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23%烟嘧·莠去津可分散油悬浮剂气相色谱分析
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摘要：建立了23%烟嘧·莠去津可分散油悬浮剂的气相色谱分析方法，以邻苯二甲酸二甲酯为内

标物，使用TR-5石英毛细管柱和氢火焰离子化检测器进行分离和测定。烟嘧磺隆和莠去津线性相关

系数分别为0.999 1和0.999 6，标准偏差分别为0.043和0.143，变异系数分别1.44%和0.71%，回收率

分别为98.10%～102.09%和98.59%～102.12%。该方法简便、快速，精确度和准确度高，线性关系好。
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Analytical Method of Nicosulfuron＋Atrazine 23% OD by GC
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Abstract: The quantitative analytical method of nicosulfuron + atrazine 23% OD was established by GC. The internal

standard was dimethyl phthalate , the chromatographic column was TR-5 capillary column. The results showed that the

linear correlation coefficients of nicosulfuron and atrazine were 0.999 1 and 0.999 6, the standard deviations were 0.043

and 0.143, the variation coefficients were 1.44% and 0.71%, the average recoveries were 98.10%-102.09% and 98.59%

-102.12%. The method was a suitable analytical method with fast speed, high precision and accuracy.
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莠去津是以根吸收为主的三嗪类除草剂，也是

使用最广泛的除草剂品种之一，单位使用量大。莠

去津易产生抗药性，通常与其它药剂复配使用[1]。烟

嘧磺隆是内吸传导型磺酰脲类除草剂，可被植物的

茎叶和根部吸收并迅速传导。两者复配制剂23%烟

嘧·莠去津可分散油悬浮剂，对玉米田禾本科杂草、
阔叶杂草及莎草科杂草有效，且用药量少、成本低、
人畜安全。此外，两者复配能减缓抗药性的发展。烟

嘧·莠去津可分散油悬浮剂高效液相色谱分析已有

研究，但气相色谱分析方法未见报道[2-3]。
本文采用气相色谱，在同一色谱条件下，利用

同一色谱柱，采用程序升温方法，同时对2种有效成

分烟嘧磺隆、莠去津进行测定[4]。方法精密度好，回

收率高，且简便、快速、准确，适用于生产企业的产

品分析。

1 试验部分

1.1 仪器及试剂

气相色谱仪Thermo TRACE 1300，具氢火焰离

子化检测器；Chromeleon色谱工作站；色谱柱：TR-5
石英毛细管柱（30 m×0.32 mm，0.25 μm）；超声波

振荡器。
内标物：邻苯二甲酸二甲酯，应无干扰分析的

物质。烟嘧磺隆标准品（≥98.0%），沈阳科发新技术

开发公司；莠去津标准品（≥98.0%），上海市农药研

究所有限公司；23%烟嘧·莠去津可分散油悬浮剂

（3%烟嘧磺隆＋20%莠去津），青岛瀚生生物科技股

份有限公司。丙酮、三氯甲烷（分析纯）。
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1.2 气相色谱操作条件

柱室温度：初温130℃，保持3 min，以30℃/min
速率升温至190℃，保持15 min；汽化室温度：230℃；

检测室温度：230℃；分流比：20∶1；进样体积：1
μL；气体流量：空气350 mL/min、氢气35 mL/min、氮
气35 mL/min。保留时间：烟嘧磺隆约4.2 min，邻苯

二甲酸二甲酯约5.1 min，莠去津约7.9 min。
1.3 溶液配制

1.3.1 内标溶液配制

称取邻苯二甲酸二甲酯1 g（精确至0.000 2 g）于

100 mL容量瓶中，用丙酮溶解并定容，摇匀，备用。
1.3.2 标样溶液的配制

分别称取烟嘧磺隆标准品0.025 0 g、莠去津标

准品0.150 0 g（精确至0.000 2 g）于25 mL容量瓶中，

准确加入5.0 mL内标溶液，加入三氯甲烷10 mL，超

声波振荡10 min，冷却至室温，用三氯甲烷定容，摇

匀，备用。
1.3.3 试样溶液的配制

称取试样0.5 g（精确至0.000 2 g）于25 mL容量

瓶中，加入5.0 mL内标溶液，加入适量丙酮，超声波

振荡10 min，加入三氯甲烷10 mL，超声波振荡10
min，冷却至室温，用三氯甲烷定容，摇匀，离心，取

上层清液备用。
1.3.4 测定

在上述操作条件下，待仪器基线稳定后，连续

注入数针标样溶液，直至相邻2针烟嘧磺隆（或莠去

津）与内标物峰面积比相对变化小于1.5%，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。标样溶液和试样溶液气相色谱图分别见图1、图2。

