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气相色谱法分析 20% 霉·稻瘟灵微乳剂

李改云

（山西省应用化学研究所，太原 030027）

摘要：介绍了以OV-101毛细管色谱柱为分析柱，邻苯二甲酸二乙酯为内标物，采用FID检测器对

20% 霉·稻瘟灵微乳剂中 霉灵与稻瘟灵两组分同时进行气相色谱分离测定的方法。 结果表明：
霉灵与稻瘟灵的线性相关系数分别为0.999 6、0.999 7，标准偏差分别为0.151、0.125，变异系数分

别为1.46%、1.22%，回收率分别为98.55%～101.74%、98.50%～100.67%。
关键词： 霉灵；稻瘟灵；气相色谱；分析

中图分类号：TQ 450.7 文献标志码：A doi：10.3969/j.issn.1671-5284.2017.03.010

Analysis of Hymexazol＋Isoprothiolane 20% ME by GC
LI Gai-yun

(Shanxi Research Institute of Applied Chemistry, Taiyuan 030027, China)

Abstract: A quantitative analysis method was established for determination of hymexazol + isoprothiolane 20% ME by

GC in this paper．The sample was separated on OV-101 capillary column using diethyl phthalate as internal standard and

detected by flame ionization detector．The results showed that the linear correlation coefficients of hymexazol and

isoprothiolane were 0.999 6 and 0.999 7, the standard deviations were 0.151 and 0.125, the coefficients of variation were

1.46% and 1.22%, the recoveries were 98.55%-101.74% and 98.50%-100.67%, respectively.
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霉灵（hymexazol）是内吸性土壤杀菌剂、种子

消毒剂，同时具有一些植物生长调节作用。它是世

界上公认的无公害、无残留、低毒农药 [1]。稻瘟灵

（isoprothiolane）为选择、内吸性杀菌剂，具有保护和

治疗活性，主要通过抑制磷酯N-甲基转移酶，阻碍

病菌脂质代谢，从而抑制病菌生长，对稻瘟病有特

效[2]。20% 霉·稻瘟灵微乳剂是由 霉灵与稻瘟灵

复配而成，两者药效具有协同作用，主要用于育秧

苗床防治立枯病和作物枯萎病等根茎病害。目前，

霉灵与稻瘟灵单剂[3-6]及二者复配制剂的高效液

相色谱[7]分析方法已有报道，但利用气相色谱法对

两者复配制剂进行分析测定还未见报道。本文采用

气相色谱程序升温法对20% 霉·稻瘟灵微乳剂中2
种有效成分同时进行分离测定。该方法操作简单、
快速，且准确度高、重现性好，适用于生产企业及质

检部门的常规分析。

1 实验部分

1.1 仪器与试剂
SP-3420型气相色谱仪（带FID检测器及气相色

谱数据处理工作站），北京北分瑞利分析仪器有限

责任公司；OV-101色谱柱（30 m×0.25 mm，石英毛

细管柱）；微量进样器：10 μL。
霉灵标准品（≥99.0%）、稻瘟灵标准品（≥

98.0%），国家农药质检中心；20% 霉·稻瘟灵微乳

剂（10% 霉灵＋10%稻瘟灵），武汉久农作物保护

有限公司。内标物：邻苯二甲酸二乙酯（无干扰分析

杂质）。溶剂：丙酮（分析纯）。
1.2 色谱操作条件

柱温：初温150℃，保持3 min，以30℃/min升温

速率升至终温240℃，保持4 min。进样口温度：260℃；

检测器温度：260℃；气体流速（mL/min）：载气（N2）
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30、氢气30、尾吹气（N2）30、空气300；分流比：20∶1；

