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1 前言

氯烯炔菊酯是一种高效、低毒的拟除虫菊

酯类杀虫剂。化学名称为1-乙炔基- 2-甲基戊-

2-烯基 ( RS) - 2, 2-二甲基- 3- ( 2, 2-二氯乙

烯基) 环丙烷羟酸酯, 其结构式为

氯烯炔菊酯对蚊、蝇、蟑螂均有较好的效

果 , 对害虫击倒速度快。目前氯烯炔菊酯具体

分析方法未见报道。本文研究了用HP- 5毛细管

柱 , 以邻苯二甲酸二丁酯为内标物 , 氯烯炔菊

酯定量分析的方法 , 得到了很好的分离效果。

此方法操作简单、快速、灵敏度高、重现性好

等特点。

2 试验部分

2. 1 仪器和试剂 气相色谱仪 : Agilent6890N,

带氢火焰离子化检测器 , 自动进样器和化学工

作站 ; 丙酮 : 分析纯 ; 内标物 : 邻苯二甲酸二

丁酯 , 不应含有干扰分析的杂质 ; 氯烯炔菊酯

标样: 99.13% (农业部农药检定所提供) ; 氯烯

炔菊酯原药 (某公司提供)。

2. 2 色谱条件 色谱柱 : 30m×0.32mm ( i.d) ×

0.25μm HP- 5石英毛细管柱; 温度 (℃) : 柱室 :

170, 气化室 200, 检测器室 200; 气体流量
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( mL/min) : 载气 ( 氮气 ) 1.5, 氢气30, 空气

300; 分流比: ( 50: 1) ; 进样量: 2.0μL; 保留

时间 : 氯烯炔菊酯约12.3min, 邻苯二甲酸二丁

酯约17.2min。

上述液相色谱操作条件 , 系典型操作参数 ,

可根据不同仪器特点 , 对给定的操作参数作适

当调整 , 以期获得最佳效果。氯烯炔菊酯标样

和原药的气相色谱图 (图1、2)。

2. 2 测定步骤

2. 3. 1 内标溶液的配制 称取邻苯二甲酸二丁

酯5.0g (精确至0.2mg) 于500mL容量瓶中, 用丙

酮溶解, 并稀释至刻度, 摇匀, 备用。

2. 3. 2 标样溶液的配制 称取氯烯炔菊酯标样

50mg (精确至0. 2mg) , 置于10mL离心管中 , 用

移液管准确加入5mL的内标液, 摇匀, 备用。

2. 3. 3 试样溶液的配制 称取含氯烯炔菊酯

50mg的试样 (精确至0. 2mg) , 置于10mL离心管

中, 用和2.3.2中同一支移液管准确加入5mL内标

液, 摇匀, 备用。

2. 3. 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2针

标样溶液的响应值相对变化<1.5%后 , 按照标样

溶液、试样溶液、试样溶液、标样溶液的顺序

进行测定。

2. 3. 5 计算 将测得的2针试样溶液以及试样前

后2针标样溶液中氯烯炔菊酯与内标物峰面积之

比分别进行平均 , 试样中氯烯炔菊酯的质量分

数X (%) , 按式 ( 1) 计算:

X= A2×m1×P
A1×m2

( 1)

式中:

A1─ 标样溶液中氯烯炔菊酯与内标物峰面

积比的平均值;

A2─ 试样溶液中氯烯炔菊酯与内标物峰面

积比的平均值;

m1─ 标样的质量, g;

m2─ 试样的质量, g;

P ─ 标样中氯烯炔菊酯的质量分数, %。

3 结果与讨论

3. 1 分析方法的线性相关性试验 分别称取4组

不同质量的标样于10mL离心管中 , 用和2.3.2中

同一支移液管准确加入5mL内标液, 摇匀 , 在上

述色谱条件下进行分析 , 以质量为横坐标 , 以

氯烯炔菊酯与其相对应的内标物峰面积比为纵

坐标绘制线性相关曲线。氯烯炔菊酯线性方程

为y=17.387x+0.03, 其相关系数为0.999 7。线性

相关性的测定结果 (表1、图3)。
图2 氯烯炔菊酯原药气相色谱图

图1 氯烯炔菊酯标样气相色谱图

图3 氯烯炔菊酯线性关系图
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表1 分析方法的线性相关性试验结果 3. 2 分析方法的精密度试验 从同一产品中准确

称取5个试样分别置于10mL离心管中, 在上述色

谱操作条件下进行分析 , 测得氯烯炔菊酯的标

准偏差为0.42, 变异系数为0.43% (表2)。

3. 3 分析方法的准确度试验 称取5份一定量的

试样于10mL离心管中 , 分别加入一定量的已知

编号

氯烯炔菊酯

质量 ( g)

氯烯炔菊酯与内

标物峰面积比

1 2 3 4

0.023 05

0.433 35

0.042 95

0.779 34

0.058 81

1.041 42

0.080 76

1.440 23

表2 分析方法的精密度试验结果

编号

氯烯炔菊酯质量分

数 , (%)

1 2 3

98.67 98.04 97.68

4

97.98

5 平均值 (%) 标准偏差 变异系数 (%)

97.59 97.99 0.42 0.43

质量分数的氯烯炔菊酯标样 , 在上述色谱操作

条件下进行分析 , 测得氯烯炔菊酯的平均回收

率为99.98% (表3)。

4 结论

试验结果表明 , 本方法的准确度和精密度

较高 , 线性关系良好 , 具有简便、快速、准确

及分离效果好的优点 , 是一种可行的分析方法 ,

适用于产品质量的检测分析。

表3 分析方法的准确度试验结果

编号

1

2

3

4

5

理论值 ( g) 实测值 ( g) 回收率 (%) 平均回收率 (%)

42.11

42.90

44.00

38.35

33.77

42.32

42.68

43.75

38.26

34.01

100.50

99.49

99.43

99.77

100.71

99.98
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