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摘要：采用高效液相色谱法，以乙腈和水为流动相，使用Shimadzu C18柱和紫外检测器，在235 nm
波长下对45%乙唑螨腈·炔螨特悬乳剂中有效成分同时进行分离和定量分析。 结果表明，乙唑螨腈

和炔螨特的线性相关系数分别为0.999 7和0.999 6，标准偏差分别为0.04和0.38，变异系数均为0.01%，
平均回收率分别为100.51%和99.92%。
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Abstract: A method for quantitative analysis of SYP-9625 + propargite 45% SE was described by HPLC, using

acetonitrile and water as mobile phase, on Shimadzu C18 column and UV detector, at 235 nm wavelength. The results

showed that the liner correlation coefficients of SYP-9625 and propargite were 0.999 7 and 0.999 6, the standard deviations

were 0.04 and 0.38, and the coefficients of variation were both 0.01%, the average recoveries were 100.51% and 99.92%,

respectively.

Key words: SYP-9625; propargite; SE; HPLC; analysis

_______________________________________
收稿日期：2017-10-26
作者简介：陈静（1990—），男，硕士研究生，主要从事农药剂型研究工作。E-mail：chenjin__1992@163.com
通讯作者：丑靖宇（1972—），男，博士，教授级高级工程师，主要从事农药剂型研究与开发工作。E-mail：choujingyu@sinochem.com

乙唑螨腈（SYP-9625）是沈阳中化农药化工研

发有限公司创制的新杀螨剂，用于防治柑橘红蜘

蛛、苹果叶螨、棉叶螨及蔬菜叶螨等害螨，对害螨防

效优异，且对蜜蜂、鸟、鱼、蚕等非靶标生物低毒[1-3]。
炔螨特（propargite）是广谱有机硫杀螨剂，具有胃毒

和触杀作用，无渗透和内吸作用，可用于防治苹果

树、棉花、黄瓜、葡萄、玉米、大豆、番茄和蔬菜上叶

螨类害虫[4]。2种农药组合使用，有明显的增效作用，

能够延缓抗性产生，且降低成本，提高经济效益。目

前尚无文献报道45%乙唑螨腈·炔螨特悬乳剂的分

析方法。本文建立了在液相色谱条件下分离测定乙

唑螨腈和炔螨特的分析方法[5-6]。该方法具有快速、

稳定的优点，并且操作简单、结果可靠。

1 实验部分

1.1 仪器与试剂

仪器：Waters 1525高效液相色谱仪（紫外检测

器）。试剂：乙腈（色谱纯）；超纯水；乙唑螨腈标样

（99.7%），由沈阳科创化学品有限公司提供；炔螨特

标样（97.0%），由沈阳化工研究院有限公司提供；45%
乙唑螨腈·炔螨特悬乳剂（4.5%乙唑螨腈＋40.5%炔

螨特），由沈阳中化农药化工研发有限公司提供。
1.2 色谱分析条件

色谱柱：Shimadzu VP-ODS C18（150 mm×4.6
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mm）；柱温：30℃；检测波长：235 nm；流动相 ：乙

腈＋水（体积比60∶40）；流速：1.0 mL/min；进样体

积：5 μL；微孔过滤器（滤膜孔径约0.45 μm）。在上述

色谱条件下，乙唑螨腈的保留时间约为12.4 min，炔

螨特的保留时间约为9.8 min。乙唑螨腈、炔螨特混

合标样和45%乙唑螨腈·炔螨特悬乳剂的高效液相

色谱图如图1、图2。

1.3 测定步骤

1.3.1 标样溶液的制备

分别称取乙唑螨腈标样0.060 0 g、炔螨特标样

0.540 0 g（精确至0.000 1 g）于50 mL容量瓶中，加入

约45 mL甲醇，在超声波清洗器上振荡10 min，使标

样完全溶解。冷却至室温，用甲醇定容，摇匀备用。
1.3.2 试样溶液的制备

称取45%乙唑螨腈·炔螨特悬乳剂试样1.300 0
g（精确至0.000 1 g）于50 mL容量瓶中，加入约45 mL
甲醇，在超声波清洗器上振荡10 min，使试样完全溶

