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摘 要 Λ 本文介绍 了 以 乙睛; 水为流动相
,

采用 ∗ Θ ∗ % 7 检测波长
,

对毗 虫琳和杀 虫单的 混剂

中有效成分进行高效液相 色谱定量分析的方法
。

该方法的标准偏差分别 为 2 Ρ2 2Σ
、

2Ρ 2Σ 0 Τ 变

异 系数分别 为 2Ρ 1. Υ
、

2
Ρ

() Υ Τ 线性相关 系数分别 为 住ςς ς ς
、

2Ρ ς ςς ΩΤ 平均回收率分别 为

ς Ω
Ρ

2 ςΥ
、

ς ς
Ρ

1 ∗Υ
。
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0 前言

毗 虫琳
Ρ

杀 虫单可湿性粉剂是由 毗虫琳

+∀7 ∀# & � 9) Φ(∀ # − 和杀虫单 +7
) % ) = 9!& Φ − 混配的

广谱性杀虫剂
,

用 于防治水稻二化螟
、

三化

螟
、

稻飞虱等有明显的防治效果
,

是低毒农药
。

本文利用高效液相色谱仪
,

对毗 虫琳和

杀虫单混配制剂在相同的色谱条件下同时测

定 ∗ 种组分
,

取得 良好的分离效果
,

具有较

高的准确度和精密度
,

方法简便 易行
,

是一

种较为理想 的分析方法
。

∗ 实验部分

∗
Ρ

0 仪器与试剂 Ζ &∀ � ) ∗ /ς. 高效液相色谱

仪
,

带紫外检测器 Τ 乙睛
Λ
色谱纯 Τ 水 Λ∗ 次重

蒸水 Τ 毗虫琳标准品
Λ 已知含量 〕 ςΩ Ρ/ Υ +国家

收稿 日期
Λ ∗ 2 2. 一2 Ω 一∗ /

农药质量监督检验中心 − Τ 杀虫单标准品
Λ 已

知含量 − ςς Ρ∗ Υ +国家农药质量监督检验 中

心 −
。

∗
Ρ

∗ 色谱条件 色谱柱
Λ [ ) Ν

卿
& ∴ Β , Λ ,

0.:7 (%Ο
1Ρ ς] 不锈钢柱 Τ 流动相

Λ 乙睛 ; 水二 0 . ; Ω.

