
  第 10 卷 第 5 期                                现 代 农 药                                   Vol.10  No.5   
   2011 年 10 月                              Modern Agrochemicals                                 Oct. 2011    

 

  农药分析   

33.5%喹啉铜悬浮剂的气相色谱分析研究 
郭利丰，肖  鸣，黄雅俊 

（浙江省农药检定管理所，杭州  310020） 

摘要：叙述了采用气相色谱法以邻苯二甲酸二甲酯为内标，用 Elite–17 毛细管柱、FID 检测

器对喹啉铜的气相色谱分析方法。采用该方法分析喹啉铜的线性相关系数为 0.999 8，变异系数为

0.49%，平均回收率 99.3%。该方法操作简便，适用于产品的常规分析和质量控制。 
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Analysis of Oxine-copper 33.5% SC by GC 
GUO Li-feng, XIAO Ming, HUANG Ya-jun 

(Institute for the Control of Agrochemicals of Zhejiang Province, Hangzhou  310020, China) 

Abstract: A method for the determination of oxine-copper 33.5% SC was developed by GC with Elite-17 capillary 

column, FID detector and dimethyl phthalate as internal standard. The results showed that the linear correlation 

coefficient was 0.9998, the variation coefficient was 0.49%, and the average recovery was 99.3%. The method is simple 

and suitable for routine analysis and quality control of oxine-copper 33.5% SC. 
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喹啉铜是内吸性钳合态有机螯合铜杀菌剂，是

一种广谱、高效、低残留的有机铜鳌合物，对真菌、

细菌性病毒具有良好预防和治疗作用，在作物表面

形成一层严密的保护膜，抑制病菌萌发和侵入，从

而达到防病治病的目的，并对作物安全。本文采用

气相色谱法 FID 检测器对 33.5%喹啉铜悬浮剂中有

效成分的分析方法进行了研究。 

1  实验部分 

1.1  方法提要 
悬浮剂中的喹啉铜用定量的硫酸水溶液处理，

使完全分解成 8-羟基喹啉和硫酸铜，用 EDTA 溶液

络合 Cu2+，再用二甲苯萃取 8-羟基喹啉，以邻苯二

甲酸二甲酯为内标，对试样中的 8-羟基喹啉进行气

相色谱分离测定[1]。 
1.2  试剂和溶液 

二甲苯：分析纯；8-羟基喹啉标样：已知纯度，

≥98%；内标物：邻苯二甲酸二甲酯，应不含有干

扰色谱分析的杂质；丙酮：分析纯；浓硫酸：分析

纯；氢氧化钠：分析纯；乙二胺四乙酸  (简称

EDTA)：分析纯；去离子水 (≥18.0 MΩ·cm，经

0.2 μm 滤膜过滤)。 
30% (质量浓度) EDTA 溶液：称取 EDTA 23 g，

加入约 40 mL 去离子水，再称取氢氧化钠 12 g，以

约 40 mL 去离子水溶解，混入 EDTA 使其溶解，倒

入 100 mL 定量瓶中，以去离子水定容至刻度，置

于塑料瓶中备用； 
3% (体积分数) 硫酸水溶液：在 100 mL 定量瓶

中装约 10 mL 去离子水，将 3.0 mL 浓硫酸缓缓加

入其中，以去离子水稀释至刻度。 
内标贮备液：称取 0.5 g 邻苯二甲酸二甲酯 (精

确至 0.000 2 g) 于 500 mL 容量瓶中，用丙酮溶解

并稀释至刻度，摇匀备用。 
1.3  仪器及色谱条件 

气相色谱仪：具 FID 检测器；色谱工作站：PE 
Clarus 500 化学工作站；色谱柱：Elite–17，30 m 
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×0.53 mm×0.5 μm；柱温：155℃，持续 20 min；
气化室温度：210℃；检测器温度：230℃；载气 (高
纯氮气) 流量：2.8 mL/min；分流比：1/10；氢气流

量：40 mL/min；空气流量：400 mL/min；进样量：

1.0 μL；保留时间：8-羟基喹啉约 5 min，邻苯二甲

酸二甲酯约 8 min。 
上述操作参数是典型的，可根据不同的仪器特

点，对给定的参数作适当调整，以期获得最佳效果。

典型的 8-羟基喹啉与内标物色谱图见图 1。 

 

