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福美双混剂 HPLC分析方法的研究 
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摘 要：采用 oD 日色谱柱，反相高技液相色谙法，在只改变拴利渡长而其它色谱条件不变的情况下，完威 

福美最混荆中福美最、樯瘟更和甲纛更3个农药蛆分含量的测定。结果表明，谊方法嘲定 3个农药蛆分的准 

确度分剐为 99．8％、99．5％、99．2％，精密度分别为0．51％、2 74％、2．69％。 
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Abstract：The contents of thiram．metalaxyl and[soprothiolane in mixing thiram agent were de 

termined by HPLC and oDS2 ClB ehromatogram columniation under changing examine wave— 

length only．The results showed that the accuracy of thiram ，metalaxyl and isoprothiolane was 

99．8％ ，99．5％ ，and 99 2％ ，andthe precisionwas 0．51％ ，2．74％ and  2．69％ ，respectively 
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福美双混剂是 由福美双(thiram)、甲霜灵 

(metalaxy1)和稻瘟灵(isoprothiolane)复配而成，是 
一 种高效杀菌混剂_1 J。利用气相色谱法和黄原 

酸盐法的两步法测定福美双混剂有效成分的方法 

已有文献报道l2 J。为了进一步简化分析步骤，降 

低成本，我们利用高效液相色谱法，在只改变检测 

波长而其它色谱条件不变的情况下，完成福美双 

混剂中福美双 、甲霜灵和稻瘟灵 3个农药组分的 

分析。 

1 材料和方法 

1 1 仪器 

试验仪器主要有 Waters高效液相色谱仪， 

490型紫外检测器，TCM温度控制仪，510型定量 

输液泵，RHEODYNE 77251进样器 ，680型梯 度 

控制器，HS色谱数据工作站，KQ一250型超声波 

发生器，滤膜孔径为 0 45 m 的过滤器。 

1．2 试剂 

甲醇：光谱纯；永 ：新制二次蒸馏水；福美双： 

质量分数≥98．0％ (吉林农业大学制)；稻瘟灵： 

质量分数≥99．0％ (吉林农业大学制)；甲霜灵： 

质量分数≥99 O％ (吉林农业大学制)。 

1 3 色谱条件 

色谱柱：Hyper(ODS2)C18，5 m，(ID) 

4．6iTlm×250mm不锈钢柱；流动相：甲醇 ：水= 

65：35；流速：O．4 mL／min；检测波长 ：210 nm(甲 

霜灵或福美双)，307 rim(稻瘟灵)；柱温：25℃。 

保留时间：福美双 l1．47min，甲霜灵 16min， 

稻瘟灵 24．56 min。 

1．4 福美双有效成分的测定 

1．4 1 溶液配制 标准溶液的配制：称取稻瘟灵 

标准品0．05 g，福美双标准品0，05 g和甲霜灵标 
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准品0．1 g(均精确至0 0002g)，置于同一100mL 