+Δ刀 −
,

每 Ω. 7 Α 水中加人 2
Ρ

∗ ΣΘ ς 四 Γ 基滨化

钱
,

最 后 用磷酸调 至 Φ ≅∗Ρ . Τ 检测器 波长
Λ

抖⊥% 7 Λ 流速
Λ 一

,

)7 4 7 ∀% Τ 进样量
Λ .林6

_
Τ 柱

温
Λ

∗. ℃ Τ 保留时 间分别为毗虫琳约 ΘΡ Σ7∀
。 ,

杀虫单约 Θ
Ρ

17 ∀%
。

∗ 1 测 定步骤

∗
Ρ

1
Ρ

0 标准溶液的配制 准确称取毗虫琳标

准品约 2Ρ 2Θ ς +精确至 2Ρ 仪幻 ∗ς − 和 杀虫单标

准品约 2
Ρ

0 ∗ ς +犷确至 2Ρ 以〕2 ∗ ς −
,

先用少量的
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怂袭忿恕蹂Λ
乙睛溶解毗虫琳标准品

,

再用水溶解杀虫单

标准品
,

于 .2 7 Α 容量瓶中
,

并用水稀释至刻

度
,

摇匀
,

用 2Ρ Θ. 林7 滤膜过滤备用
。

∗
Ρ

1
Ρ

∗ 试样 溶液 的配制 准确 称取试 样

2Ρ 0Σ ς +精确至 2Ρ 2 2 2 ∗ ς −
,

置 于 .27 Α 容量瓶

中
,

用水溶解稀释至刻度
,

用 2Ρ Θ. 卜7 滤膜过

滤备用
。

∗
Ρ

1
Ρ

1 进样分析及计算 依上述条件待仪器

稳定后
,

按标样
、

样品
、

样品
、

标样的顺序

进样
。

外标法定量 +图 0 −
。

Ω卜
Ρ

冲誉州替

ς0们
,

亨姗研戏

标准品色谱图 样品色谱图

图 0 标准品和样品的液相色谱图

毗虫琳 +杀 虫单 − 的质量 百 分含量 ,

+Υ − 按下式计算
Λ

Ο ⎯ 丝声7
, Ο �

∋
(Ο
两

式中
Λ ∋ ,

一标准溶液中毗虫琳 +杀虫单 −

的峰面积平均值 Τ

∋厂试样 中毗虫 琳 +杀虫单 − 的

峰面积平均值 Τ

79 一毗虫琳 +杀虫单 − 标样 的质

量
,

ΗΤ

7厂试样的质量
,

ΗΤ

尸一标 准品 中毗虫 琳 +杀虫单 −

的质量百分数
,

Υ
。

1 结果与讨论

1
Ρ

0 检测波长选择 根据毗虫琳
、

杀虫单在

∗ Θ ∗ % 7 处都有较大的吸 收
,

选择吸收波长为

∗Θ ∗ % 7
。

1
Ρ

1 方 法线性相关性测定 准确称吸取毗虫

琳标准品约 2Ρ 2Ω ς +精确至 2
Ρ

以刃 ∗ ς − 和杀虫单

标准品约 2Ρ ∗Θ ς +精确至 2Ρ 22 2 ∗ ς− 按 ∗Ρ 1
Ρ

0 标准

溶液的配制定容于 .2(% Α 容量瓶中
。

用移液管

分别移取该溶液 0
、

1
、

.
、

Σ
、

Η 7 Α 置于 027 Α

容量瓶中
,

用水定容
,

摇匀
。

在上述色谱条件

下
,

进行毗虫琳
、

杀虫单的测定
,

分别以毗虫

琳
、

杀虫单溶液的浓度为横坐标
,

以测得的峰

面积为纵坐标绘制标准曲线
,

求得回归方程
。

毗虫琳的线性方程为 α
。比
⎯Θ Σ1 1Ρ Ω Ο 巧 12 ς

,

相关

系数
( ⎯ 2Ρ ςς ς ς

,

杀虫单的线性 方程为 α 杀 ⎯

022
Ρ

ς /Ο 一∗ Σ. 1
Ρ

Θ
,

相关系数 广2
Ρ

ς ςς Ω +表 0 −
。

1
Ρ

Θ 方法精密度测 定 在上述操作条件下
,

对同一样品进行 . 次重复测定
,

求得毗虫琳
、

杀虫单的标准偏差分别为 2Ρ 22 Σ
、

2Ρ 2Σ 0
,

变异

系数分别为 2Ρ 1. Υ
、

2
Ρ

02 Υ Τ 样品中有效成分

和 平均 含量 分别为 毗虫 琳 0
Ρ

ς ςΥ
、

杀 虫单

/ Ω
,

01 Υ +表 ∗ −
。

1
Ρ

. 方法准确度测定 称取 . 份已知准确含

量的试样
,

分别加人一定量的毗虫琳和杀虫

单标准品
,

然后按本文所述的方法和操作条

件进行重复测定
,

测得其平均回收率分别为

毗虫琳 ςΩΡ 22 Υ
,

杀虫单 ςςΡ 1∗ Υ +表 1 −
。
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表 0 分析方法的线性相关性测定数据表