1.3.5 计算

将测得的2针试样溶液及试样溶液前后2针标

样溶液中烟嘧磺隆（或莠去津）与内标物峰面积比

分别进行平均。试样中烟嘧磺隆（或莠去津）的质量

分数w（%）按下式计算。

w/%= r2×m1×P
r1×m2

式中：r1—标样溶液中烟嘧磺隆（或莠去津）与内标物

峰面积比的平均值；r2—试样溶液中烟嘧磺隆 （或莠去津）与

内标物峰面积比的平均值；m1—烟嘧磺隆（或莠去津）标准品

的质量，g；m2—试样的质量，g；P—烟嘧磺隆（或莠去津）标准

品的质量分数，%。

2 结果与讨论

2.1 色谱柱的选择

色谱柱的选择至关重要。考虑到所测制剂为复

配剂，组成成分多，选用峰形尖锐的石英毛细管柱。
采用程序升温法，分别以OV-101、SE-30、TR-5（30
m×0.32 mm，0.25 μm）柱进行试验。结果显示，TR-5
柱分离效果较好。
2.2 内标物选择

内标物的选择基于本身性质稳定，且能与烟嘧

磺隆、莠去津以及杂质较好分离。分别对邻苯二甲

酸二乙酯、邻苯二甲酸二甲酯、正十六烷进行试验，

确定邻苯二甲酸二甲酯为本试验内标物。
2.3 线性关系试验

称取不同质量烟嘧磺隆和莠去津标准品，加入

相同量内标物，配制成不同质量比的标样溶液进行

试验。以烟嘧磺隆或莠去津标准品与内标物质量比

为横坐标，峰面积比为纵坐标，进行线性回归。烟嘧

磺隆与莠去津线性方程分别为y=0.166 7 x-0.002 0
和y=0.560 5 x＋0.003 0，相关系数分别为0.999 1和

0.999 6。试验结果表明，烟嘧磺隆、莠去津在所测质

量比范围内具有良好的线性关系。
2.4 方法精密度试验

取同一批次试样，在同一气相色谱条件下进行

试验，平行测定6次。结果见表1。烟嘧磺隆和莠去津

标准偏差分别为0.043和0.143，变异系数分别为

1.44%和0.71%。烟嘧磺隆、莠去津的标准偏差和变

异系数小，方法精密度良好。
2.5 方法准确度试验

在已知质量分数的样品中，分别加入一定量的

烟嘧磺隆、莠去津标准品，采用上述气相色谱条件

图 1 标样气相色谱图

图 2 23%烟嘧·莠去津可分散油悬浮剂气相色谱图
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表 5 20%四氟醚唑·醚菌酯 SE 对草莓白粉病防治效果

药剂 制剂用量/(g·hm-2) 病指 防效/%
20%四氟醚唑·醚菌酯SE 300 2.23 78.05
20%四氟醚唑·醚菌酯SE 450 2.02 80.12
20%四氟醚唑·醚菌酯SE 600 1.86 81.69
12.5%四氟醚唑EW 450 3.76 62.99
50%醚菌酯WG 150 2.17 78.64
空白对照 10.16

司）进行防治草莓白粉病的田间药效试验。试验地

土质为砂壤土，肥力中等，地势平坦。试验共设6个

处理（包括1个空白对照），每个处理设4次重复，共

施药2次。根据草莓叶片危害症状程度分级。每个小

区对角线5点取样，每点调查相连5丛，共25丛，记录

总株数、病株数和病级数。各药剂处理对草莓白粉

病的防治效果见表5。

在试验用量下，试验药剂未对草莓植株产生药

害。试验结果表明：在供试药剂3个用量下，防效随

着药剂用量增加而提高，试验药剂450, 600 g/hm2处

理 的 防 效 优 于 对 照 药 剂12.5%四 氟 醚 唑EW 450
g/hm2与50%醚菌酯WG 150 g/hm2单独使用的效果。

5 结论

本试验中20%四氟醚唑·醚菌酯SE配制工艺简

单方便。所得制剂性能稳定、质量可靠，具有良好的

经时稳定性，且对田间草莓白粉病防效良好。因此，

20%四氟醚唑·醚菌酯SE制备和使用适应现代化环

境保护的要求，具有较强的市场竞争力和较好的市

场开发前景。
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进行测定。烟嘧磺隆回收率为98.10%～102.09%、莠
去津回收率为98.59%～102.12%，两者平均回收率

分别为100.28%和100.18%，见表2。该气相色谱测定

法对烟嘧磺隆、莠去津的回收率较好，准确度较高。

有效成分
质量分数/%

标准偏差 变异系数/%
1 2 3 4 5 6 平均值

烟嘧磺隆 2.93 3.01 3.04 2.95 2.98 3.02 2.99 0.043 1.44

莠去津 20.07 19.85 19.82 20.12 20.08 20.15 20.02 0.143 0.71

表 1 精密度试验结果

表 2 准确度试验结果

序号
加入量/mg 测得量/mg 回收率/%

烟嘧磺隆 莠去津 烟嘧磺隆 莠去津 烟嘧磺隆 莠去津

1 10.51 12.76 10.31 13.03 98.10 102.12

2 21.02 25.52 21.46 25.88 102.09 101.41

3 31.53 38.28 31.91 37.74 101.21 98.59

4 42.04 51.04 42.21 50.68 100.40 99.29

5 52.55 63.80 52.34 63.48 99.60 99.50

3 结论

由以上试验结果可以看出：本文建立的气相色

谱分析方法精密度好，回收率高，线性关系良好，具

有简便、快速、准确，重现性好等特点，适用于生产

企业产品检测和质量监督部门质量监督。
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