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浙江福立分析仪器有限公司

草木枯和敌草快 分析报告
———常州大学石油与化工                       

检测方法：

福立仪器提供。
客户要求：

草木枯和敌草快分析方法摸索及0.1-10 µg/mL的线性测试。
方法原理

试样经反相液相色谱分离，紫外检测器检测，根据色谱峰的保留时间定性。 

试剂和材料

4.1 试剂

4.1.1 甲醇：色谱纯
4.1.2 磷酸二氢钾：分析纯

4.1.3 癸烷磺酸钠：分析纯
4.1.4 三乙胺：分析纯
4.1.5 磷酸：优级纯

4.1.6 水：娃哈哈纯净水
4.1.7 20%磷酸水溶液：在8mL水中加入2mL磷酸，摇匀，备用。

4.1.7 离子对缓冲溶液（0.1mol/L磷酸二氢钾+0.01mol/L癸烷磺酸钠+0.5%三乙胺）：准确称取磷酸二氢钾6.80g，癸烷磺酸钠1.22g，加入500mL水超声溶解，待全部溶解后，加入2.5mL三乙胺，然后用20%的磷酸水溶液调节PH至3.30，过0.45µm滤膜，备用。
4.1.8 流动相溶液：准确移取50mL离子对缓冲溶液（4.1.7），加入50mL甲醇，摇匀，备用。

4.2 材料与仪器

4.2.1 液相色谱仪: LC5090液相色谱仪（含LC5090在线脱气机+LC5090二元高压输液泵+LC5090自动进样器+LC5090柱温箱+LC5090双波长-紫外检测器）

样品制备
5.1草木枯系列标准溶液配制：
5.1.1草木枯母液（54 µg/mL）：准确称取百草枯0.0054g，用水溶解并定容至100mL容量瓶中，摇匀，备用。
5.1.2一级标准溶液（10.8 µg/mL）：准确移取草木枯母液（5.1.1）1 mL，用流动相溶液（4.1.8）稀释并定容至5mL容量瓶中，摇匀，待进样
5.1.3二级标准溶液（5.4 µg/mL）：准确移取一级标准溶液（5.1.2）2.5 mL，用流动相溶液（4.1.8）稀释并定容至5mL容量瓶中，摇匀，待进样
5.1.4三级标准溶液（2.16µg/mL）：准确移取二级标准溶液（5.1.3）2.0 mL，用流动相溶液（4.1.8）稀释并定容至5mL容量瓶中，摇匀，待进样
5.1.5四级标准溶液（1.08µg/mL）：准确移取三级标准溶液（5.1.4）2.0 mL，用流动相溶液（4.1.8）稀释并定容至5mL容量瓶中，摇匀，待进样
5.1.6五级标准溶液（0.108µg/mL）：准确移取四级标准溶液（5.1.5）0.5 mL，用流动相溶液（4.1.8）稀释并定容至5mL容量瓶中，摇匀，待进样
5.2 敌草快系列标准溶液配制：
5.2.1敌草快母液（270 µg/mL）：准确称取百草枯0.0270g，用水溶解并定容至100mL容量瓶中，摇匀，备用。
5.2.2一级标准溶液（9.99 µg/mL）：准确移取敌草快母液（5.2.1）185 µL，用流动相溶液（4.1.8）稀释并定容至5mL容量瓶中，摇匀，待进样
5.2.3二级标准溶液（4.995 µg/mL）：准确移取一级标准溶液（5.2.2）2.5 mL，用流动相溶液（4.1.8）稀释并定容至5mL容量瓶中，摇匀，待进样
5.2.4三级标准溶液（1.998 µg/mL）：准确移取二级标准溶液（5.2.3）2.0 mL，用流动相溶液（4.1.8）稀释并定容至5mL容量瓶中，摇匀，待进样
5.2.5四级标准溶液（0.999 µg/mL）：准确移取三级标准溶液（5.2.4）2.0 mL，用流动相溶液（4.1.8）稀释并定容至5mL容量瓶中，摇匀，待进样
5.2.6五级标准溶液（0.0999µg/mL）：准确移取四级标准溶液（5.2.5）0.5 mL，用流动相溶液（4.1.8）稀释并定容至5mL容量瓶中，摇匀，待进样
仪器条件
a) 色谱柱:  Sunniest C18，柱长250 mm，内径4.6 mm，粒径5 μm +C18预柱

b) 流动相: 离子对缓冲溶液:甲醇=50：50

c) 流速: 1.0 mL/min

d) 检测器: 百草枯：UV 257nm；敌草快：308 nm
e) 柱温: 40 ℃ 

f) 进样量: 20μL

分析结果
7.1 百草枯
7.1.1百草枯典型谱图及结果
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7.1.2 标准曲线
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7.2 敌草快
7.2.1敌草快典型谱图及结果
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7.2.2 标准曲线
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说明：
1.百草枯和敌草快在水溶液中容易电离，在C18色谱柱上保留较弱，因此本实验采用在流动相中加入离子对的形式增加样品的保留。离子对试剂容易残留在色谱柱中，在使用含有离子对试剂的流动相后，采用10%甲醇水（10%甲醇）冲洗色谱60min以上，然后保存在70%甲醇水（70%甲醇）中。（注意：使用过离子对的色谱柱应避免使用高于70%甲醇水的流动相，避免由于离子对试剂冲洗不彻底导致的析出，而使色谱柱或仪器堵塞）。
2.由于离子对试剂容易残留在色谱柱上，为保证分析的准确性，建议专柱专用，将使用过离子对的色谱柱与用于其他常规流动相的色谱柱加以区分。
3.本实验流动相中含有离子对和缓冲盐，采用泵混合时，可能出现由于混合不均导致的基线波动或管路堵塞，因此建议手动混合流动相后，单泵输送流动相（清洗液为流动相）。若采用双泵混合，建议用纯水或流动相为清洗液（禁止使用纯有机相做清洗液，防止缓冲液及离子对在管路中析出），且运行过程中有机相的比例不超过70%。
4.实验中发现，样品用纯水逐级稀释配制标准溶液时，线性较差，怀疑时由于样品在水中的电离程度不同导致峰面积的偏差。样品用流动相溶解后，线性较好，能达到0.999以上。
5.以上数据仅供参考，如有问题，请电话联系。
 地址：浙江温岭经济开发区百丈南路95号                              邮编： 317500

 分析员：陈卿卿、林露西                                             审核：金迁

联系方式 15657600120                                               分析日期：2023.5.28.
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