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0.5%吡蚜酮·杀虫双缓释粒的 HPLC 分析
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摘要： 建立采用高效液相色谱测定0.5%吡蚜酮·杀虫双缓释粒的定量分析方法。 方法以乙腈＋
水＋磷酸盐缓冲液（体积比4∶86∶10）为流动相，采用Zorbax Eclipse XDB-C18反相柱对试样中吡

蚜酮和杀虫双进行分离、定量。 吡蚜酮和杀虫双线性相关系数分别为0.999 9和0.999 8，标准偏差分

别为0.000 8和0.001 4，变异系数分别为0.76%和0.35%，平均回收率分别为99.59%和99.23%。该方法

操作简便，线性关系好，精密度与准确度高。
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Analysis of Pymetrozine＋Bisultap 0.5% BRG by HPLC
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Abstract: A method for quantitative determination of pymetrozine + bisultap 0.5% BRG by HPLC was developed. The

simultaneous determination of pymetrozine and bisultap in the samples was conducted with Zorbax Eclipse XDB-C18

column, the mixture solution of acetonitrile, water and phosphate buffer (volume ratio of 4∶86∶10) as mobile phase by

HPLC and UV detector at 242 nm. The linear correlation coefficients of pymetrozine and bisultap were 0.999 9 and 0.999 8,

the standard deviations were 0.000 8 and 0.001 4, the variation coefficients were 0.76% and 0.35% , and the average

recoveries were 99.59% and 99.23%, respectively. The method was proved to be convenient in operation with good linear

relationship, high precision and accuracy, and could be applicable in the quantitative analysis of pymetrozine and bisultap

mixture preparation.
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吡蚜酮（pymetrozine）是一种具有内吸和触杀活

性的吡啶杂环类杀虫剂，主要用于飞虱和蚜虫等刺

吸式口器害虫的防治[1]；杀虫双（bisultap）是一种具

有胃毒、触杀及内吸活性的沙蚕毒素类杀虫剂，主

要用于二化螟和稻纵卷叶螟等鳞翅目害虫的防治[2]。
由吡蚜酮与杀虫双复配加工的缓释粒在稻田施用

1次，可控制水稻整个生育期的主要害虫。目前，

吡蚜酮和杀虫双单剂的分析方法较多 [3-7]，而对该

复配制剂中有效成分同时进行分析的方法尚未见

报道。本文建立了利用高效液相色谱同时测定该复

配制剂中2种有效成分的方法，方法操作简便，线

性关系良好，可用于该制剂质量控制。

1 实验部分

1.1 仪器与试剂

Agilent-1260型液相色谱仪，配紫外可变波长检

测器和Zorbax Eclipse XDB-C18（150 mm×4.6 mm，5
μm）色谱柱；孔径约0.45 μm的过滤膜；SB-5200DT
超声波清洗机。

吡蚜酮（≥98.5%）和杀虫单（≥98.3%）标准品，
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均由国家农药质量监督检验中心提供；0.5%吡蚜

酮·杀虫双缓释粒（0.1%吡蚜酮＋0.4%杀虫双），由

江西农业大学农学院提供；乙腈、甲醇（色谱纯）；二

次蒸馏水；磷酸盐缓冲液（KH2PO4，0.043 mol/L）。
1.2 色谱条件

流动相：乙腈＋水＋磷酸盐缓冲液（体积比4∶
86∶10）；流速1.0 mL/min；检测波长242 nm；柱温

25℃；进样量5μL。在上述色谱条件下，吡蚜酮保留时

间约4.7 min，杀虫单约3.0 min。色谱图见图1、图2。

1.3 溶液配制

1.3.1 标样溶液的配制

称取吡蚜酮标准品约0.01 g（精确至0.02 mg）、
杀虫单标准品约0.04 g（精确到0.02 mg），置于50 mL
容量瓶中，加乙腈溶解，超声波水浴助溶10 min，冷

