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摘要 采用高效液相色谱法分析杀虫单铵。使用ODS反相柱和可变波长紫外检测器，以1.0mol/L磷酸二氢钾水

溶液为流动相，外标法对杀虫单铵的有效成分进行定量分析。其标准偏差为1.35，变异系数为2.13%，平均回收

率为99.9%。该方法操作简单，定量准确，与其它方法比较易于推广应用，适用于产品的常规分析和质控研究。
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Abstract: An HPLC method was used to analyze monosultap ammonium. Quantitative analysis of the active ingredi-

ent was conducted using an ODS reversed-phase column, a variable wavelength UV detector, potassium dihydrogen

phosphate solution as the mobile phase, and an external standard. Standard deviation, coefficient of variation, and

average recovery rate were 1.35, 2.13%, and 99.9%, respectively. The method is simple to conduct, quantitatively

accurate, and should be relatively easy to recommend and implement on a large scale when compared with other

methods. The method is suitable for both routine conventional analysis as well as for quality control.
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杀虫单铵 (monosultap ammonium) 是上世纪90年

代末和本世纪初国内开发的一种高效、低毒、低残

留，无致畸、致癌、致突变的沙蚕毒素系仿生性的杀

虫剂。最早研究沙蚕毒素类杀虫剂是日本科学家，他

们从生活在海滩上的环节软体动物体内分离出沙蚕

毒素之后，确定其化学结构，以此为先导化合物，模

拟合成的一类仿生农药[ 1 ]。这类药剂进入昆虫体内迅

速转化为沙蚕毒素或二氢沙蚕毒素，竞争性地抑制

乙酰胆碱，具有较强的触杀、胃毒和内吸传导作用，

对鳞翅目幼虫有较好的防治效果，主要用于防治甘

蔗、水稻等作物上的害虫[ 2 ]。由于这类农药杀虫效果

好，杀虫谱广，对环境友好，因而有广阔的开发前

景。1965 年，日本组合化学工业株式会社合成第一个

沙蚕毒素类品种 — 巴丹[ 2 ]。随后，由我国贵州省化工

研究所开发出杀虫双水剂[ 3 ]。此外，国内的一些专家

在杀虫双中间体中加入碱性物质如氨水等合成出沙蚕

毒素系最新衍生物 — 杀虫单铵，并获得副产品氯化铵，

实现药肥联产，进一步提高社会、经济和生态效益。国

内企业投入生产，开发出药肥两效农药 — 60 % 杀虫单

铵可溶粉剂。目前，对沙蚕毒素类杀虫剂分析方法研

究的报道很少。国内曾报道用反相离子对高效液相

色谱分析巴丹，准确度很高[ 4 ]。国外报道用热喷雾高

效液相色谱 (TSP/HPLC)、液-质连用 (LC/MS) 以及薄

层液谱 (TLC) 分析巴丹，精确度很高[5-7]。杀虫单铵是

最新开发的沙蚕毒素类杀虫剂，对其有效成分含量

的分析方法还未建立。曾用化学方法将杀虫单铵转化

为沙蚕毒素，然后用盐酸标准溶液滴定，根据盐酸标

准溶液用量来确定杀虫单铵有效成分含量。但该操作

繁琐，准确度低，精密度差，不适于定量分析。该药

剂的高效液相色谱分析方法，国内外均未见报道。并

且此方法操作简单，定量分析准确，易于推广。

1 试验部分

1.1 仪器

高效液相色谱仪 (Waters 490，带紫外检测器) ；

色谱数据处理机；色谱柱：250mm × 4.6mm (id) 不锈

钢柱，内装Hyper (ODS2) C18 填充物，粒径5µm；超

声波清洗器；微量进样器：50µl。

1.2 试剂

杀虫单铵标准品99.0%；磷酸二氢钾 (分析纯)。

1.3 色谱条件

流动相：1.0mol/L 磷酸二氢钾水溶液；流量：

1.0ml/min；柱温：25℃；检测波长：242nm；进样体
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积：20µl；检测器灵敏度(AUFS) ：0.5；保留时间：杀

虫单铵3.6min。

1.4 操作步骤

1.4.1 标样溶液的配制

称取杀虫单铵标样0.1g (精确至0.0002g)，置于

100ml 容量瓶中。加入75ml 水溶解，置此容量瓶于超

声波中超声振荡 5min，使其完全溶解。取出降至室温

后，用水定容，摇匀。

1.4.2 试样溶液的配制

称取约含杀虫单铵0.1g的试样 (精确至0.0002g)，置

于100ml 容量瓶中，加入75ml 水溶解。置此容量瓶于超

声波中超声振荡5min，使其有效成分溶解。取出降至室

温后，用水定容，摇匀。用0.45µm 孔径滤膜过滤。

1.5 测定

在上述操作条件下，待仪器基本稳定后，连续注

入数针标样溶液，直至相邻两针的峰面积变化小于

1 . 5 % 时，按照标样溶液、试样溶液、试样溶液、标样

溶液顺序进行测定。杀虫单铵标样图和试样图见图1 。

好、色谱峰尖锐、分离时间短等优点。

2.2 线性关系试验

按照1.3 色谱条件，配制了5 个不同浓度的标准溶

液，进行分析测定。试验结果表明，在0.2~1.6mg/ml 范

围内，得到线性方程Y=42799X-16118，相关系数为0.988。

2.3 方法精密度

按照1.3 色谱条件，平行测定5 次已知样品，得

到数据求出其标准偏差为 1.35，变异系数为 2.13%。

2.4 方法准确度

在样品中添加 5 个已知量的标准样品进行回收

率测定，测得回收率范围为 99.0%~101.5%。

3 结论

本文研究用高效液相色谱分析杀虫单铵有效成

分含量，具有简便、快速、准确的特点，可应用于该

产品质量检测与质量控制研究。
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