容量瓶 中，加入甲醇 90 mL，置于超声波发生器中 

振荡 10 min，使其完全溶解。取出降至室温后用 

甲醇定容，摇匀。此标准溶液直接用于铡定稻瘟 

灵。再用移液管取此标液 5 mL置于l0 mL容量 

瓶中，用甲酵定 容，摇匀。此标准溶液用于测定 

福美双和甲霜灵。 

样品溶液配制 ：称取福美双混剂样品 1．25 g 

(精确至 0．0002g)于 100mL容量瓶中，加入甲醇 

90 mL，置于超声波发生器中振荡 10 min，使其有 

效成分溶解。取出降至室温后用 甲醇定容 ，摇匀 

备用 。 

A稻瘟灵含量的测定：吸取上述滤液 l0 L 

直接上机检铡，检测波长为 307 nm。 

B福美双含量的测定 ：吸取上述滤液 4mL置 

于 100 mL容 量瓶 中，用 甲醇定容，摇 匀。吸取 

1O L上机检测 ，检测波长为 210／IITI。 

C甲霜灵含量的测定 ：吸取上述滤液 5mL置 

于10 mL容量瓶中，用甲酵定容，摇匀。吸取 

10ⅡL上机检测 ，检铡波长为 210 nm。 

1 2 

囝 1 摄美双、甲霜炅【aI和稻瘟灵标准样lb)HPLc{I囝 

Fig 1 HPLC standard graph of lhiram．rnetalaxyl and iso— 

prothiolane 

l榀美双 Thir~ ；2甲霜灵 MetaLaxyl；3稽瘟灵 Isoprothiolane 

2 2 方法的准确度和精密度 

在选定的色谱条件下，分别对福美双混刺多 

次重复测试，测得福美双的标准偏差为 0．29，变 

异系数为 0．5％；甲霜灵的标准偏差为 0．25，变异 

系数为 2．69％；稻瘟灵的标 准偏差为 0．11，变异 

系数为 2．74％。 

1 4．2 测试 在上述色谱条件下，待仪器稳定 

后 ，连续注入数针标样溶液，计算各针相对响应值 

的重复性，待相邻两针的相对响应值变化小于 

1．5％，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。将测得的两针试样溶液以 

及试样前后两针标样溶液中福美双或甲霜灵或稻 

温灵的峰面积分别进行平均 ，以质量百分数表示 

福美双(x．)或甲霜灵( )或稻温灵(x )。 

x 或 x 或 X3c％)= 

式 中：r。为标准溶液 中福美双或甲霜灵或稻瘟灵 

的峰面积；r2为样品溶液 中福美双或甲霜灵或稻 

瘟灵的峰面积；M1为福美双或甲霜灵或稻瘟灵 

标准品质量(g)；M2为试样质量 (g)；P 为福美 

双或甲霜灵或稻瘟灵标样的百分含量(％)。 

2 结果与讨论 

2．1 液相色谱 图 

福美双、甲霜灵和稻瘟灵 的标准液相色谱图 

见图 l—a、b。福美双混剂中福美双、稻瘟灵和甲 

霜灵的液相色谱图见图 2一a、b、c。 

囝 2 福美双 混荆 中福 美双 【a)、稻瘟 灵 cb)和 甲双 灵 【c J 

HPLC谱囝 

Fig 2 HPLC graph of Ihirarn ．metalaxyl and Isoprolhiolal~ 

in mixing thiram agent 

1福美飙 T~ram；2甲霜灵 Metalaxy[；3稻盘灵 Isoprothiolane 

将已知含量 的福美双混剂样品中．分 别加^ 

已知量的福美双、甲霜灵和稻瘟灵标准品 ，在上述 

色谱条件下进行分析，测得福美双、甲霜灵和稻瘟 

灵的回收率分别为 99．8％、99．2％和 99．5％ 。 

2 3 福美双混剂中各组分的线性范围 

分别配制 5个不同浓度的福美双、甲霜灵和 
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稻瘟灵标准溶液，在上述色谱条件下，分别进样 

测试 ，以浓度为横坐标 ，峰面积为纵坐标绘制标准 

曲线，得到福美双、甲霜灵和稻瘟灵标准曲线，见 

图 3。 

鞋 

维鹰 ／(rag-L ) 
Conemtratlon 

围3 福美双、甲霜夏和稻■曼的标准工作曲线 

Fig 3 Standard oun／e of tNram ，melalaxyl and Isopm ~‘ 

iolane 

— — 福 美双 Thir~ ；⋯ 一 甲霜灵 Metabxyl； 

一 ． 稻盘灵 Isopmthiobme 
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5 2 干燥过程所需风压的计算 

干燥过程所需风压 H由通风机提供，其作用 

是克服干燥设备中整个热通风系统的阻力。因此 

风压在数值上等于热通风系统的阻力之和： 

H=∑ l+∑Ah2+ 3十Ah4 

∑△̂ 。一管道的摩擦阻力 (kPa)；∑ 2一局 

部阻力(kPa)；Ah 3一谷层 阻力(kPa)；Ah4一干燥 

介质自通风系统排出的动压损失(kPa)。 

由于通风机铭牌上标明的风压是在标准空气 

状态下的风压，则各种阻力计算出来之后，还必须 

转换成标准空气状态下的阻力。而该烘干装置中 

沿程各处温度不同，最后进行阻力统一转换成标 

准空气的阻力。则： 

H=∑ I+∑ 2十 3+Ah{= 

0．022+0．33十0．061=0．413 kPa 

5．3 确定选用风机时的风量、风压 

风量 V =1．10V=1．10×l 734．777= 

1 908m3／h 

图 3中福美双、甲霜灵和稻瘟灵的相关系数 

分别为 0．9998，0．9999和 0．9989。 

3 小 结 

1)试验表明，用本法测定福美双混剂中有效 

成分含量重现性好，回收率高，变异系数小 ，3种 

有效成分能得到满意的定量结果，方法可行。 

2)本法改两步法测定福美双混剂有效成分 

含量为一步法，即在只改变检测波长，不改变其它 

色谱条件下完成福美双混剂有效成分的测定。简 

化了分l析步骤，降低成本，提高了工作效率。 
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风压 H =1．15H =1．15x0．413= 

0．475 kPa 

考虑到热量、风量的损失及实验性能，再确定 

选择型号为 6—46一l型 中压风机。 

以上仅为5H—l小型玉米烘干机研制中部 

分组件的参数选择及结构确定，其余部分将另文 

阐述。 
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