却至室温，定容，摇匀，过0.45 μm滤膜，滤液备用。
1.3.2 试样溶液的配制

称取试样10.00 g（精确到0.02 mg），置于50 mL
容量瓶中，加乙腈溶解，超声波水浴助溶10 min，冷

却至室温，定容，摇匀，离心分离，取上层清液过0.45
μm滤膜，滤液备用。
1.4 测定

在上述色谱操作条件下，待仪器基线稳定后，

连续注入数针标样溶液，直至相邻2针响应值相对

变化小于1.0%时，按照标样溶液、试样溶液、试样溶

液、标样溶液的顺序进样测定。
1.5 计算

吡蚜酮质量分数w1（%）按照式（1）计算。

w1/%= A2×m1×P
A1×m2

（1）

式（1）中：A1为吡蚜酮标准品峰面积；A2为试样中吡蚜

酮峰面积；m1为吡蚜酮标准品称样量 （g）；m2为试样称样量

（g）；P为吡蚜酮标准品的质量分数（%）。

杀虫双质量分数w2（%）按照式（2）计算。

w2/%= A2×m1×P
A1×m2

× 355.4
351.4 （2）

式（2） 中：A1为杀虫单标准品峰面积；A2为试样中杀虫

双峰面积；m1为杀虫单标准品称样量 （g）；m2为试样称样量

（g）；P为杀虫单标准品的质量分数 （%）；355.4为杀虫双的摩

尔质量（g/mo1），351.4为杀虫单的摩尔质量（g/mo1）。

2 结果与讨论

2.1 标样的选择

据文献[8]记载，杀虫双标样极易吸潮，不便制

备和贮存，而杀虫单标样不易吸潮，易于制备和贮

存。由于杀虫双和杀虫单在水溶液中没有本质的区

别，且理化性质相同，故本方法选择杀虫单标准品

替代杀虫双标准品，计算时仅需进行系数折算即可。
2.2 流动相的选择

参考文献[3-7]中吡蚜酮和杀虫单（或杀虫双）

的分析方法，采用不同比例甲醇＋水和乙腈＋水流

动相组合进行实验，色谱峰对称性较差。在峰形相

对较好的乙腈＋水组合中加入适当比例的磷酸盐

缓冲溶液，取得了良好的效果。当以乙腈＋水＋磷

酸盐缓冲液（体积比4∶86∶10）为流动相，流速在

1.0 mL/min时，2个组分分离时间适中，峰形对称，且

与杂质分离良好。
2.3 检测波长的确定

通过紫外可变波长检测器对吡蚜酮和杀虫单

的标样溶液进行全波长扫描。吡蚜酮在299 nm有最

大吸收峰，在237 nm的吸收峰次之；而杀虫单在242
nm有最大吸收峰。选择237 nm左右系列波长作为检

测波长，发现在242 nm波长下2个组分均有较强的吸

收峰，且无杂质干扰。因此，确定242 nm为检测波长。
2.4 线性相关性测定

称取吡蚜酮标样约0.10 g（准确至0.02 mg）、杀
虫单标样约0.40 g（准确至0.02 mg），置于50 mL容量

瓶中，加乙腈溶解并稀释至刻度，摇匀，作为标样母

液备用。分别移取标样母液1, 2, 4, 8, 16 mL于50 mL
容量瓶中，用乙腈稀释至刻度，配制系列标样溶液，

摇匀，按上述色谱条件测定其峰面积。以标样溶液

图 1 吡蚜酮和杀虫单标样溶液高效液相色谱图

图 2 0.5%吡蚜酮·杀虫双缓释粒高效液相色谱图
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质量浓度为横坐标，峰面积为纵坐标绘制标准曲

线。吡蚜酮线性回归方程为y=66.446 2 x＋1.744 1，

相关系数为0.999 9（n=5）；杀虫单线性回归方程为

y=61.532 5 x＋0.845 2，相关系数为0.999 8（n=5）。由

此说明，在选定的色谱条件下，吡蚜酮和杀虫单的

质量浓度与响应值均具有良好的线性关系。
2.5 方法的精密度

取同一0.5%吡蚜酮·杀虫双缓释粒样品，在上

述色谱条件下平行测定8次。吡蚜酮和杀虫双标准

偏差分别为0.000 8和0.001 4，变异系数分别为0.76%
和0.35%。表明该方法的精密度较高（见表1）。

2.6 方法的准确度

称取5份已知含量的0.5%吡蚜酮·杀虫双缓释

粒试样，置于50 mL容量瓶中，分别加入一定量的吡

蚜酮和杀虫单标样溶液，按上述方法测定有效成分

的总质量（杀虫单折算成杀虫双）。吡蚜酮平均回收率

为99.59%，杀虫双平均回收率为99.23%（见表2）。

3 结论

本实验以Zorbax Eclipse XDB-C18柱为分离柱，

乙腈＋水＋磷酸盐缓冲液（体积比4∶86∶10）为流

动相，242 nm为检测波长，测定0.5%吡蚜酮·杀虫双

缓释粒中有效成分含量。方法操作简便，分离效果

好，杂质干扰较小，线性关系良好，且具有较高的准

确度和精密度，适用于该制剂的质量检测。

参考文献

[1] 顾林玲. 5种防治稻飞虱药剂的发展研究 [J]. 现代农药, 2014, 13

(3): 5-10.

[2] 熊明国. 杀虫双（单）系列产品生产工艺优化 [J]. 重庆大学学报,

2012, 35 (增刊): 85-87.

[3] 邢君, 马亚光, 王海霞. 吡蚜酮原药的反相高效液相色谱分析 [J].

农药, 2016, 55 (5): 353-355.

[4] 高清, 方娟, 张素梅. 吡蚜酮含量的高效液相色谱-内标法测定方

法 [J]. 现代农药, 2012, 11 (2): 40-42.

[5] 杨成对, 张经华, 宋莉晖, 等. 杀虫双的液相色谱-质谱分析 [J]. 农

药, 2009, 48 (5): 348-349.

[6] 许来威, 张雪冰, 邢红. 杀虫双水剂的高效液相色谱分析 [J]. 农

药, 2001, 40 (2): 16-18.

[7] 王多加, 胡祥娜, 周向阳, 等. 杀虫双水剂测定方法研究 [J]. 分析

测试学报, 2000, 19 (6): 64-66.

[8] 中国农业科学院植物保护研究所. 农药分析 [M]. 北京: 化学工业

出版社, 1990: 259-260．

（责任编辑：柏亚罗）

表 1 分析方法精密度实验结果

序号
质量分数/% 标准偏差 变异系数/%

吡蚜酮 杀虫双 吡蚜酮 杀虫双 吡蚜酮 杀虫双

1 0.103 5 0.406 2
2 0.105 2 0.404 7
3 0.104 6 0.402 8
4 0.103 7 0.405 2
5 0.106 0 0.404 3
6 0.102 8 0.402 8
7 0.104 4 0.403 5
8 0.103 7 0.406 6

0.000 8 0.001 4 0.76 0.35

表 2 分析方法准确度实验结果

样品 序号 加入量/mg 检出量/mg 回收率/% 平均回收率/%

吡蚜酮

1 15.06 14.94 99.20

99.59
2 17.13 17.02 99.36
3 19.19 19.15 99.79
4 20.50 20.40 99.51
5 21.18 21.20 100.09

杀虫双

1 9.02 8.97 99.45

99.23
2 10.40 10.10 97.12
3 11.06 11.01 99.55
4 13.09 13.07 99.85
5 15.13 15.16 100.20
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