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1 前言

氟磺胺草醚·咪唑乙烟酸·异噁草松混配

制剂是一种兼具 3种不同除草机理［1］，对大豆

安全的广谱、高效除草剂（试验中）。通常氟

磺胺草醚和咪唑乙烟酸采用液相色谱法测定，

异噁草松采用气相色谱法测定。关于三者混

配制剂的同柱分析方法，目前尚未见报道。

本文建立了在同一液相色谱操作条件下测定

氟磺胺草醚、咪唑乙烟酸和异噁草松含量的

方法，以期提高效率。试验结果表明，该方

法操作简便，分离效果好，准确度和精密度

均能达到定量分析的要求。

2 试验部分

2. 1 试剂和溶液 甲醇：色谱纯；乙腈：色

谱纯；二次蒸馏水；85%磷酸；氟磺胺草醚标

样：已知含量，≥98.5%；咪唑乙烟酸标样；已

知含量，≥99.5%；异噁草松标样：已知含量，

≥99.6%，标准品均由［国家农药质检中心（北

京）提供］，38%氟磺胺·咪乙烟·异噁松微乳

剂（山东先达化工有限公司提供，试验中）。

2. 2 仪器 高效液相色谱仪：Agilent 1100，

带 DAD检测器、自动进样器和化学工作站；

Millipore 超纯水制备系统；色谱柱：ZORBAX

C18（250mm×4.6mm，5μm）不锈钢柱；电子天
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摘 要：本文建立了在同一液相色谱操作条件下测定混配制剂中氟磺胺草醚、咪唑乙烟酸

