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摘要：采用 Agilent ZORBAX SB-Phenyl不锈钢柱和紫外检测器，流动相为甲醇-水-磷酸溶液，
建立同时测定2甲4氯·灭草松可溶液剂中有效成分含量的高效液相色谱检测方法。结果表明，该方

法能够实现同时快速分析含量，有效成分2甲4氯和灭草松具有良好的线性关系，相关 系数分别

为0.999 2和0.999 7；标 准 偏 差 分 别 为0.032和0.187，变 异 系 数 分 别 为0.64%和0.58%；平 均 回 收

率分别为99.74%和99.68%。
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Analysis of MCPA and Bentazone Soluble Concentrate by HPLC
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Abstract: The HPLC method for simultaneous determination of MCPA and bentazone 38% SL was established with

Agilent ZORBAX SB-Phenyl column and ultraviolet detector, using methanol-water-phosphoric acid as mobile phase. The

results showed that the method analyzed the content quickly and simultaneously. The linear relationship was good and the

linear correlations were 0.999 2 and 0.999 7, the standard deviation were 0.032 and 0.187, the relative standard deviation

were 0.64% and 0.58%, the average recoveries were 99.74% and 99.68%.

Key words: MCPA; bentazone; HPLC; analysis

◆ 农药分析 ◆

_______________________________________
收稿日期：2019-08-23
作者简介：钱忠海（1981—），男，江苏省泰州市人，硕士，高级农艺师，主要从事农药管理相关工作。E-mail：75414800@qq.com

38% 2甲4氯·灭草松可溶液剂为广谱、高效的

低毒类除草剂，能迅速杀死杂草地下根茎，有效防

除常见阔叶杂草和萤蔺、荆三棱、三棱草等恶性

杂草，其选择性强、持效期长、防除效果显著[1-5]。但

有关2甲4氯和灭草松混配制剂采用HPLC同时检

测的方法，无相关文献报道。笔者建立采用Agilent
ZORBAX SB-Phenyl不锈钢柱和紫外检测器，以甲

醇-水-磷酸溶液为流动相的高效液相色谱分析方

法，对有效成分2甲4氯和灭草松同时进行定量分

析。旨在为简便快捷地测定38% 2甲4氯·灭草松可

溶液剂的有效成分含量提供依据。

1 材料与方法

1.1 仪器和试剂

具全自动进样器及紫外可变波长检测器的高

效液相色谱仪U3000；甲醇（色谱纯）；Millipore超纯

水制备系统；2甲4氯对照物（98.3%）、灭草松对照物

（99.0%），国家农药质量监督检验中心（沈阳）；38%
2甲4氯·灭草松可溶液剂，江苏农垦生物化学有限

公司。

1.2 色谱条件

色谱柱：Agilent ZORBAX SB-Phenyl不锈钢柱
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（150 mm×4.6 mm，3.5 μm）；检测波长：230 nm；流

