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蚊香中4种新型菊酯类有效成分分析方法
游飞明

(福建省中心检验所， 福州 350002)

摘要：建立蚊香中环戊烯丙菊酯、四氟甲醚菊酯、氯氟醚菊酯、炔咪菊酯4种有效成分分析方法。 采用HP-5毛细

管柱分离，气相色谱仪-火焰离子化检测器检测，保留时间定性，内标法定量，结果组分间分离效果好，所有组分

在0.02~5.00 g/L质量浓度范围内具有良好线性关系，相关系数大于0.999 9，回收率在98.1%~101.8%之间，相对标

准偏差RSD小于2%，方法检出限在0.001%~0.002%之间。 
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Analysis Method for Four Novel Pyrethroids Effective Components in 
Mosquito-repellent Incense

YOU Fei-ming
(Fujian Provicinal Central Inspection Institute, Fuzhou 350002, China)

Abstract: A gas chromatography method with hydrogen fl ame ionization detector for the simultaneous detection and 
confi rmation of four effective components terallethrin, dimefl uthrin, meperfl uthrin and imiprothrin in mosquito-repellent 
incense. After separated by HP-5 capillary column, the analytes were qualifi ed by the retention time and quantifi ed by 
internal standard method. Under the optimized conditions, the limits of detection were in the range of 0.001-0.002% with 
precisions (RSDs) lower than 2%, and all of the analysis compounds exhibited good linearity over a range of 0.02-5.00 g/L. 
The linear correlation coeffi cient was more than 0.9999. The mean recoveries varied between 98.1 and 101.8%. 
Key words: mosquito-repellent incense; terallethrin; dimefl uthrin; meperfl uthrin; imiprothrin; gas chromatography

环戊烯丙菊酯、四氟甲醚菊酯、氯氟醚菊酯、炔咪菊酯

对蚊子和苍蝇等卫生害虫具有良好的击倒和杀死活性，毒

性较低，对人畜安全，对环境友好，是继烯丙菊酯和炔丙菊

酯之后的新一代卫生杀虫剂，它们单独或和烯丙菊酯、炔

丙菊酯等其他原药混合使用制成盘式蚊香、电热液体蚊香、

电热蚊香片等卫生杀虫剂。 对于烯丙菊酯、炔丙菊酯等

老一代卫生杀虫剂有效成分分析文献较多 [1-2]，而对环

戊烯丙菊酯 [2]、四氟甲醚菊酯 [3]、氯氟醚菊酯、炔咪菊酯

等新一代卫生杀虫剂有效成分分析文献较少，同时分析

蚊香中这4种成分报道尚未见到，建立一种科学、准确、简

便的方法同时测定蚊香中这4种成分是必要的。 该方法的

建立将有利于提高产品质量，对改进生产工艺也能起到指

导作用，有利于提高监管手段和监督水平，该方法的建立

可为制定标准提供参考。 

1  实验部分

1.1  仪器和试剂

GC-2010气相色谱仪：配FID 检测器；DS-8510超声清

洗器：功率800 W、频率40 kHz；FW135粉碎机；标准试验

筛：0.154 mm；丙酮：分析纯；葵二酸二丁酯：分析纯；环戊

烯丙菊酯，含量≥95%；四氟甲醚酯，含量≥92%；氯氟醚

菊酯，含量≥99.5%；炔咪菊酯，含量≥98.5%，均购自江苏

扬农化工集团有限公司。 

1.2  色谱操作条件

色谱柱：HP–5(5%苯基甲基聚硅氧烷毛细管柱)，规

格：30 m×0.32 mm×0.25 µm；柱温200 ℃保持8 min，再

以15 ℃/min升温到275 ℃保持2 min；气化室温度260 ℃；

检测器温度280 ℃；载气为氮气；柱流量：2.2 mL/min；

氢气流量30 mL/min；空气流量 400 mL/min；尾吹气(氮

气)30 mL/min；分流比20∶1；进样量1 µL。 在此条件下

典型的色谱图见图1~3；组分保留时间：环戊烯丙菊酯

4.187 min，四氟甲醚菊酯6.557、6.920 min，葵二酸二丁

酯(内标物)9.181 min，氯氟醚菊酯10.310 min，炔咪菊酯

11.349、11.547 min。 
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图1  标样色谱图
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图3  含有四氟甲醚菊酯、炔咪菊酯样品色谱图

1.3  操作步骤

1.3.1  内标溶液的配制

称取葵二酸二丁酯 2 g (精确至0.000 2 g)，置于100 mL

容量瓶中，用丙酮溶解并定容，摇匀备用。 

1.3.2  标准溶液的配制

分别称取环戊烯丙菊酯、四氟甲醚菊酯、氯氟醚菊酯、

炔咪菊酯标准品各0.02 g(精确至0.000 2 g)置于25 mL容量

瓶中，准确加入1.00 mL内标溶液，用丙酮溶解并定容，摇

匀备用。 

1.3.3  样品溶液的配制

样品预处理：取一盘成品蚊香用粉碎机粉碎后，过

0.154 mm标准试验筛，蚊香粉末待用[4]。 称取蚊香粉末5 g 

(精确至0.000 2 g)，置于50 mL具塞比色管中，加入1.00 mL

内标溶液，加25 mL丙酮，剧烈振荡2 min，再超声提取

30 min，待静置分层或离心后，上清液供气相色谱分析。 

1.3.4  测定

在上述色谱条件下，待仪器稳定后，进行标准溶液和

试样溶液气相色谱分析。 

1.3.5  计算

试样中待测组分的质量分数X i(%)按式(1)和式(2)计

算校正因子。 

                       
if =  

Asn×msi×Pi 

                                   Asi×msn                                      
(1)

