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25%敌草隆·丙炔氟草胺悬浮剂高效液相色谱分析

李彦飞，冯泽腾，张小军 *

（中农立华生物科技股份有限公司，北京 100052）

摘要：以乙腈＋水为流动相，使用安捷伦TC-Cl8色谱柱和紫外吸收检测器，在230 nm波长下对

25%敌草隆·丙炔氟草胺悬浮剂进行液相色谱定量分析。 结果表明，敌草隆的标准偏差为0.039，变

异系数为0.22%，平均回收率为99.6%，线性关系为0.999 3；丙炔氟草胺的标准偏差为0.038，变异系

数为0.52%，平均回收率为99.7%，线性关系为0.999 8。
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Analysis of Diuron＋Flumioxazin 25% SC by HPLC
Li Yan-fei, Feng Ze-teng, Zhang Xiao-jun*

(Sino-Agri Leading Biosciences Co.,Ltd., Beijing 100052, China)

Abstract: A method for separation and quantitative analysis of diuron + flumioxazin 25% SC by HPLC with acetonitrile

and water as mobile phase, Agilent TC-C18 was chromatographic colum, UV wavelength detector was 230 nm. The results

showed that the standard deviations of diuron and flumioxazin were 0.039 and 0.038, the coefficients of variation

were 0.22% and 0.52%，the average recoveries were 99.6% and 99.7%, the linear correlation coefficients were 0.999 3 and

0.999 8.
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敌 草 隆（diuron），化 学 名 称 为3- (3,4-二 氯 苯

基)-1,1-二甲基脲，其属于光合系统Ⅱ受体位点的光

合作用电子传递抑制剂。敌草隆为脲类除草剂，用

于非耕作区防除一年生禾本科杂草和某些阔叶杂

草，如旱稗、马唐、狗尾草、野苋草、莎草、藜等，也能

防除稻田眼子菜、四叶萍，牛毛草等[1-5]。丙炔氟草胺

（flumioxazin），化学名称为N-(7-氟-3,4-二氢-3-氧-
(2-丙炔基)-2H-1,4-苯并嗪-6-基)环己-1-烯-1,2-二羧

酰亚胺，其属于原卟啉原氧化酶抑制剂。在光和氧

中，引起敏感作物中原卟啉的大量累积，使细胞膜

脂质过氧化作用增强，从而导致敏感杂草的细胞膜

结构和细胞功能不可逆损害。丙炔氟草胺可稳定控

制棉花、大豆、花生、苹果、柑橘、葡萄、梨等田间的

水萱麻、藜、地肤、刺苞果、粟米草、望江南、野菊、毛
木蓝、曼陀罗、牵牛、鼠李、龙葵、黑茄、马齿苋等杂

草，尤其是对阔叶杂草防效较好，并且对三嗪类光

合作用抑制剂、磺酰脲类、磺酰苯胺和咪唑啉酮类

等ALS抑制剂产生抗药性的杂草具有较好的防治效

果[6-10]。目前丙炔氟草胺、丙草胺分析方法均较成熟，

但对于两者的复配制剂分析方法尚未见报道。
本文建立了高效液相色谱法对25%敌草隆·丙

炔氟草胺悬浮剂中2种有效成分进行同时分析，结

果表明该方法具有重现性好，准确度高，分离效果

好等优点。

1 实验部分

1.1 仪器与试剂

美国安捷伦Agilent 1220高效液相色谱仪（具备

紫外可变波长检测器）；TU-1901型普析通用紫外可

见分光光度计；色谱柱：Agilent TC-C18色谱柱（250
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mm×4.6 mm，5 m）。
乙腈（色谱纯），新蒸2次蒸馏水；敌草隆标样

