
农药科学与管理 !"#$%&%’" #&%"(&" )(’ )’*%(%#$+)$%,( -..!!-""##

$%&哒$水胺乳油是由哒螨灵和水胺硫磷混配

而成的杀虫%杀螨剂& 哒螨灵和水胺硫磷单剂的分

析方法均有报道! 但二者混配产品的分析方法未

见报道& 本文试验了采用气相色谱法在同一色谱

柱上%相同的操作条件下对 $%&哒$水胺乳油中的

哒螨灵和水胺硫磷进行分离测定的方法! 经过反

复试验和对条件进行摸索选择! 达到了同柱子 ’

次分析 $ 个组分的目的& 该方法稳定%快速!操作

简单!分离完全!结果重现性好!是一种较实用的

分析方法&

! 实验部分

’/’ 仪器和试剂 日本岛津生产 ’!() 型气相

色谱仪 ! 具有氢火焰离子化检测器 ’’%%%**0

#+%**,-+./不锈钢柱!内填充 "&0123%4)567*78769

:4;: <=)>(’"!?’@%!*A固定相 ’色谱工作站 ’

$"!B 进样器’丙酮(分析纯#’癸二酸二辛酯(内标

物!不含有干扰测定的杂质#’水胺硫磷标准品(已

知含量!C@&#’哒螨灵标准品(已知含量!C@&#&

’/$ 色谱条件 柱室温度 $$%1! 气化室温度

$"%2 !检测室温度 $#%2 ’载气 (D$#流量 $"*B4

*-E!氢气流量 #" *B4*-E!空气流量 #"% *B4*-E’

进样量 ’+%!B’保留时间)水胺硫磷 #+’@"*-E!癸二

"#$哒!水胺乳油的气相色谱分析
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摘 要"本文叙述了采用气相色谱法即以 "T0123%4)567*78769 :4;:2<=)>,’"!?’@%!*A玻璃柱和氢火焰离子

化检测分离测定 $%T哒$水胺乳油中的哒螨灵和水胺硫磷的含量& 结果表明!哒螨灵和水胺硫磷的标准偏差分

别为 %+%$@3%%+%""%’变异系数分别为 %+""F"T%%+#3%FT’平均回收率分别为 CC+3CT%CC+3#T’线性相关系数分

别为 %+CCC@%%+CCCF&
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酸二辛酯 $%&’!()*!哒螨灵 +&%,’&()*$ 在上述色

谱操作条件下!&,-哒%水胺乳油典型气相色谱图

见图 +$

+/# 操作步骤

+/#%+ 内标溶液的配制 称取内标物癸二酸二

辛酯 "%,.!置于 +,,,(/ 容量瓶中!用丙酮溶解并

稀释至刻度!混合均匀$

+/#%& 标准溶液的配制 称取哒螨灵标准品

,%,!".& 水胺硫磷标准品 ,%+#". ’均精确至

,%,,,&.(置于一 &"(/ 容量瓶中!用移液管准确加

入 +,(/内标溶液!使其全部溶解!摇匀$

+/#%# 试样溶液的配制 称取 &,-哒%水胺乳

油试样约 ,%’,.’准确至 ,%,,,&.#置于一 &"(/ 容

量瓶中!用移液管准确加入 +,(/内标溶液!摇匀$

+/#%! 测定 在上述色谱条件下! 待仪器基线

稳定后!连续注入数针标准溶液!计算各针相对响

应值的重复性! 待相邻两针的相对响应值变化0

+%,-时!按照标准溶液&试样溶液&试样溶液&标准

溶液的顺序进样测定$

+/#%" 计算 将测得的两针试样溶液及试样溶

液前后两针标样溶液中水胺硫磷和哒螨灵的峰面

积值分别进行平均$ 试样中水胺硫磷’哒螨灵#质

量百分数 0 按下式计算)

01 2&1(+13
2+1(&

式中)

2+4标样溶液中!水胺硫磷’哒螨灵#与内标物

峰面积比的平均值*

2&5试样溶液中!水胺硫磷"哒螨灵(与内标物

峰面积比的平均值*

(+5水胺硫磷"哒螨灵(标样的质量!.*

(&5试样的质量!.*

35标准品中水胺硫磷"哒螨灵(质量分数!-$

! 结果与讨论

&/+ 内标物的选择 为了对该产品进行准确的

定量测定!需要选择一合适的内标物!因此我们将

多种常用的内标物进行了试验$ 结果表明!在上述

色谱条件下!选用癸二酸二辛酯作内标物时!其与

各组分及杂质均能得到很好的分离!并且出峰快!

