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高速逆流色谱在农药杂质分离中的应用
王 远，于保青，沈丽红，徐亚男，张 立

(沈阳化工研究院有限公司， 沈阳 110021)

摘要：[方法]利用高速逆流色谱，选用不同的溶剂体系，分别对氟虫腈、氟环唑、咪草烟、氟吗啉原药中的特定杂

质进行了分离提纯。 [结果]在对应的溶剂体系下，分离得到的杂质纯度均超过90%。 达到了杂质定性及定量分

析的要求。 [结论] HSCCC是一种高效的杂质分离方法。 
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The Application of HSCCC in the Separation of Pesticide Impurities
WANG Yuan, YU Bao-qing, SHEN Li-hong, XU Ya-nan, ZHANG Li

(Shengyang Research Institute of Chemical Industry, Shenyang 110021, China)
Abstract:Abstract: [Methods][Methods] The certain impurities of fipronil, epoxiconazole, imazethapyr, and flumorph technical were 
seperated in different solvent system by high-speed counter-current chromatograghy(HSCCC). [Results][Results] It showed 
that the purity of each certain impurity was over 90% in the certain solvent system and satisfi ed the qualitative and 
quantitative analysis. [Conclusions][Conclusions] HSCCC was an effi cient separation method of impurity.
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随着世界农药生产工艺的不断改进，农药原药中的杂

质含量越来越低，但是农药登记的门槛却越来越高，需要对

0.1%以上的杂质进行定性、定量分析，因此有关杂质纯品的

需求也越来越大。 从分离角度看，常规的农药杂质分离方

法诸如柱层析、薄层色谱等不适合直接分离含量小于0.5%

的杂质；制备色谱的分离成本较高，这就给农药杂质的分离

及提纯提供了广阔的研究空间。 

高速逆流色谱(high-speed counter-current chromato-

graphy，HSCCC)是利用不同溶质在两相互不相溶的溶剂

体系中分配系数的不同实现分离的色谱方法。 该方法不

使用固态支持介质，避免了不可逆吸附、使样品失活等现

象，具有无损失、无污染、高效、快速等优点[1-4]，近年来被广

泛应用到天然植物有效成分、海洋生物活性成分、抗生素

和蛋白质等大分子物质的分离与纯化[5-6]。 但是目前有关

HSCCC在农药及杂质分离、纯化方面应用的报道却很少。 

笔者所在的实验小组应用高速逆流色谱方法(HSCCC)建

立了几种农药原药中的杂质的分离方法(鉴于保密，本文

暂不公开所分离出的部分杂质结构)，为农药杂质提供了

一种更为高效的提纯方法。 

1  实验仪器与材料

仪器：TBE-300A型高速逆流色谱仪，TBP-50A恒流

泵，TBD-23紫外检测器，TC-1050恒温循环器(上海同田

生物技术有限公司)；高效液相色谱仪：Agilent 1100配UV

检测器(美国Agilent公司)，Waters 486配UV检测器(美国

Waters公司)；试剂：HSCCC所用的正己烷、乙酸乙酯、甲醇、

乙醇、氯仿等均为分析纯；HPLC所用的乙腈、甲醇均分色

谱纯；水为新蒸二次蒸馏水。 样品：氟虫腈原药(95%)、咪

草烟原药(98%)、氟吗啉原药(70%)、氟环唑原药(95%)，均

由沈阳科创化学品有限公司提供。 

2  实验方法

2.1  氟虫腈原药中杂质的分离

氟虫腈原药(95%)中杂质A经柱层析富集，含量由

0.2%提高到10%。 选用正己烷-乙酸乙酯-乙醇-水(体积

比2∶2∶2.4∶1.5)溶剂体系对富集后的杂质A进行分离，

HSCCC谱图见图1，HPLC检测分离后其含量可达97.4%。 

经过红外(IR)、核磁(NMR)、质谱(MS)检测后确认杂质A为

5-氨基-1-[2,6-二氯-4-(三氟甲基)苯基]-4-三氟甲基亚

磺酰基-1H-吡唑-3-甲酰胺结构如下。 
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图1  氟虫腈原药中杂质A的HSCCC分离谱图
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          图3  咪草烟原药中杂质C的HSCCC分离谱图

2.4  氟吗啉原药中杂质的分离

选用正己烷-乙酸乙酯-乙醇-水(体积比1∶1∶1∶1)

溶剂体系对氟吗啉原药(70%)中的杂质D1、D2、D3(含量分别

为15%、0.7%、5.8%)进行了分离(HSCCC谱图见图4)，HPLC

图4  氟吗啉原药中杂质D的HSCCC分离谱图

3  结论

农药原药中杂质的含量一般比较低，多在0.5%以下，

因此要得到纯度较高的杂质样品是一个相对比较艰难的

过程。 本试验成功地将高速逆流色谱(HSCCC)应用于农

药杂质的分离及提纯过程，所得到的杂质纯度达到了定性

分析甚至是定量分析的要求，进一步丰富了农药杂质的分

离方法。  
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2.2  氟环唑原药中杂质的分离

直 接 应 用 正 己 烷 - 乙 酸 乙 酯 - 乙 醇 - 水 ( 体 积 比

1∶1∶1∶1)溶剂体系对氟环唑原药(98%)中杂质B(含量

约0.5%)进行分离，HSCCC谱图见图2，HPLC检测分离后

杂质B的含量可达98.8%。 经红外(IR)、核磁(NMR)、质谱

(MS)后确定杂质B为氟环唑的E式异构体。 

       图2  氟环唑原药中杂质B的HSCCC分离谱图

2.3  咪草烟原药中杂质的分离

咪草烟原药(98%)中杂质C为咪草烟乙酯，经柱层析富

集后，含量由0.1%提高到2.0%，应用氯仿-甲醇-水(体积比

4∶3∶2)溶剂体系对杂质C进行分离(HSCCC谱图见图3)，

HPLC检测分离后杂质C的含量可达90.0%。 

检测分离后杂质D1、D2、D3的含量分别为94.5%、90.1%、

97.6%。 
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