图 1   色谱图 

1.4  测定步骤 
1.4.1  标准贮备液的配制 

称取含 8-羟基喹啉 (50±5) mg (精确至 0.2 mg) 
已知纯度分析级对照用标准品，置于 50 mL 定量瓶

中，加入 45 mL 二甲苯，以超声波振荡至完全溶解

后 (约 5 min)，回至室温，用二甲苯定容至刻度，

作为标准贮备液。 
1.4.2  标样溶液的配制 

精密移取3.0 mL标准贮备液于10 mL容量瓶

中，再加入3.0 mL内标贮备液，以丙酮稀释定容至

刻度。 
1.4.3  试样溶液的配制 

将试样充分混合后，分别称取约含喹啉铜 0.12 
g (精确至 0.000 2 g) 的试样，置于 250 mL 磨口三

角烧瓶中，以刻度吸管精确量取 50.0 mL 3%硫酸水

溶液加入烧瓶中，超声波振荡 30 min，冷却至室温，

转移到 100 mL 离心管中 (转移过程不应加水或其

它溶剂冲洗磨口三角瓶)，以3 000 r/min 离心 5 min。 
取上层澄清液 3.0 mL 置于 30 mL 试管中，加

入 3 mL 30% (质量浓度) EDTA 水溶液振荡混合 3 
min，再加入 10.0 mL 二甲苯振荡混合 5 min，静置

至二甲苯层为无色，分层后自上层吸取二甲苯溶液

5.0 mL 置于 10 mL 定量瓶中，加入 3.0 mL 贮存内

标液，以丙酮稀释定容至刻度，作为待检液。 
1.4.4  测定 

在上述操作条件下，待仪器基线稳定后，连续

注入数针标样溶液，直至相邻两针 8-羟基喹啉与内

标物的峰面积比变化小于 1.0%时，按照标样溶液、

试样溶液、试样溶液、标样溶液的顺序测定。 
1.4.5  计算 

将测得的两针试样溶液以及试样前后两针标

样溶液中 8-羟基喹啉与内标物峰面积比分别进行

平均。试样中 8-羟基喹啉质量分数 X1，喹啉铜质量

分数 X，按下式计算： 

2
21

12
1 ×

⋅
⋅⋅

=
mr

PmrX                      (1) 

216.145
9.3511

×
×

=
XX                        (2) 

式 (1) 中：r1—相邻两针标样溶液中 8-羟基喹啉与

内标物峰面积比的平均值；r2—相邻两针试样溶液中 8-羟基

喹啉与内标物峰面积比的平均值；m1—标样的质量，g；m2

—试样的质量，g；P—标样中 8-羟基喹啉的质量分数，%；

2—标样溶液相对于试样溶液的稀释倍数。 

式 (2) 中：351.9—喹啉铜相对分子质量；145.16—

8-羟基喹啉相对分子质量。 

2  结果与讨论 

2.1  温度的选择 
改变柱温，测定分离度，根据柱温与分离度的

关系，确定最佳柱温，再分别改变检测器、进样器

温度，测定各温度下的峰高响应值。根据温度与峰

高响应值的关系，确定最佳柱温为 155℃，进样口 
(汽化室) 温度 210℃，检测器温度 230℃。经试验，

在确定的温度下，喹啉铜样品中的有效成分未见分

解现象。 
2.2  内标物的选择 

为了定量准确，需要选择一个合适的内标物，

该内标物的相对保留时间和响应值应与 8-羟基喹

啉相近。我们选用了邻苯二甲酸二甲酯、邻苯二甲

酸二乙酯、癸二酸二丁酯等常用内标物进行了试

验。结果表明，在上述色谱操作条件下，选用邻苯

二甲酸二甲酯作内标物时，其与各组分及杂质能得

到很好的分离。 
2.3  分析方法的线性相关性试验 

准确称取 0.1 g 8-羟基喹啉标准品至 10 mL容

量瓶中，准确加入 3 mL 内标溶液，用丙酮定容至

刻度，配成标准母液。用该标准母液配制成质量

浓度分别为 252.2，200.8，150.5，100.5，80 mg/L  
                           （下转第 43 页） 
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的标准液，分别进样分析，得到响应值。以标准液

质量浓度比为横坐标，面积比响应值为纵坐标，绘

制标准曲线。得到 8-羟基喹啉标准曲线为 y＝0.975 8 
x–0.034 1，相关系数为 0.999 5。表明 8-羟基喹啉与

邻苯二甲酸二甲酯在质量浓度比为 0.3～2.5范围内，

响应值与质量浓度间线性关系良好。 
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图 2  喹啉铜线性关系图 

2.4  方法的准确性 
采用标准添加法，在已知含量的样品中加入

不同量的 8-羟基喹啉标准溶液，按照上述色谱条

件测定其含量，计算回收率，平均回收率 99.3% 
(表 1)。 
2.5  方法的精密度 

分别称取 33.5%喹啉铜悬浮剂样品 5 份，按上

述方法，进行 5 次平行测定，测得喹啉铜标准偏差

为 0.1637，变异系数为 0.49%，说明该方法精密度

较高 (表 2)。 

表 1  分析方法准确度测定结果 

编号 理论值/mg·L-1 实测值/ mg·L-1 回收率/% 平均回收率/%
1 45.5 45.0 98.90 
2 48.6 48.2 99.18 
3 70.0 69.8 99.71 
4 38.5 38.2 99.22 
5 40.2 40.0 99.50 
6 50.2 50.1 99.21 

99.30 

表 2  分析方法精密度测定结果 

编号 喹啉酮含量/% 平均含量/% 标准偏差 变异系数/%

1 33.56 
2 33.78 
3 33.82 
4 33.42 
5 33.67 

33.65 0.1637 0.49 

3  结论 

试验结果表明，本方法具有准确性与精密度较

高、线性关系良好、操作简单快速、分离效果好的

优点，是定量分析喹啉铜悬浮剂较为理想的方法。 
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