解。冷却至室温，用甲醇稀释至刻度，摇匀。使用

0.45 μm微孔过滤器过滤，滤液待测。
1.3.3 测定

采用上述色谱条件，待仪器稳定后，连续注入

数针标样溶液，直至相邻2针的响应值变化小于

1.5%后，再按照标样溶液、试样溶液、试样溶液、标
样溶液的顺序进样分析。
1.3.4 计算

将测得的2针试样溶液以及试样前后2针标样

溶液中乙唑螨腈（或炔螨特）的峰面积进行平均。试

样中乙唑螨腈（或炔螨特）的质量分数w（%）按式

（1）计算。

w/%= A2·m1·P
A1·m2

（1）

式中：A1为标样溶液中乙唑螨腈（或炔螨特）峰面积的

平均值；A2为试样溶液中乙唑螨腈（或炔螨特）峰面积的平均

值；m1为乙唑螨腈（或炔螨特）标样的质量，g；m2为45%乙唑螨

腈·炔螨特悬乳剂试样的质量，g；P为标样中乙唑螨腈 （或炔

螨特）的质量分数，%。

2 结果与讨论

2.1 色谱条件的选择

根据乙唑螨腈和炔螨特的紫外吸收谱图，并经

过条件优化选择235 nm作为本方法的吸收波长。当

波长为235 nm时，各种杂质不影响主组分测定，且

吸收比例恰当。
选择乙腈＋水（体积比60∶40）为流动相，当流

速为1.0 mL/min时，乙唑螨腈、炔螨特与杂质能得到

很好的分离，峰形对称，基线平稳，并且分析时间较

短，提高了工作效率。
2.2 分析方法的线性关系

称取5个不同质量的乙唑螨腈、炔螨特标样于

50 mL容量瓶中，用甲醇稀释后超声溶解，待冷却至

室温后定容，在上述色谱条件下进行分析。乙唑螨

腈、炔螨特标样的进样质量浓度及得到的相应峰面

积详见表1。

以 峰 面 积 对 进 样 质 量 浓 度 进 行 线 性 拟 合。
在0.89～1.60 g/L之间，乙唑螨腈质量浓度 与其

相 应 的 峰 面 积 呈 良 好 线 性 关 系 ，线 性 方 程 为 y=
14 530 837.04 x-402 352.50，相关系数为0.999 7；在

7.24～13.03 g/L之间，炔螨特质量浓度与其相应的峰

面积呈良好线性关系，线性方程为y=1 750 101.05 x＋
6 836 770.05，相关系数为0.999 6。
2.3 方法的精密度

在上述色谱条件下，选取有代表性的45%乙唑

螨腈·炔螨特悬乳剂试样平行测定5次。测得结果经

图 1 乙唑螨腈、炔螨特标样高效液相色谱图

图 2 45%乙唑螨腈·炔螨特悬乳剂高效液相色谱图

表 1 乙唑螨腈、炔螨特进样质量浓度与峰面积关系

序号

乙唑螨腈 炔螨特

质量浓度/
(g·L-1)

峰面积/
(mAU·s)

质量浓度/
(g·L-1)

峰面积/
(mAU·s)

1 0.89 12 493 591 7.24 19 498 172
2 1.07 15 069 723 8.69 21 970 849
3 1.24 17 712 457 10.13 24 646 228
4 1.42 20 119 350 11.58 27 202 832
5 1.60 22 864 721 13.03 29 551 582
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统计：乙唑螨腈质量分数平均值为4.61%，标准偏差

为0.04，变异系数为0.01%；炔螨特质量分数平均值

为41.59%，标准偏差为0.38，变异系数为0.01%。该方

法的精密度良好，结果见表2。

序号
乙唑螨腈 炔螨特

质量分数/% 平均值/% 标准偏差 变异系数/% 质量分数/% 平均值/% 标准偏差 变异系数/%
1 4.54

4.61 0.04 0.01

40.99

41.59 0.38 0.01
2 4.61 41.86
3 4.65 41.82
4 4.58 41.43
5 4.63 41.84

表 2 精密度测定结果

2.4 方法的准确度

根据45%乙唑螨腈·炔螨特悬乳剂配方，将除乙

唑螨腈、炔螨特原药以外的所有助剂混匀配制空白

样品，按该制剂标称值加入乙唑螨腈、炔螨特原药，

得到实验室合成样品5个，分别测定并计算合成样品

中有效成分的理论加入量与实际测得量，计算回收

率，结果见表3。乙唑螨腈的平均回收率为100.51%，炔

螨特的平均回收率为99.92%。该方法的准确度良好。

3 结论

结果表明，采用本方法测定45%乙唑螨腈·炔螨

特悬乳剂中乙唑螨腈和炔螨特质量分数，具有操作

简单，方便省时，结果准确可靠等特点，且重现性、
稳定性好，适用于产品的质量控制，是较为理想的

分析方法。
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表 3 准确度测定结果

序号

乙唑螨腈 炔螨特

加入量/
mg

检出量/
mg

回收率/
%

加入量/
mg

检出量/
mg

回收率/
%

1 22.1 22.2 100.46 182.3 181.5 99.57
2 22.1 22.1 99.81 182.3 181.3 99.45
3 22.1 22.3 100.82 182.3 181.3 99.43
4 22.1 22.4 101.18 182.3 182.6 100.14
5 22.1 22.2 100.28 182.3 184.1 101.01
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