（纯度≥99%）、丙炔氟草胺标样（纯度≥99%），北京

勤诚亦信科技开发有限公司提供；25%敌草隆·丙炔

氟草胺悬浮剂，中农立华生物科技股份有限公司。
1.2 色谱条件

流动相：乙腈＋水（体积比 为55∶45），流速

0.8 mL/min，柱温30℃，检测波长230 nm，进样体积

5.0 L，在上述色谱操作条件下，敌草隆的保留时间

约为6.2 min，丙炔氟草胺的保留时间约为7.7 min。
敌草隆及丙炔氟草胺标样色谱见图1。25%敌草隆·
丙炔氟草胺悬浮剂样品的高效液相色谱图见图2。

1.3 溶液配制
1.3.1 标样溶液的配制

称取敌草隆标样0.05 g（精确至0.000 2 g），丙炔

氟草胺标样0.02 g（精确至0.000 2 g），置于100 mL的

容量瓶中，用乙腈溶解并稀释至刻度，摇匀并超声

溶解10 min，用0.45 m滤膜过滤，备用。
1.3.2 试样溶液的配制

称取25%敌草隆·丙炔氟草胺悬浮剂试样0.3 g
（精确至0.000 2 g），放置于100 mL容量瓶中，用乙腈

溶解并稀释至刻度，摇匀并超声溶解10 min，用0.45
m滤膜过滤，备用。
1.4 测定

在上述操作条件下，待仪器稳定后，连续注入

数针标样溶液，直至相邻2针敌草隆或丙炔氟草胺标

样的峰面积相对变化小于1.0%后，按照标样溶液、
试样溶液、试样溶液、标样溶液的顺序进行测定。

1.5 计算
将测得的两针试样溶液以及试样前后两针标

样溶液中的敌草隆或丙炔氟草胺峰面积分别进行

平均。试样中敌草隆或丙炔氟草胺的质量分数w（%）

按下式计算。

w= A2×m1×P
A1×m2

×100

式中：A1为标样溶液中敌草隆或丙炔氟草胺峰面积平

均值；A2为试样溶液中敌草隆或丙炔氟草胺峰面积平均值；m1

为标样的质量，g；m2为试样的质量，g；P为标样中敌草隆或丙

炔氟草胺的质量分数，%。

2 结果与讨论

2.1 流动相的选择

以甲醇与水按不同比例为流动相时，敌草隆和

丙炔氟草胺的出峰时间晚且峰形较宽。当以乙腈与

水作为流动相时，二者的出峰时间适中，峰形尖锐

无拖尾，且分离效果良好。综合考虑，最终选定乙

腈＋水（体积比为55∶45）为流动相。
2.2 检测波长的选择

通过使用TU-1901型普析通用紫外可见分光光

度计对敌草隆和丙炔氟草胺标样溶液在近紫外区

波段范围内进行扫描，可得到该标样溶液对应的吸

收波长与响应值的紫外光谱图。当检测波长选定为

230 nm时，敌草隆与丙炔氟草胺的吸收峰强烈，且

基线平稳，杂质吸收较小，主峰和杂质峰分离效果

较好。因此，最终选定230 nm作为本分析方法的检

测波长。
2.3 分析方法的线性相关性

分别称取5个不同质量的敌草隆、丙炔氟草胺

标准品于100 mL的容量瓶中，依据上述色谱条件配

置成一系列不同质量浓度的标准溶液进行测定。以

敌草隆（丙炔氟草胺）进样质量为横坐标，以敌草隆

（丙炔氟草胺）峰面积为纵坐标绘图，得敌草隆和丙

炔氟草胺的线性相关性曲线，分别见图3、图4。

图 1 敌草隆及丙炔氟草胺标样高效液相色谱图

图 2 25%敌草隆·丙炔氟草胺悬浮剂高效液相色谱图

图 3 敌草隆线性关系图

y=2 220.6 x＋154.39
r2=0.999 3
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图 4 丙炔氟草胺线性关系图

敌 草 隆 线 性 方 程 为 y=2 220.6 x＋154.39，

r2=0.999 3。丙炔氟草胺线性方程为y=4 855 x-30.48，

r2=0.999 8。该方法在测定范围内线性相关性很好。
2.4 方法的精密度

从同一个25%敌草隆·丙炔氟草胺悬浮剂中

准确称取5个试样，在上述色谱操作条件下进行

分析，试验结果见表1。由表1可知，敌草隆质量分

数为18.08%，标准偏差为0.039，变异系数为0.22%。
丙炔氟草胺质量分数为7.29%，标准偏差为0.038，变

异系数为0.52%。该方法的精密度能满足定量分析

要求。

有效成分 1 2 3 4 5 平均值/% 标准偏差 变异系数/%
敌草隆 18.05 18.09 18.04 18.11 18.13 18.08 0.039 0.22
丙炔氟草胺 7.24 7.31 7.27 7.29 7.34 7.29 0.038 0.52

表 1 25%敌草隆·丙炔氟草胺悬浮剂精密度测定

2.5 方法的准确度
在已知含量的25%敌草隆·丙炔氟草胺悬浮剂

中加入一定量的敌草隆、丙炔氟草胺标样，在上述

液相色谱操作条件下进行测定，并计算回收率。回

收率测定结果见表2。

3 结论

本文采用高效液相色谱法同时测定25%敌草

隆·丙炔氟草胺悬浮剂中有效成分质量分数。本方

法准确度和精密度高，线性关系良好，简便、快速，

是25%敌草隆·丙炔氟草胺悬浮剂可行的分析方法。
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有效成分 序号
理论值/
mg

实测值/
mg

回收率/
%

平均回收率/
%

敌草隆

1 17.2 17.1 99.4

99.6
2 18.7 18.6 99.5
3 19.1 19.0 99.5
4 20.2 20.2 100.0
5 22.6 22.5 99.6

丙炔氟草胺

1 28.3 28.2 99.6

99.7
2 29.2 29.1 99.7
3 30.3 30.3 100.0
4 31.8 31.6 99.4
5 32.7 32.6 99.7

表 2 25%敌草隆·丙炔氟草胺悬浮剂回收率测定

y=4 855 x-30.48
r2=0.999 8
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