

此前孟山都与先正达的谈判争论正处于不断升级的阶段，Begemann的此番言论也意欲将这家瑞士巨头重新拉回到谈判桌

上来。先正达董事长 Michel Demare曾指出孟山都的报价过于简单化，并且不太可能会被当局批准。除了 Roundup除草剂以外，

孟山都希望能拥有更多的专利化学物质，与新开发的转基因种子配套，从而使种子的潜力发挥到最大，也能更迅速地进入市场。

先正达是全球最大的农药生产商，拜耳位居第二。
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