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25% 酮·西草净乳油的气相色谱分析

辛延馨，任福英，王英杰，高长义

（丹东市农药总厂，辽宁丹东 118009）

摘要：采用气相色谱法对25% 酮·西草净乳油进行定量分析。结果表明， 草酮、西草净的线性

相关系数分别为0.999 2、0.999 4，变异系数分别为0.18%、0.11%，平均回收率分别为99.79%、99.78%。
该气相色谱分析方法简便、快捷，准确度、精确度良好。
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Analysis of Oxadiazon＋Simetryn 25% EC by GC
Xin Yan-xin, Ren Fu-ying, Wang Ying-jie, Gao Chang-yi

(Dandong Pesticide General Factory, Liaoning Dandong 118009, China)

Abstract: A quantitative analysis method of oxadiazon + simetryn 25% EC was established by GC with hydrogen flame

ionization detector. The results showed that the correlation coefficients of oxadiazon and simetryn were 0.999 2 and 0.999 4,

the coefficients of variation were 0.18% and 0.11% , the average recoveries were 99.79% and 99.78% . The described

method was simple, quick, and had high accuracy and precision.
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草酮为 二唑类除草剂，具有选择性，用于防

治禾本科杂草和阔叶杂草。应用作物不仅包括水

稻，还包括大豆、花生、棉花、甘蔗等旱田作物[1]。
西草净是瑞士汽巴-嘉基（现先正达）公司发现

的三嗪类除草剂，常用于水稻田防除稗草、牛毛草、
眼子菜、泽泻、野慈姑、母草、小慈姑等杂草，亦可用

于玉米、大豆、小麦、花生、棉花等作物田除草[1]。
25% 酮·西草净乳油是新推出的水稻移栽田

除草剂，杀草谱广，持效期长，施用方法灵活。本文

建立气相色谱法对25% 酮·西草净乳油进行定量

分析。该方法操作简便、快速、准确，分离效果好，可

作为企业生产过程中质量控制和质检机构检测的

参考方法。

1 实验部分

1.1 试剂和仪器

二硫化碳（分析纯）；内标物：三苯甲烷，不含有

干扰分析的杂质； 草酮标样（≥99.0%）、西草净标

样（≥99.0%）；25% 酮·西 草 净 乳 油（12% 草

酮＋13%西草净），辽宁省丹东市农药总厂。内标溶

液：称取三苯甲烷0.8 g（精确至0.000 2 g）于100 mL
容量瓶中，加入适量二硫化碳溶解并稀释至刻度，

摇匀，低温保存。
气相色谱仪，具有氢火焰离子化检测器，带色

谱工作站；不锈钢色谱柱（1 000 mm×3 mm），内填

涂有5% SE-30的101白色硅烷化担体（177～250
μm）；微量进样器：10 μL。
1.2 气相色谱操作条件[2-3]

温度：柱室200℃、气化室245℃、检测室250℃；

气体流速：载气（N2）40 mL/min、氢气40 mL/min、空
气300 mL/min；进样体积：1 μL。在此条件下，内标物

保留时间约为10 min， 草酮保留时间约为20 min，

西草净保留时间约为8 min。噁草酮、西草净标样气

相色谱图见图1，试样气相色谱图见图2。
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1.3 标样和试样溶液的配制

标样溶液的配制：称取 草酮标样0.07 g、西草

净标样0.07 g（精确至0.000 2 g），置于具塞玻璃瓶

中，用移液管加入5 mL内标溶液，充分摇匀。
试样溶液的配制：称取试样0.6 g（精确至0.000 2

g），置于具塞玻璃瓶中，用移液管加入5 mL内标溶

液，充分摇匀。
1.4 测定及计算

在上述色谱操作条件下，仪器基线稳定后，连

续注入数针标样溶液，至相邻2针中 草酮（或西草

净）响应值变化小于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。
将试样溶液以及标样溶液中各有效成分与内

