
27%吡·福·多棉花悬浮种衣剂是以杀虫剂和杀

菌剂为原料，经科学筛选出来的三元复配的悬浮性

种衣剂，对棉花苗期地老虎、棉蓟马和立枯病均有较

好的防治效果[1]。关于几种药剂的分析方法，无论是

化学滴定法还是 HPLC 法，文献中均有报道[4- 10]。为

了简化操作程序，提高方法的准确性 [2]，经反复探

索研究，作者建立了在同一色谱条件下，实现了三

元 有 效 成 分 与 杂 质 的 理 想 分 离 和 定 量 分 析 的

HPLC 法。与其他种衣剂的分析方法相比，具有柱

压低、不用调节电解质和 pH 值、对仪器无损伤等
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优点。

1 试验部分

1.1 仪器与试剂

安捷伦 1100Hplc，具有可变波长的紫外检测

器，灵敏度 (AUFS)：0.1；色谱数据处理机：chem-
station 工作站；超声波清洗器。

吡虫啉标准品，含量 98.9%；福美双标准品 ,
含量 97.6%；多菌灵标准品 ,含量 97.0%;甲醇，色

谱纯；二次蒸馏水。
1.2 色谱条件

色谱柱：150×4.6 mm(i.d)不锈钢色谱柱，内

装 Hypersil ods C18 填充物，粒径 5μm；柱温：

(30±1)℃；流速：1.0 mL/min；检测波长：272 nm；流

动相:甲醇 + 乙腈 + 水 =48+10+42(体积比)；过滤器：
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摘 要：采用液相色谱法，对 27%吡·福·多棉花悬浮种衣剂进行定量分析。选用 Hypersil ods C18 柱,以甲

醇、乙腈和水为流动相，以 272 nm 为检测波长，种衣剂中各成分得到较好的分离。方法中吡虫啉、福美双和多

菌灵的标准偏差分别为 0.072 4、0.044 3 和 0.053 9，相关系数分别为 0.999 9、0.999 9 和 0.999 9,平均回收率

分别为 101.59%、94.61%和 99.11%。
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滤膜孔径约 0.45μm；微量进样器：10μL，进样量，

5μL，进样速度 1.0 mL/min,柱压稳定，柱温 30℃。
在上述色谱操作条件下，吡虫啉的保留时间

约2.0 min，多菌灵约 2.6 min，福美双约 3.7 min
(图 1)。

图 1 27%吡·福·多棉花种衣剂高效液相色谱图

1.3 方法

试样用甲醇溶解，过滤，以甲醇、乙腈和水为

流动相，使用以 C18 为填充物的不锈钢柱和可变

紫外检测器，对试样中的吡虫啉、福美双、多菌灵

含量进行高效液相色谱分离和测定，外标法定量。
1.4 测定步骤

1.4.1 标准溶液的配制

分别称取吡虫啉标准品 88.9 mg、福美双标准

品 81.5 mg 和多菌灵标准品 29.6 mg (精确至 0.1
mg)，置于 100 mL 容量瓶中，用甲醇溶解，在超声

波浴槽中振荡 10 min 后，恢复至室温，定容至刻

度，摇匀。用移液管移取此溶液 5.0 mL 至 50.0 mL
容量瓶中，用甲醇稀释至刻度，摇匀，用 0.45μm
孔径滤膜过滤，以备作测定液。
1.4.2 样品溶液的配制

称取约含有吡虫啉 88.9 mg (精 确 称 至 0.1
mg)的待测试样，置于 100 mL 容量瓶中，用甲醇

溶解在超声波浴槽中振荡 10 min 后，恢复至室

温，定容至刻度，摇匀。用移液管移取 5.0 mL 至

50.0 mL 容量瓶中，用甲醇稀释至刻度，摇匀。使

用前离心，用 0.45μm 孔径滤膜过滤，待测。
1.5 测定与计算

在给定的色谱操作条件下，待仪器稳定后，先

注入数针标样溶液，计算各针峰面积，直至相邻两

针标样峰面积变化小于 1.5%后, 按照标样溶液、
试样溶液、试样溶液、标样溶液的顺序测定。将测

得的两针试样溶液及试样前后两针标样溶液中吡

虫啉(福美双、多菌灵)的峰面积分别进行平均，试

样中吡虫啉(福美双、多菌灵)用质量分数表示的含

量 X1(2，3)(%)，按(1)计算：

X1(2,3)= r2×m1×P
r1×m2

!!!!!!!!!! (1)

X 总 =X1+X2+X !!!!!!!!!!!3 (2)