动相：甲醇＋水（体积比44∶56），每1 000 mL水中加

入1 mL磷酸；流速：1.0 mL/min；进样量：5 μL；柱温：

25℃；保留时间：灭草松约为11.0 min，2甲4氯约为

15.5 min。高效液相色谱图见图1、图2。

1.3 分析步骤

1.3.1 对照物溶液的配制

称取2甲4氯对照物约0.04 g（精确至0.000 2 g）于

50 mL容量瓶，用甲醇溶液稀释，超声使其溶解，待

温度降至室温，进行定容，摇匀后备用。称取灭草松

对照物约0.05 g（精确至0.000 2 g）于100 mL容量瓶，

移取10 mL上述2甲4氯对照物溶液于此容量瓶中，

用甲醇溶液稀释，超声使其溶解，待温度降至室温，

进行定容，摇匀后经0.45 μm微孔滤膜过滤后备用。
1.3.2 被试物溶液的配制

称取被试物约0.15 g（精确至0.000 2 g）于100
mL容量瓶，用甲醇溶液稀释，超声使其溶解，待温度

降至室温，进行定容，摇匀后经0.45 μm微孔滤膜过

滤后备用。
1.3.3 测定

在优化的色谱条件下，待仪器稳定后，使参照

物溶液连续进样，直至相邻两次有效成分峰面积

的响应值相对变化小于1.5%时，依照参照物溶液、
被试物溶液、被试物溶液、参照物溶液的顺序进行

测定。
1.3.4 计算

将检测所得的两次被试物溶液和被试物前后

两次对照物溶液中检测成分的峰面积分别进行平

均。被试物中各检测成分的质量分数w（%）按式（1）
计算。

w= A2m1P
A1m2

（1）

式中：A1为参照物溶液中2甲4氯（灭草松）峰面积的平

均值，mAU；A2为被试物溶液中2甲4氯（灭草松）峰面积的平

均值，mAU；m1为参照物溶液中2甲4氯（灭草松）的质量，g；m2

为被试物2甲4氯（灭草松）的质量，g；P为参照物中2甲4氯（灭

草松）的质量分数，%。

2 结果与分析

2.1 检测波长的选择

利用数据采集系统，采集被试物2甲4氯和灭草

松在波长为190～400 nm范围内的紫外吸收光谱曲

线。经与参照物紫外吸收光谱图比对，同时考虑溶

剂吸收干扰以及各组分的灵敏度，最后优化选择的

检测波长为230 nm。
2.2 线性相关性

按照确定的色谱条件，配制不同浓度的参照物

溶液测定线性相关性。以2甲4氯（灭草松）的质量浓

度为横坐标、峰面积为纵坐标绘制线性关系图（图

3、图4）。2甲4氯和灭草松的线性回归方程分别为

y=0.211 7 x-1.325 2，y=0.216 3 x＋6.360 8；相关系数

分别为0.999 2、0.999 7。2甲4氯和灭草松定量线性

关系在浓度为60～500 mg/L范围内良好。

2.3 方法的精密度

采用3批次的被试物38% 2甲4氯·灭草松可

溶液剂，重复测定5次，考察定量分析方法的精密度

（表1）。结果表明，2甲4氯和灭草松的变异系数分

别为0.64%、0.58%，符合样品定量分析的要求。

图 1 2 甲 4 氯和灭草松对照物高效液相色谱图

图 2 38% 2 甲 4 氯·灭草松可溶液剂高效液相色谱图

图 3 2 甲 4 氯线性关系图

图 4 灭草松线性关系图

y=0.211 7 x-1.325 2
R=0.999 2

y=0.216 3 x＋6.360 8
R=0.999 7
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有效成分 被试物批次
质量分数/%

标准偏差 变异系数/%
1 2 3 4 5 平均值

2甲4氯

1 4.999 5.004 4.963 4.943 4.953 4.972
0.032 0.642 4.972 4.945 5.021 5.039 4.957 4.987

3 4.965 4.983 5.029 5.013 4.977 4.993

灭草松

1 32.61 32.70 32.44 32.28 32.34 32.47
0.187 0.582 32.65 32.37 32.49 32.26 32.69 32.49

3 32.73 32.51 32.62 32.20 32.45 32.50

表 1 精密度测定结果

2.4 方法的准确度

在产品制剂空白中添加2甲4氯参照物、灭草松

参照物，合成5批次组成与被试物38% 2甲4氯·灭草

松可溶液剂相似的模拟被试物，作为准确度测定的

被试物溶液，进行添加回收率试验，结果见表2。结

果表 明 ，2甲4氯 和 灭 草 松 的 平 均 添 加 回 收 率 为

99.74%、99.68%，方法的准确度较高，符合定量分析

的要求。

3 结论

本研究建立的HPLC检测方法可同时快速检测

38% 2甲4氯·灭草松可溶液剂中有效成分的质量分

数，具有适中的保留时间以及较高的精密度与准确

度，可有效用于质量检验机构和生产企业对2甲4氯

和灭草松混配制剂的质量监控[6]。
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有效成分 序号 添加量/mg 实测值/mg 回收率/% 平均回收率/%

2甲4氯

1 7.274 7.251 99.68

99.74

2 7.299 7.267 99.56

3 7.325 7.279 99.37

4 7.209 7.232 100.32

5 7.238 7.223 99.79

灭草松

1 47.281 47.867 101.24

99.68

2 47.459 47.075 99.19

3 47.626 47.428 99.58

4 46.867 46.391 98.98

5 47.114 46.832 99.40

表 2 准确度测定结果
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