标物峰面积之比进行平均，然后根据下式计算试样

中 草酮（或西草净）质量分数w（%）。

w= r2×m1×P
r1×m2

×100

式中：r1、r2分别为标样溶液、试样溶液中， 草酮（或西

草净）与内标物峰面积比的平均值；m1、m2分别为标样、试样

的质量，g；P为标样中 草酮（或西草净）的质量分数，%。

2 结果与讨论

2.1 方法的线性关系测定

在一定的质量范围内，称取数个不同质量的样

品，分别溶于相同体积的溶剂中，按本文实验方法进

行分析，以 草酮（或西草净）与内标物的峰面积比

和质量比进行线性回归，绘制标准曲线，见图3、图4。

草酮线性回归方程为y=0.465 7 x＋0.029 7，

相 关 系 数 为 0.999 2；西 草 净 线 性 回 归 方 程 为 y=
0.477 4 x＋0.028 3，相关系数为0.999 4。 草酮（或

西草净）与内标物峰面积之比与两者质量之比具有

良好的线性相关性。
2.2 精密度的测定

在相同色谱条件下，对同一试样进行6次平行

测定，计算标准偏差和变异系数。结果表明： 草酮

的标准偏差为0.023，变异系数为0.18%；西草净的标

准偏差为0.015，变异系数为0.11%（见表1）。

2.3 回收率的测定

按照配方比例要求，将除原药以外的所有助剂

混匀，作为空白样品。向空白样品中添加98% 草

酮、98%西草净原药，进行回收测定，结果见表2。
由表2可知， 草酮的回收率为99.01%～101.18%，

图 1 草酮、西草净标样气相色谱图

图 2 25% 酮·西草净乳油气相色谱图

图 3 草酮线性关系图

图 4 西草净线性关系图

有效成分 序号 质量分数/% 平均值/% 标准偏差 变异系数/%

草酮

1 12.53

12.52 0.023 0.18

2 12.51
3 12.52
4 12.50
5 12.50
6 12.56

西草净

1 13.18

13.19 0.015 0.11

2 13.20
3 13.21
4 13.19
5 13.20
6 13.17

表 1 精密度实验结果
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表 2 准确度实验结果

有效成分 序号 理论量/mg 实测量/mg 回收率/% 平均回收率/%

草酮

1 70.013 8 69.808 8 99.71

99.79
2 69.125 2 69.943 7 101.18
3 70.235 2 70.009 6 99.68
4 70.824 3 70.123 7 99.01
5 70.921 6 70.321 3 99.15

西草净

1 72.130 5 71.929 8 99.72

99.78
2 75.435 0 75.284 4 99.80
3 74.127 9 74.228 3 100.14
4 75.130 6 74.900 3 99.69
5 73.131 0 72.801 5 99.55

西草净的回收率为99.55%～100.14%。方法的回收

率符合回收率98%～102%的要求。因此，该分析方

法准确度良好，可以满足准确分析试样中有效成分

的要求。

3 结论

利用气相色谱，采取内标定量法对25% 酮·西

草净乳油中有效成分进行测定。方法具有准确、快
速，易操作等特点，能对产品质量进行有效控制。
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2.4 分析方法的系统重复性试验

在上述色谱条件下，对4 mg/L莠去津标样溶液

平行测定7次。计算得到方法的相对标准偏差（RSD）

为0.68%，表明试验方法系统重复性较好。
2.5 分析方法的准确度试验

方法准确度以添加回收率（%）表示，设2个水平

添加浓度，每浓度5次重复。方法添加回收率试验结果

见表2。结果表明：在0.5、5.0 mg/kg等2个添加水平下，

莠去津在5种不同土壤中的添加回收率为92.2%～
109.0%，相对标准偏差为0.04%～3.79%；方法具有

良好的准确度。

3 结论

本研究采用高效液相色谱法，以乙腈＋水（体

积比70∶30）为流动相，使用Eclipse XDB-C18液相色

谱柱和DAD检测器对土壤吸附/解吸试验中莠去津

进行分离和定量分析。试验结果表明，本分析方法

分离效果好，且系统重复性、准确度良好，保留时间

短，操作简便快速，适用于土壤吸附/解吸试验中莠

去津的分析测定。
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试验地点

0.5 mg/kg 5.0 mg/kg
平均

回收率/%
相对

标准偏差/%
平均

回收率/%
相对

标准偏差/%
吉林蛟河 96.0 0.84 97.4 1.00
陕西汉中 94.1 2.19 92.2 1.00
浙江绍兴 109.0 2.01 98.1 0.04
湖南耒阳 107.2 3.49 96.8 0.62
上海 107.9 3.79 98.3 0.84

表 2 莠去津在 5 种土壤中的添加回收率

及相对标准偏差（n=5）
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