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27%氧氟·二氯吡悬浮剂高效液相色谱分析方法
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摘要：采用反相液相色谱内标法，使用ODS C18不锈钢色谱柱，以联苯为内标物，乙腈＋0.1%磷酸

水溶液为流动相进行梯度洗脱，在235 nm条件下对27%氧氟·二氯吡悬浮剂中有效成分二氯吡啶酸

和乙氧氟草醚进行定量分析。 结果表明，二氯吡啶酸标准偏差为0.017 8，变异系数为0.19%，平均回

收率为100.75%，线性相关系数为1.000 0；乙氧氟草醚标准偏差为0.101 8，变异系数为0.55%，平均

回收率为101.03%，线性相关系数为0.999 3。 该方法操作简单、快速、准确，满足定性和定量分析要求。
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Analytical Method of Oxyfluorfen＋Clopyralid 27% SC by HPLC
Li Ting, Tang Li-lin, Gao Ting-ting, Xu Yan-qiu, Gao Li-ming, Wu Chun-xian

（Institute for the Control of Agrochemical of Sichuan Province, Chengdu 610041, China）

Abstract: An analytical method for detection of oxyfluorfen + clopyralid 27% SC was established by RP-HPLC on ODS

C18 column. Acetonitrile + phosphoric acid solution (0.1%) was used as mobile phase, biphenyl was used as internal

standard. The results showed that the average recoveries of clopyralid and oxyfluorfen were 100.75% and 101.03%, the

standard deviations were 0.017 8 and 0.1018, the variation coefficients were 0.19% and 0.55% , the linear correlation

coefficients were 1.000 0 and 0.999 3. The method was simple, rapid and accurate enough to analyze oxyfluorfen +

clopyralid 27% SC.
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二氯吡啶酸（clopyralid）化学名称为3,6-二氯吡

啶-2-羧酸，它是美国陶氏益农公司开发的一种具有

吡啶羧酸结构的合成激素类除草剂，经由植物的根

和叶吸收，并在植物体内传导。二氯吡啶酸常用于油

菜、玉米、草坪等防除一年生阔叶杂草和多年生阔

叶杂草（菊科和豆科杂草）[1]。乙氧氟草醚（oxyfluorfen）
化学名称2-氯-α,α,α-三氟对甲苯基-(3-乙氧基-4-硝
基苯基)醚，它为触杀型除草剂，在有光的情况下发

挥除草作用。其主要经由胚芽鞘、中胚轴进入植物

体，少量经根部吸收。乙氧氟草醚适合在苗前和苗后

早期施用，防除阔叶杂草、莎草及稗草，对多种以种

子繁殖的杂草有良好的防除效果，且对多年生杂草

有一定的抑制作用[2]。目前国内报道的二氯吡啶酸

分析方法多采用高效液相色谱，乙氧氟草醚的分析

方法有气相色谱内标法、高效液相色谱外标法[3-5]。
采用高效液相色谱同时对复配制剂中二氯吡啶酸

和乙氧氟草醚进行定性、定量分析的方法尚未见报

道。本文建立了高效液相色谱内标法对二氯吡啶酸

与乙氧氟草醚复配悬浮剂进行分析，为其质量控制

提供了简便、准确、有效的分析方法。

1 实验部分

1.1 试剂与仪器

Waters 2695高效液相色谱仪，带2996二极管阵

列检测器和Empower工作站；色谱柱：ODS C18不锈

钢柱（250 mm×4.6 mm）。
乙腈（HPLC级）、磷酸（分析纯）、联 苯（分 析

纯）；二 氯 吡 啶 酸 标 样（98%）、乙 氧 氟 草 醚 标 样
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（99%）、27%氧氟·二氯吡悬浮剂 （18%乙氧氟草