式中：

r2：试样溶液中吡虫啉(福美双、多菌灵)峰面

积的平均值；

m1：吡虫啉(福美双、多菌灵)标样的质量，单位

为毫克(mg)；
P：标样中吡虫啉(福美双、多菌灵 )的质量分

数，%；

r1：标样溶液中吡虫啉(福美双、多菌灵)峰面

积的平均值；

m2：试样的质量，单位为毫克(mg)；
X 总：种衣剂中总有效成分含量，%；

X1： 试 样 中 吡 虫 啉 用 质 量 分 数 表 示 的 含

量，%；

X2： 试 样 中 福 美 双 用 质 量 分 数 表 示 的 含

量，%；

X3： 试 样 中 多 菌 灵 用 质 量 分 数 表 示 的 含

量，%。

2 结果与讨论

2.1 流动相的选择

采用反相色谱分析，以甲醇加水为流动相，以

不同的体积比例进行试验。无论甲醇比例过大或

过小，三物质主峰与杂质峰分离效果不理想或主

峰的峰形效果不佳。经反复试验，选择甲醇 + 乙腈

+ 水 =48+10+42(体积比),各组分保留时间适当,分
离效果也较理想。
2.2 波长的选择

不同的波长直接影响谱图的峰面积大小及比

例，选择了从 210～300 nm 不同波长，分别对吡

虫啉、福美双、多菌灵进行最佳检测波长的试验，

综合其 3 种药剂最佳检测波长，最终确定波长为

272 nm。结果表明:检测波长为 272 nm 时，各组分

谱图的峰形较好，主峰与杂质峰能完全分离，谱图
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表 1 精确度测定结果 %

序号 吡虫啉含量 多菌灵含量 福美双含量
1 12.66 4.18 11.25
2 12.50 4.09 11.13
3 12.52 4.07 11.11
4 12.46 4.06 11.12
5 12.51 4.11 11.15
6 12.47 4.13 11.11

平均含量 12.52 4.11 11.15
标准偏差 0.072 4 0.044 3 0.053 9
变异系数 0.578 3 1.077 9 0.483 4

表 2 准确度测定结果

名称 样品中质量(mg) 加标准品量(mg) 理论质量(mg) 实测质量(mg) 回收率(%) 平均回收率(%)
吡虫啉 11.39 0.87 12.26 12.14 99.02 101.59

12.81 2.61 15.42 15.21 98.63
13.91 5.22 19.06 20.18 105.88
13.86 8.7 22.49 23.67 105.25
12.66 12.18 24.79 24.58 99.15

多菌灵 3.71 0.29 4.00 3.76 94.00 94.61
4.17 0.87 5.04 4.79 95.04
4.53 1.74 6.27 5.97 95.22
4.51 2.90 7.41 6.98 94.20
4.12 4.06 8.18 7.74 94.62

福美双 10.16 0.80 10.96 10.43 95.16 99.11
11.43 2.39 13.82 13.36 96.67
12.41 4.78 17.19 17.03 99.07
12.37 8.00 20.37 20.39 100.10
11.30 11.15 22.45 23.47 104.54

稳定且比例协调。
2.3 精密度的测定

在稳定的色谱操作条件下，同一样品 6 次重

复测定，测其方法的精密度。测定结果表明，吡虫

啉的含量为（12.52±0.0724）%，多菌灵的含量为

（4.11±0.0443）%， 福 美 双 的 含 量 为 （11.15±
0.0539）%。
2.4 回收率的测定

为了进一步考察该方法的准确性，在已知浓

度的种衣剂试样中按不同比例分别加入不同量的

吡虫啉(福美双、多菌灵)标准品，配成 5 个已知含

量的样品，相同的条件下，测定 5 个样品的回收率

(表 2)。结果表明，吡虫啉的回收率为 98.63%～
105.88%，多菌灵的回收率为 94.00%～95.22%，

福美双的回收率为 95.16%～104.54%，详细数据

见表 2。

2.5 线性关系的测定

分别取 1.4.1 所配的标准溶液 10、8、6、4 和 2
mL 置于 10 mL 容量瓶中，用甲醇定容。在所选的

色谱条件下分别进行分析测定，以质量为横坐标，

以峰面积为纵坐标，在同一坐标图内，可得到 3 条

直线。吡虫啉线性回归系数为 0.999 9，线性方程

为 y=0.001 34+2.092 27×10-4x；福美双线性回归

系数为 0.999 9，线性方程为 y=0.002 52+4.262 3×
10-4x；多菌灵线性回归系数为 0.999 9，线性方程

为 y=-0.010 67+0.001 47 x。

3 结 论

试验结果表明，采用本方法对 27%吡·福·多

棉花悬浮种衣剂进行有效成分质量分数的定量分

析，具有线性关系较好，精密度和准确度高，并且

操作简便、快速，是进行产品质量检测较理想的分

析方法。
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