式(1)中： if 为i组分的校正因子
Asn为标样溶液中内标峰面积(µV·s)

Asi为标样溶液中i组分标样峰面积(µV·s)

msn为标样溶液中内标物的质量(g)

msi为标样溶液中i组分标准物质的质量(g)

Pi为i组分标准物质的含量(%)

试样中i组分的质量分数见式(2)：

                 
Xi(%)= 

Ai×msn× if ×100                         (2) 
                              Asn×m

式(2)中：Xi为样品中i组分的百分含量(%)

Asn为样品溶液中内标峰面积(µV·s)

Ai为样品溶液中i组分峰面积(µV·s)

msn为样品溶液中内标准物的质量(g)

m为样品的质量(g)

2  结果与讨论

2.1  色谱柱的选择

根据目标组分性质和参考文献资料，试验比较了目

标组分在HP-5和SE-30毛细管柱上的分离效果和出峰

形态，结果发现用SE-30色谱柱时，目标物和内标物之间

能得到满意的分离效果，但峰形稍有前伸，出峰时间稍

长，共需15.5 min；用HP-5色谱柱时，目标物峰型尖锐、对

称，分离效果理想，保留时间稍短，只需12.5 min，故选用

HP-5色谱柱。 

2.2  分离条件的选择

在选定色谱柱的情况下，组分之间分离效果理想与否

柱温和柱流速是最为关键的因素，在考察单一组分出峰情

况的基础上，选择程序升温的方法分离目标组分，通过优

化柱温升温程序，结合实际样品出峰情况，选定柱温升温

程序为初始温度200 ℃保持8 min，再以15 ℃/min升到

275 ℃保持2 min，柱流速为2.2 mL/min；根据气化室和检

测器温度设定原则，参考文献资料，选择气化温度260 ℃，

检测器温度为280 ℃。 

2.3  提取溶剂选择

根据目标组分溶解性，参考文献资料，比较了丙酮和

丙酮-甲醇(体积比1∶1)提取效果，结果发现两者提取结果

无明显差异，但丙酮毒性小，且单一溶剂操作简单，固选择

丙酮作为提取溶剂。 

2.4  线性关系和检测限

分别精密称取环戊烯丙菊酯、四氟甲醚菊酯、氯氟醚

菊酯、炔咪菊酯标准品适量于10 mL容量瓶中，用丙酮溶解

并定容，使溶液中各组分质量浓度为10 g/L，再将此溶液逐

步稀释成质量浓度为0.02、0.20、1.00、200、5.00 g/L标准系

列溶液，且标准系列溶液中内标物质量浓度为1.00 g/L，按

1.2条件进行测定。 以标样与内标物的峰面积比为横坐标，

以标样与内标物质量浓度比为纵坐标，分别进行标准曲线

拟合，得线性回归方程及相关系数，根据3倍的信噪比计算

图2  含有氯氟醚菊酯样品色谱图
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得方法的最低检出限，结果见表1。 

表1  4种组分线性方程、相关系数和检出限

  组分名称
 线性范围/ 线性方程 相关系数 检出限/

 (mg·L
-1) y =ax+b r %

环戊烯丙菊酯 0.02~5.00 0.816 8x+ 0.003 8 0.999 96 0.001

四氟甲醚菊酯 0.02~5.00 0.936 8x+ 0.002 3 0.999 97 0.002

氯氟醚菊酯 0.02~5.00 1.177 2x+ 0.003 6 0.999 92 0.002

炔咪菊酯 0.02~5.00 1.140 6x+ 0.006 0 0.999 90 0.002

2.5  回收率与精密度

取未加农药的蚊香坯粉末为基质，分别在其中加

入3个不同质量分数的环戊烯丙菊酯、四氟甲醚菊酯、

氯氟醚菊酯、炔咪菊酯标准混合溶液，得添加含量为

0.20%、0.10%、0.04%样品进行回收率实验，每个水平

进行5次平行测定，计算回收率和相对标准偏差，结果

见表2。 

(n=5)

3  结论

本文以吡啶-2,3-二羧酸为起始原料，用绿色环保的阳

离子交换树脂作为催化剂合成吡啶-2,3-二羧酸二乙酯，通

过实验数据得出当催化剂用量(与二羧酸重量比)为80%、醇

酸摩尔比为8∶1、反应时间为24 h为反应最优条件，并在该

条件下进行了验证实验，产品平均数率85.2%，平均含量

93.1%。 该合成方法的突出优点：用阳离子交换树脂催化酯

化方法简便，反应条件温和，产品收率、纯度较高，尤其在“三

废”排放方面，该催化酯化路线几乎可以达到“三废”零排

放，且催化剂树脂以及反应溶剂均可多次循环使用。 该方法

符合当今绿色化工和清洁生产的要求，适合工业化生产。 
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表2  4种组分回收率和精密度结果

        
组分名称

 加标0.04% 加标0.10% 加标0.20%

   平均回收率/% RSD/% 平均回收率/% RSD/% 平均回收率/% RSD/%
环戊烯丙菊酯 98.1 1.7 99.3 1.2 99.9 0.8
四氟甲醚菊酯 99.6 1.9 100.9 0.5 100.3 1.2
氯氟醚菊酯 100.1 1.4 99.7 1.5 100.5 0.9
炔咪菊酯 101.8 1.8 99.1 0.8 99.6 0.6

3  结论

上述实验结果表明：建立的蚊香中氯氟醚菊酯、四氟

甲醚菊酯、环戊烯丙菊酯、炔咪菊酯有效成分分析方法，具

有良好的分离效果、精密度、准确度和线性关系，本方法具

有科学、准确、简便、实用等优点。 
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