分析时间短! 因此我们选用癸二酸二辛酯作为该

产品分析的内标物$

&/& 精密度和准确度试验 用同一批样品!分

6次称量! 采用上述规定的气相色谱法进行测定$

结果经统计! 该方法测定哒螨灵和水胺硫磷的标

准偏差分别为 ,%,&$6&,%,"",! 变异系数分别为

,%""7"8&,%#6,7-$ 表明该方法的精密度良好$

在已知含量的 &,-哒%水胺乳油试样中!加入

+ 水胺硫磷 & 内标物 #5哒螨酮

图 " !#$哒!水胺乳油典型气相色谱图

表 " !#$哒!水胺乳油精密度试验测定结果

组分
含量9- 平均值

9-
标准偏差

变异系数

9-+ & # ! " 6

哒螨灵 "%+& "%+" "%,’ "%++ "%+7 "%+# "%+# ,%,&$6 ,%""7"

水胺硫磷 +"%&! +"%&$ +"%#+ +"%&6 +"%+" +"%&7 +"%&" ,%,"", ,%#6,7
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不同量的哒螨灵和水胺硫磷标样! 配成 $ 个已知

样!在相同的气相色谱操作条件下!定量分析$计

算! 测得哒螨灵和水胺硫磷的平均回收率分别为

%%&$%’$%%&$#’%

(/# 线性关系曲线的测定 称取哒螨灵标准品

)&!"*$+ 和水胺硫磷标准品 *&#(",+ &均精确至

)&)))(+#于同一 "))-. 容量瓶中!用丙酮溶解并

稀释至刻度% 用移液管分别移取 *-.$#-.$"-.$

/-.$%-. 于 " 个 ("-. 容量瓶中! 用移液管分别

移取 *)-. 内标溶液摇匀%在规定的色谱条件下分

别进样测定% 以哒螨灵和水胺硫磷与内标物的浓

度比为横坐标! 哒螨灵和水胺硫磷与内标物的峰

面积比为纵坐标!绘制线性关系曲线% 其线性方程

分别为 0 哒 螨 灵1,&)$2("%!&$# 3$0 水胺 硫 磷1*"&/$4

#"/,&(*3!相关系数分别为 5 哒螨灵1)&%%%,$5 水胺硫磷1

)&%%%/%

! 结论

综上所述! 用本方法检测 ()’哒’水胺乳油!

具有快速$准确等优点!具重现性$稳定性$分离效

果均能满足产品的检验要求! 是一种较为理想的

分析方法%

表 " "#$哒!水胺乳油准确度试验结果

编号
加入量

&折纯(&-+6

实测量

&折纯#&-+6

回收率

78

平均回收

率7’

水胺硫磷

* (!&$ (!&! %%&*%

%%&$#

( (*&% (*&, %%&"!

# *,&! *,&" *))&"!

! ($&" ($&( %,&,/

" #)&/ #)&, *))&##

$ (,&* (/&% %%&(%

哒螨灵

* *!&" *!&! %%&#*

%%&$%

( *,&, *,&$ %,&%!

# (!&/ (!&, *))&!)

! */&% */&, %%&!!

" ()&# ()&! *))&!%

$ (#&$ (#&" %%&",

农业部农药检定所将组织开展

菊酯类农药在水稻上应用可行性研究

根据第七届全国农药登记评审委员会第一次全体会议的建议! ())! 年 ( 月 (! 日9农业部农药检

定所组织有关农药科研$生产$应用和管理等单位共 /" 名代表!在南京召开了菊酯类农药在水稻上应

用专题研讨会% 与会专家和企业代表就菊酯类农药在水稻上应用的可行性进行了充分讨论% 大家一致

认为!尽管菊酯类农药在水稻上应用可能存在影响水生生物$带来水稻飞虱再猖獗与抗性风险等问题!

但考虑到取代高毒农药的迫切性!并且国外已有某些菊酯类农药在稻田应用的实际情况!建议选择部

分菊酯类农药开展限制性试验研究!为评价菊酯类农药在稻田应用的可行性提供科学依据% 与会专家

在充分听取企业代表意见的基础上!建议有关部门根据会议讨论结果!尽快组织开展相关工作!以适应

我国禁止使用甲胺磷等五种高毒农药后农业生产的需要!确保粮食安全生产!促使我国农业的可持续

发展%

根据专家和代表的意见!农业部农药检定所组织相关协作组9根据专家组意见制定实施方案!开展

各项试验工作%

陈景芬&农业部农药检定所#
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