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1 前言

甲羧除草醚是一种选择性除草剂 , 可有效

防除水稻、谷类、高粱、玉米及大豆等作物田

中一年生阔叶及禾本科杂草。该药可用于播前

土壤处理或芽前苗后直接使用 , 选择性高、药

效好、持效期久 , 与其他除草剂混用可以扩大

其杀草谱 [1]。目前, 甲羧除草醚的分析方法有差

示紫外分光光度法、气相色谱法以及高效液相

色谱法 [ 2- 3] , 但资料报道的液相色谱法流动相需

用冰乙酸调节pH, 步骤麻烦且对色谱柱选择性

高。本文采用常规高效液相色谱法对甲羧除草

醚的分析方法进行阐述 , 定量分析方法简单、

快捷、准确。

2 试验部分

2. 1 试剂 水︰新蒸2次蒸馏水 ; 甲醇 : 色谱纯

( Fisher Scientific) ; 甲羧除草醚标准品 : 98.0%

(由Dr.Ehrenstorfer提供) ; 试样: 甲羧除草醚40%

悬浮剂 (由本公司提供)。

2. 2 仪器 高效液相色谱仪 : Ultimate3 000 (带

二极管阵列检测器 ) , Chromeleon工作站 , 配备

自动进样器。色谱柱 : SHIMADZU VP - ODS

200mm×4.6mm ( i.d.) 5μm。

2. 3 高效液相色谱分析条件 流动相: 甲醇︰水 =

81︰19 (V/V) ; 流速: 1.0mL/min; 柱温: 室温; 检

测波长 : 290nm; 进样体积 : 5μL; 甲羧除草醚

保留时间: 约为5.5min。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。
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2. 4 测定步骤

2. 4. 1 标样溶液的制备 准确称取甲羧除草醚

标样0.05g (精确至0.000 2g) 置于25mL容量瓶

中 , 加甲醇超声溶解 , 定容摇匀。用移液管准

确移取该溶液2.00mL至另一10mL容量瓶中 , 甲

醇定容至刻度 , 摇匀。溶液经0.45μm孔径滤膜

过滤。

2. 4. 2 试样溶液的制备 称取甲羧除草醚试样

0.12g ( 精确至0.000 2g) 置于25mL容量瓶中 ,

加甲醇超声溶解 , 定容摇匀。用移液管准确移

取该溶液2.00mL至另一10mL容量瓶中 , 甲醇定

容至刻度, 摇匀。溶液经0.45μm孔径滤膜过滤。

2. 4. 3 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, 计算各针相对

响应值的重复性, 待相邻2针的相对响应值变化小

于1.0%, 按照标样溶液、试样溶液、试样溶液、

标样溶液的顺序开始进样。甲羧除草醚标样以

及样品的高效液相色谱图 (图1、2)。

图1 甲羧除草醚标样的液相色谱图 图2 甲羧除草醚试样的液相色谱图

2. 4. 4 计算 将测得的2针试样溶液以及试样前

后2针标样溶液中甲羧除草醚的峰面积分别平

均 , 试样中甲羧除草醚的质量分数X (%) 按下

式进行计算:

X= A2×m1×P
A1×m2

式中:

A1-标样溶液中 , 甲羧除草醚峰面积的平均

值;

A2-试样溶液中 , 甲羧除草醚峰面积的平均

值;

m1-标样的质量, g;

m2-试样的质量, g;

P-标样中甲羧除草醚的质量分数, %。

3 结果与讨论

3. 1 吸收波长的确定 通过紫外扫描可知甲羧除

草醚的最大吸收波长是204nm, 其次为290nm。

考虑到在 204nm处溶剂干扰比较严重 , 而在

290nm处无溶剂干扰 , 因此选择290nm作为检测

波长。甲羧除草醚的紫外光谱图 (图3)。

3. 2 流动相的确定 分别选择不同比例的甲醇+

水作为流动相对试样进行分离检测 , 发现当体

积比为81︰19时较为合适 , 有效成分与杂质完

全分开。

3. 3 分析方法的线性相关性 准确称取甲羧除

草醚标样0.076 7g, 置于50mL容量瓶中 , 加甲

醇超声溶解 , 定容摇匀。分别用移液管准确

移取该溶液 1.00、 2.00、 4.00、 6.00、 8.00mL

至5个10 mL容量瓶中, 配制成系列浓度 ( 0.150 3、

0.300 7、0.601 3、0.902 0、1.202 7mg/mL) , 甲

醇定容至刻度 , 摇匀。在上述色谱条件下进行

测定 , 以甲羧除草醚的质量浓度为横坐标 , 峰

面积为纵坐标作线性关系图 (图4) , 求得其线

性回归方程为y=97.185x- 0.335 7, 线性相关系数

为0.999 9。
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3. 4 方法精密度试验 对同一个甲羧除草醚样

品 , 在上述色谱条件下重复测定5次 , 测得标准

偏差为0.075, 变异系数为0.19%, 该方法重现性

好 , 可以满足对产品中甲羧除草醚质量分数的

分析。

3. 5 方法准确度试验 在已知含量的甲羧除草醚

样品中加入一定量的标准样品 , 按上述色谱条

件测得甲羧除草醚的添加回收率为99.43%, 方

法准确度高。

4 结论

采用高效液相色谱法测定甲羧除草醚40%悬

浮剂含量 , 该方法线性关系良好 , 精密度准确

度高 , 重现性好 , 适用于甲羧除草醚产品常规

分析, 且简便、快速 , 是1种可行的定性和定量

分析方法。
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图3 甲羧除草醚的紫外吸收光谱图

图4 甲羧除草醚的线性关系图

编号
质量分数

(%)
平均值

(%)
标准偏差

变异系数

(%)

1

2

3

4

5

40.12

40.25

40.32

40.18

40.22

40.22 0.075 0.19

表1 甲羧除草醚精密度测定结果

编号
理论值

(mg)

实测值

(mg)

回收率

(%)
平均值 (%)

1

2

3

4

5

5.643

6.887 5

8.635 5

11.001

8.664

5.692 8

6.826 8

8.732 8

11.214 6

8.659 6

98.71

99.15

100.32

99.67

99.31

99.43

表2 甲羧除草醚添加回收率测定结果
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