醚＋9%二氯吡啶酸），四川利尔作物科学有限公司。
1.2 色谱操作条件

流动相：乙腈＋0.1%磷酸水溶液，采用梯度洗

脱，条件见表1。流速：1.0 mL/min；柱温：30℃；检测

波长：235 nm；进样体积：3 μL。保留时间：二氯吡啶

酸约为5.4 min，内标物联苯约为14.2 min，乙氧氟草

醚约为16.3 min。

上述液相色谱操作条件系典型操作参数，实际

操作中可根据不同仪器特点，对给定的操作参数进

行适当调整，以期获得最佳效果。典型的标样及27%
氧氟·二氯吡悬浮剂样品高效液相色谱图见图1和

图2。

1.3 测定步骤

1.3.1 内标溶液的配制

称取约2 g（准确至0.000 2 g）联苯于500 mL容

量瓶中，用乙腈溶解并定容，摇匀作为内标溶液

备用。
1.3.2 标样溶液的配制

称取二氯吡啶酸标样约0.04 g（准确至0.000 2
g）、乙氧氟草醚标样0.08 g（准确至0.000 2 g）于50

mL容量瓶中，准确加入5.0 mL内标溶液，再用乙腈

溶解并定容，摇匀，超声波溶解5 min，静置，备用。
1.3.3 试样溶液的配制

称取27%氧氟·二氯吡悬浮剂样品约0.45 g（准

确至0.000 2 g）于50 mL容量瓶中，加入少量水溶解

样品，准确加入5.0 mL内标溶液，用乙腈溶解并定

容，摇匀，超声波溶解5 min，静置，备用。
1.3.4 测定

在上述色谱条件下，待仪器基线稳定后连续注

入数针标样溶液，直至相邻2针中二氯吡啶酸（乙氧

氟草醚）的响应值相对变化＜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。
1.3.5 计算

将测得的2针试样溶液以及试样前后2针标样

溶液中的二氯吡啶酸（或乙氧氟草醚）与内标物峰

面积的比值分别进行平均，试样中二氯吡啶酸（乙

氧氟草醚）的质量分数w（%）按下式计算。

w= A2×m1×P
A1×m2

×100

式中：A1为标样溶液中二氯吡啶酸（或乙氧氟草醚）与

内标物峰面积之比的平均值；A2为试样溶液中二氯吡啶酸

（或乙氧氟草醚）与内标物峰面积之比的平均值；m1为二氯

吡啶酸（或乙氧氟草醚）标样的质量，g；m2为试样的质量，g；P

为标样中，二氯吡啶酸（乙氧氟草醚）的质量分数，%。

2 结果与讨论

2.1 流动相的选择

分别以不同比例的甲醇＋水、乙腈＋水、甲

醇＋0.1%磷酸水溶液、乙腈＋0.1%磷酸水溶液为流

动相，对试样进行分离检测。实验结果表明，当以乙

腈＋0.1%磷酸水溶液为流动相时，二氯吡啶酸、乙
氧氟草醚和联苯能得到有效分离。因二氯吡啶酸极

性强，保留时间较短，而乙氧氟草醚极性较弱，保留

时间较长，采用等度洗脱难以有效分离，故选择梯

度洗脱进行样品分离。在选定的洗脱条件下，三者

的分离效果较好，峰形对称，且保留时间适中。
2.2 内标溶液的选择

以联苯、对氯苯酚、癸二酸二丁酯等为内标物，

在相同色谱条件下对二氯吡啶酸及乙氧氟草醚的

出峰情况以及吸收波长进行比较。结果显示，以联

苯为内标物最为合适。
2.3 吸收波长的选择

通过Waters 2996二极管阵列检测器的光谱数

据采集功能，获得二氯吡啶酸、乙氧氟草醚和内标

表 1 梯度洗脱条件

时间/min V（乙腈）∶V（0.1%磷酸水溶液）

0 40∶60
6 40∶60
7 80∶20
18 80∶20
19 40∶60
22 40∶60

图 1 标样液相色谱图

图 2 27%氧氟·二氯吡悬浮剂液相色谱图
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图 3 二氯吡啶酸、乙氧氟草醚与联苯紫外吸收谱图