和异噁草松含量的方法。本方法采用 ZORBAX C18不锈钢柱，以甲醇＋乙腈+水（pH=3）为

流动相，在检测波长 205nm下，外标法对试样中的氟磺胺草醚、咪唑乙烟酸和异噁草松进

行定量分析。分析结果表明氟磺胺草醚、咪唑乙烟酸和异噁草松的线性相关系数分别为

1.000 00、0.999 99、0.999 99；标准偏差分别为 0.075、0.033、0.168；变异系数分别为

0.466%、0.819%、0.690%；平均回收率分别为 100.54%、101.30%、101.08%。

关键词：氟磺胺草醚；咪唑乙烟酸；异噁草松；高效液相色谱

中图分类号：S483.4；O657.7+2 文献标识码：A 文章编号：1002- 5480（2005）05- 01- 04

农 药 分 析

收稿日期：2005- 01- 20

1- -



Pesticide Science and Administration 2005，26（5）农药科学与管理

2. 4 测定步骤

2. 4. 1 标样溶液的配制 分别称取氟磺胺草

醚、咪唑乙烟酸和异噁草松标样 40、 10、

70mg（精确至 0.02mg），置于同一 50mL容量

瓶中，用乙腈溶解并稀释至刻度，摇匀；从

配制好的氟磺胺草醚、咪唑乙烟酸和异噁草

松标样混合液中取 5mL置于 50mL容量瓶中，

用乙腈溶解并稀释至刻度，摇匀。

2. 4. 2 试样溶液的配制 称取试样 50mg

（精确至 0.02mg），置于 50mL容量瓶中，加入

40mL 乙腈，超声处理 2min，取出放至室温

后，用乙腈定容，摇匀，过滤。

2. 4. 3 测定 在上述色谱操作条件下，待仪

器基线稳定后，连续注入数针标样溶液，直

至相邻 2 针标准溶液中的氟磺胺草醚（咪唑

乙烟酸、异噁草松）响应值相对变化<1.5%

后，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。

2. 4. 4 计算 将测得的 2 针试样溶液以及

试样前后 2 针标样溶液中氟磺胺草醚（咪

唑乙烟酸、异噁草松）峰面积分别进行平

均。试样中氟磺胺草醚（咪唑乙烟酸、异

噁草松）的质量分数百分含量 X，按式下式

计算：

X=A2×m1×p
A1×m2×n

式中：A1———标样溶液中氟磺胺草醚（咪

唑乙烟酸、异噁草松）峰

面积的平均值；

A2———试样溶液中氟磺胺草醚（咪

唑乙烟酸、异噁草松）峰

面积的平均值；

m1———氟磺胺草醚（咪唑乙烟酸、

异噁草松）标样的质量，g；

m2———试样的质量，g；

P——— 标样中氟磺胺草醚（咪唑乙

烟酸、异噁草松）的质量分

数，%。

n——— 标样中氟磺胺草醚（咪唑乙

烟酸、异噁草松）稀释倍数。

3 结果与讨论

3. 1 流动相的选择 在分析过程中为了保证

氟磺胺草醚、咪唑乙烟酸和异噁草松及其杂

质的完全分离，经过乙腈+水（pH=3）、乙腈+

异丙醇+水（pH=3）、甲醇+乙腈+水（pH=3）

的多种配比试验，确定了以甲醇+乙腈+水

（pH=3）=20+45+35（V /V /V）溶液为该试验的

流动相，得到了良好的分离效果。
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平：Sartorius；过滤器：滤膜孔径约0.45μm；

超声波清洗器；常用玻璃器皿。

2. 3 高效液相色谱操作条件 流动相：甲醇＋

乙腈+水（用 85%磷酸调 pH＝3.0）=20＋45+35

（V/V/V）；流量：1.0mL/min；柱温：室温；检测

波长：205nm；进样体积：5μL；保留时间：咪

唑乙烟酸约 3.7min，异噁草松约 6.4min，氟磺

胺草醚约 8.7min。典型的液相色谱图（图 1）。
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3. 3 分析方法的线性相关性测定 将氟磺胺

草醚、咪唑乙烟酸和异噁草松标样配制成 6

个不同浓度的标准溶液，在本文规定的色谱

操作条件下进行测定，以氟磺胺草醚（咪唑

乙烟酸、异噁草松）浓度（μg/50mL）为横

坐标，峰面积为纵坐标绘制标准曲线。其中

氟磺胺草醚线性方程为 y=0.497 612 11x+

0.928 102 8，其线性相关系数为 1.000 0，线

性范围为 820.3~8 203μg/50mL；咪唑乙烟酸线

性方程为 y=0.519 219 18 x~0.114 645 8，线性范

农 药 分 析

3. 2 检测波长的选择 通过 Agilent 1100 高

效液相色谱仪 DAD的 3D采集数据功能获得

氟磺胺草醚、咪唑乙烟酸和异噁草松的紫外

吸收光谱图（图 2）。由图可见，3 种物质在

200nm左右均有很大吸收，考虑溶剂和仪器因

素，采用 205nm作为选择波长。
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围为 244.4~244 4μg/50mL，其线性相关系数为

0.999 99；异噁草松线性方程为 y=0.351 393

67x+10.162 387，其线性相关系数为 0.999 99；

线性范围为 1 511.3~151 13μg/50mL（图 3）。

本方法具有良好的线性相关性。

3. 4 分析方法的精密度测定 在上述色谱操

作条件下，对同一 38%氟磺胺·咪乙烟·异噁

松微乳剂平行测定 5 次，测得氟磺胺草醚的

标准偏差为 0.075，变异系数为 0.466%；咪唑

乙烟酸的标准偏差为 0.033，变异系数为

0.819%；异噁草松的标准偏差为 0.168，变异

系数为 0.690%。精密度的测定结果（表 1）。

3. 5 分析方法的准确度测定 准确称取 5个

38%氟磺胺·咪乙烟·异噁松微乳剂样品，加入

一定量的氟磺胺草醚、咪唑乙烟酸和异噁草松

标准品，在上述色谱操作条件下进行测定，其

氟磺胺草醚、咪唑乙烟酸和异噁草松平均回收

率分别为 100.54%、101.30%、101.08%（表 2）。

3. 6 结论 上述试验结果表明，本方法以

甲醇+乙腈+水（pH=3）=20+45+35（V/V/V）

溶液为流动相，在同一条件下测定混剂中

氟磺胺草醚、咪唑乙烟酸、异噁草松 3 种

有效成分，其准确度和精密度能满足要求，

线性关系良好，具有分离效果好，简便、

快速、准确的优点，是一种可行的分析方

法。
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