线性 方程

α毗 二 Θ Σ1 1
Ρ

∃ ,一 / 1 2 ς

毗虫 嗽
Σ/ Σ 2 ς ς ∗ ∗ Ω 0 ς 0 . 1 Σ 0 / Σ 1 0 . 1 0 0 .Θ Σ / Ω ∗/ 1 / 1 ( ⎯ 2

Ρ

ςς ς ς

α 杀 ⎯ 02 2
Ρ

ς / , 一 ∗ Σ Ω 1
Ρ

Θ

杀虫单

浓度 +!% Η β 9 −

峰面积

浓度+!% Η β 6 −

峰面积 Θ Σ 22 . 】Θ 1 ς ∗ / ∗ 1Θ ∗ 0 0 1 1 Σ ΣΣ 2 Θ 1 Θ /ς 0 (
⎯ 2

Ρ

ς ς ς Ω

表 ∗ 毗虫啡
、

杀虫单精密度测定结果

平均值 β Υ 标 准偏差 变异系数 β Υ

毗虫啦β Υ

杀虫单β Υ / Ω
Ρ

2 . /Ω
Ρ

0ς / Ω 0 ∗ / Ω
Ρ

2 Σ / Ω
Ρ

01 2
Ρ

2 Σ 0

表 1 回收率测定数据表

组分
测定次

数

样品中有效成分

质量 +Η −

加人 的标准品

质量 +Η −
理论总量+Η − 实测总量 +Η− 回收率 β Υ 平均回收率 β Υ

2
Ρ

2 2 ∗ ς/ 2 2 1 Θ Ω 2 2
Ρ

2 1 Σ Σ / 2
Ρ

2 1 Σ Θ . ς ς
Ρ

0Ω

2
Ρ

2 2 1 2 1 2
Ρ

2 Θ ∗ 0. 2
Ρ

2 Θ . 0Ω 2
Ρ

2 Θ . . / 02 2
Ρ

Ω .

毗虫琳 1 2
Ρ

2 2 1 ς Σ 2
Ρ

2 1 Θ 1 1 2
Ρ

2 1 Ω 12 2
Ρ

2 1 Σ Θ ς ς Σ
Ρ

Ω Ω 呀−Ω
Ρ

2 ς

2
Ρ

2 2 ∗ / / 2
Ρ

2 1 Σ ς 0 2
Ρ

2 Θ 2 .Σ 2
Ρ

2 1 Ω ς . ς /
Ρ

2 2

2
Ρ

2 2 1 0 Ω 2
Ρ

2 Θ Θ ς ∗ 2 2 Θ Ω 02 2
Ρ

2 Θ / Θ 1 ς /
Ρ

. ∗

2 02 0 0Ω 2
Ρ

2 / 1 ς 2 2
Ρ

0 / . 2 Ω 2
Ρ

0/ Θ Ω Ω ς ς
Ρ

Ω Ω

∗ 2
Ρ

02 1 Ω ∗ 2
Ρ

2 Σ Θ 2 2 2
Ρ

0Σ Σ Ω ∗ 2
Ρ

0Ω 2 ∗ ς 02 0
Ρ

1 ς

杀虫单 1 2
Ρ

01 . ς Ω 2
Ρ

2 / Ω Ω 2 2
Ρ

∗ 2 Θ ΣΩ 2
Ρ

∗ 2 ∗ 01 ςΩ
Ρ

Σ 0 ς ς
Ρ

1 ∗

Θ 2
Ρ

2 ς 0 2 1 2
Ρ

2 Θ 1 2 . 2
Ρ

01 Θ 2 Ω 2
Ρ

01 0 1 Σ ςΣ
Ρ

ς Ω

. 2
Ρ

02 Ω ς . 2
Ρ

2 / ς . 1 2
Ρ

0 Σ Ω Θ Ω 2
Ρ

0 Σ / 2 ∗ ς Ω
Ρ

/ ∗

Θ 结论

本方法能同时测定毗虫琳和杀虫单的含

量
。

通过试验表明
,

采用本方法对毗虫琳和

杀虫单混配试剂进行 同柱分析
,

具有定量准

确
,

重复性好
,

分析速度快
,

线性关系良好
,

操作简便等特点
Ρ

是较为理想的分析方法
。
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会议总结了第七 届评委会成立 Θ 年来的

主要 工作
。

通过有关部 门的大力协作和委员

们的辛勤工作
,

共完成了 Θ ∗ 个农药品种的正

式登记评审工作
。

对实施 . 种高毒有机磷农

药削减
,

开展菊醋类农药在水田应用专项研

究
、

清理农药临时登记超过有效期 限产品 和

改进农药登记管理等提出了指导性意见和建

议
,

充分发挥了评委会 的专家支持和决策参

谋作用
。

各部门之间通过农药登记评审工作
,

增进 了相互 了解
,

取得 了共识
,

促进了部门

协作
。

会议充分肯定 了本届评委会取得的丰

硕成果
,

并希望各位委员和各有关部门继续

支持评委会工作
,

进一步完善我国农药登记

管理工作
。