表 2 分析方法的精密度实验结果

有效成分
质量分数/% 标准

偏差

变异系

数/%1 2 3 4 5 平均值

二氯吡啶酸 9.12 9.08 9.10 9.12 9.09 9.10 0.017 8 0.19
乙氧氟草醚 18.36 18.26 18.18 18.45 18.31 18.31 0.101 8 0.55

表 3 分析方法的准确度实验结果

有效成分 序号
理论值/
mg

实测值/
mg

回收率/
%

平均回收率/
%

二氯吡啶酸

1 40.14 40.50 100.90

100.75

2 39.11 39.77 101.69
3 38.34 39.01 101.75
4 43.39 43.68 100.67
5 40.33 39.97 99.11
6 41.37 41.54 100.41

乙氧氟草醚

1 75.88 77.06 101.56

101.03

2 80.00 80.80 101.00
3 78.60 79.88 101.63
4 76.75 76.98 100.30
5 81.79 82.14 100.43
6 78.00 78.98 101.26
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物联苯200～400 nm的吸收波长扫描图（图3）。二氯

吡啶酸在194、224、281 nm有较好的吸收；乙氧氟草

醚在194～240 nm有较好的吸收；联苯在200、248
nm有较好的吸收。三者在195 nm处均有最大吸收波

长，但受杂质影响较大。二氯吡啶酸和乙氧氟草醚

在225～240 nm均有较好吸收，且联苯在235 nm也

有较大吸收。在235 nm波长下，基线平稳，杂质吸收

较小，主峰和杂质峰分离效果较好。故确定235 nm
为本分析方法的检测波长。

2.4 分析方法的线性相关性

分别称取二氯吡啶酸和乙氧氟草醚标样于50
mL容量瓶中，准确加入联苯内标溶液5.0 mL，用乙

腈定容。分别配制5个不同质量浓度的标样溶液，在

上述色谱操作条件下进行分析。以标样溶液质量浓

度为横坐标，二氯吡啶酸（或乙氧氟草醚）与内标物

联苯的峰面积之比为纵坐标，绘制标准曲线。二氯吡

啶酸的线性方程为y=0.358 4 x-0.001 0，R2为1.000 0；

乙氧氟草醚的线性方程为y=0.385 0 x-0.027 1，R2

为0.999 3。
2.5 分析方法的精密度

从同一个27%氧氟·二氯吡悬浮剂中准确称取5
个试样，在上述色谱操作条件下进行分析，实验结

果见表2。

样品中二氯吡啶酸质量分数为9.10%，标准偏

差为0.017 8，变异系数为0.19%；乙氧氟草醚质量分

数为18.31%，标准偏差为0.101 8，变异系数为0.55%。

2.6 分析方法的准确度

以已知质量分数的27%氧氟·二氯吡悬浮剂样

品为本底，分别加入一定量的二氯吡啶酸和乙氧氟

草醚标样于50 mL的容量瓶中，准确加入5.0 mL内

标溶液，用乙腈定容。按上述色谱操作条件测定二

氯吡啶酸和乙氧氟草醚的质量分数。二氯吡啶酸的

回 收 率 为 99.11%～101.75% ， 平 均 回 收 率 为

100.75% ； 乙 氧 氟 草 醚 的 回 收 率 为 100.30%～
101.63%，平均回收率为101.03%，数据见表3。

3 结论

本文通过对高效液相色谱分析条件的选择与

优化，建立了27%氧氟·二氯吡悬浮剂的高效液相色

谱内标分析方法。实验结果表明，本方法准确度和

精密度高，线性关系良好，具有简便、快速的特点，

是27%氧氟·二氯吡悬浮剂质量检测和监测可行的

分析方法。
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