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丁·扑混剂的气相色谱分析
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摘 要：采用气相色谱法，选用 OV- 17 填充柱，以正二十烷为内标物，分离测量混剂中的丁草胺、扑草

净的含量。方法的变异系数丁草胺为 1.66%、 扑草净为 0.96%，回收率分别为 98.8%、97.67%，该方法具有

快速准确的特点，可作为检测丁·扑混剂的分析方法。
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随着农药新品种的不断开发，农药的应用范围也越来越广。丁·扑 Ec 是由丁草胺、扑草净两种除

草剂按一定比例复配的水稻秧田除草剂，其杀草谱广，用量低，推广面积越来越大 [1]。为了保证其质

量，在参考了丁草胺[2]、扑草净[3]与其他药剂分析方法的基础上，对其分析方法进行了探索研究。现初

报如下：

1 仪器及试剂

1.1 仪器

GC- 9A 型气相色谱仪。FID 检测器，N2000 色谱工作站。

1.2 试剂

丁草胺标准品，纯度 98.5%；扑草净标准品，纯度 99.2%；正二十烷，色谱纯；乙酸乙酯，分析纯。

2 色谱分析条件

色谱柱：OV- 17固定液，硅烷化102白色

担体，2.0 m×3 mmID。

载 气 N2 流 速 30 mL/min， 空 气 流 速 500

mL/min，氢气流速50 mL/min。温度：柱温

210℃ ，气化室240 ℃，检测室240 ℃。在上

述操作条件下，各组分的保留时间：正二十

烷5.06 min、扑草净9.16 min、丁草胺17.69

min。上述操作参数是典型的，可根据不同仪

器特点，对给定的操作参数做适当调整，以获

得最佳效果。所得色谱图如图1、图2。

3 试验方法

3.1 内标溶液的配制

称取 0.150 g(准确至 0.000 1g)内标物置于1 000mL 容量瓶中加入乙酸乙酯溶解，并稀释至刻
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图 1 标准样品色谱 图 2 样品色谱

5.06- 内标物，10.13- 扑草净

17.69- 丁草胺

5.06- 内标物，10.13- 扑草净

7.215- 杂质 17.69- 丁草胺
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度，摇匀。

3.2 标准溶液的配制

称取丁草胺标样0.3 g，扑草净0.06 g(准确至0.000 1 g)置于同一个100 mL容量瓶中，加入内标液

定容至刻度，摇匀。

3.3 试样溶液的配制

称取适量试样(准确至0.000 1g)置于100 mL容量瓶中，加入内标液定容至刻度，摇匀，取10 mL放

入离心管中，离心5 min，取上清液备用。

3.4 测定

在上述色谱条件下，待仪器稳定后，注入数针标准溶液，当前后 2 针进样所得色图谱中有效成分

峰面积与内标物的峰面积比值相对偏差小于 1.0%时，即可按下列顺序进样测定：标样溶液、样品溶

液，样品溶液、标样溶液。

3.5 计算

用 2 次重复所得的数据平均后计算结果。各成分的百分含量按下式计算：

X= R2×m1×P
10×R1×m2

式中 R1 为标准样品溶液中丁草胺(或扑草净)与内标物的峰面积比值；R2 为样品溶液中丁草胺(或

扑草净)与内标物的峰面积比值；m1 为标准样品的质量；m2 为样品质量；P 为标准品的纯度。

4 结果与讨论

4.1 色谱柱的筛选

根据丁草胺及扑草净各单剂的分析方法，选用了 OV- 17、OV- 101 和 SE- 30 等固定液及上试 101、

102 和 202 为载体的柱型，做了交叉对比试验，选择 3%OV- 17 固定液，上试 102 担体为载体的柱型，

出峰时间短，且分离效果好。

4.2 线性关系的测定

称取几个质量递增的标准品，各加入2 mL内标液，在所选的色谱条件下分别进行分析测定，以质

量(m)为横坐标，以标样和内标物的峰面积比值(R)为纵坐标，绘于图中，得到一条通过原点的直线。丁

草胺的线性回归方程为y=0.192 3 x- 1.197 2，线性相关系数为0.999 7，扑草净的线性回归方程为y=0.16

x- 0.402，线性系数为0.999 5。

4.3 方法准确度(回收率)的测定

按上面的操作过程，分别称取约为 1.0 g 样品 5 份，分别准确配加不同质量的标准(下转第 61 页)
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(上接第 43 页)主要微量元素的比例上明显低于高产土壤。

3 结 论

吉林省玉米高产土壤与一般土壤在肥力体型方面存在明显的差异，主要表现为高产土壤在土体构

造以及与其相关的土壤通透性、水分状况和土壤紧实度等方面与一般土壤有质的差别。

吉林省玉米高产土壤与一般土壤在土壤养分状况方面亦存在明显的差异，这种差异不仅表现在

各种营养元素在绝对量上的不同，同时，也表现在各种营养元素在比例上的差别。

吉林省玉米高产土壤与一般土壤在综合肥力上的差异，不仅表现在 0～20 cm 土层，而且更主要是

表现在 21～40 cm、甚至 41～60 cm 土层上的肥力差别。因此，在进行高产土壤的建立过程中，应以深施

肥料(有机和无机肥料)和机械深松等项技术为主，重点加强 21～40 cm、甚至 41～60 cm 土层土壤综合

肥力的提高。
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品，按样品的操作程序测其含量，测得丁草胺的回收率为 98.82%，扑草净的回收率为 97.67%(表 1)。

4.4 方法精确度和精密度

按上述方法和条件，准确称取样品 5 个，平行测其含量，丁草胺和扑草净的标准偏差分别为

0.17、0.20，变异系数分别为 1.66%、0.96%(表 2)。

5 结 论

综上所述，本方法线性范围广，有较高的精密度和准确度，方法简单、快速、准确，实现两种农药

在同一操作过程完成分离测定，可用于生产监测及监督部门的抽检控制。
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年又增加了草莓进口量，但我国草莓在数量、质量和加工能力上还未能全部达到出口草莓商品的要求。

因此，草莓加工市场潜力巨大。大力发展草莓深加工企业，是拓宽草莓销售渠道，提高草莓经济效益

的有效途径。
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