进样量：1.0 μL。保留时间： 霉灵约1.4 min，稻瘟灵

约7.3 min，邻苯二甲酸二乙酯约4.1 min。

1.3 操作步骤

1.3.1 内标溶液的配制

称取邻苯二甲酸二乙酯约1.0 g（精确至0.000 2
g），置于50 mL容量瓶中，用丙酮溶解并定容至刻

度，摇匀备用。
1.3.2 标样溶液的配制

分别称取 霉灵、稻瘟灵标准品各0.10 g（精确

至0.000 2 g），置于同一10 mL容量瓶中，再准确加入

5 mL内标溶液，用丙酮定容至刻度，振摇后静置。
1.3.3 试样溶液的配制

称取20% 霉·稻瘟灵微乳剂1.0 g （精确至

0.000 2 g）于10 mL容量瓶中，加入5 mL内标溶液，再

用丙酮稀释至刻度，摇匀后过滤以备用。
1.3.4 测定

在上述操作条件下，待仪器基线平稳后，连续

注入数针标样溶液，直至相邻2针 霉灵（或稻瘟

灵） 与内标物峰面积比的相对变化值＜1.5%时，即

可对样品进行分析测定。按标样、试样、试样、标样

溶液的顺序进样测定。标样溶液及试样溶液色谱图

见图1、图2。

1.3.5 计算

试样中 霉灵（或稻瘟灵）质量分数w（%）计算

公式如式（1）。

w/%= A2×m1×P
A1×m2

（1）

式中：A1—标样溶液中 霉灵（或稻瘟灵）峰面积与内

标物峰面积比的平均值；A2—试样溶液中 霉灵（或稻瘟灵）

峰面积与内标物峰面积比的平均值；m1— 霉灵（或稻瘟灵）

标准品的质量，g；m2—试样的质量，g；P— 霉灵（或稻瘟灵）

标准品的质量分数，%。

2 结果与讨论

2.1 色谱柱的选择

本文选取了OV-101、SE-30、AT键合PEG-20M
等非极性毛细管柱与极性毛细管柱进行实验。实验

结果表明，在OV-101毛细管柱上进行分析测定

时， 霉灵、稻瘟灵、内标物及杂质均能有效分离，且

分析速度快，峰型尖锐。因此，选用OV-101毛细管柱

作为分析色谱柱。

2.2 内标物的选择

为了使试样中 霉灵与稻瘟灵在同条件下得到

较好的分离，分别以磷酸三苯酯、邻苯二甲酸二乙

酯、邻苯二甲酸二丁酯、癸二酸二丁酯等为内标进

行实验。结果发现，选用邻苯二甲酸二乙酯为内标

时，其能与试样中有效成分及杂质完全分离，且出

峰时间快。

2.3 方法线性相关性测定

称取 霉灵标准品、稻瘟灵标准品各0.85 g（精

确至0.000 2 g），置于同一25 mL容量瓶中，加丙酮溶

解并定容至刻度，将此溶液作为标样储备液。向5个

10 mL容量瓶中分别移入标样储备液1.0, 2.0, 3.0,

4.0, 5.0 mL，再分别加入5.0 mL内标溶液，用丙酮定

容，配制成不同浓度的溶液。在上述选定的色谱条

件下进行分析测定，以 霉灵（或稻瘟灵）与内标物

的质量比为横坐标， 霉灵（或稻瘟灵）与内标物峰

面积比为纵坐标，绘制工作曲线。 霉灵与稻瘟灵

线性方程分别为y=0.474 0 x＋0.014 2、y=0.677 7 x＋

0.001 9；相关系数分别为R2=0.999 6、R2=0.999 7。表

明 霉灵与稻瘟灵线性关系均良好。

2.4 方法精密度测定

准确称取一定含量的试样5份，在上述色谱条

件下，对试样进行平行测定，测定结果见表1。 霉

灵、稻瘟灵的标准偏差分别为0.151、0.125，变异系

图 1 标样溶液色谱图

图 2 试样溶液色谱图
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归方程分别为y=1 259 262.549 4 x-981.975（图3）和

y=610 263.363 2 x-1 014.925（图4）。两者线性相关系

数（R2）均为1.000 0。

3 结论

本方法能同时测定吡虫啉和咪鲜胺含量，且所

有组分在10 min内均能完全出峰，无杂峰影响。实验

结果表明，本方法对吡虫啉和咪鲜胺复配制剂进行

同柱分析，具有定量准确，重复性好，分析速度快，

线性关系良好，操作简便等特点，是较为理想的分

析方法。
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图 3 吡虫啉标准曲线

图 4 咪鲜胺标准曲线

y=1 259 262.549 4 x-981.975

y=610 263.363 2 x-1 014.925

数分别为1.46%、1.22%；

2.5 方法准确度测定

在已知含量的20% 霉·稻瘟灵微乳剂中，加

入一定量标准品，在前述的操作条件下进行测定，

计算回收率。测得 霉灵的回收率为98.55%～
101.74%，稻 瘟 灵 的 回 收 率 为98.50%～100.67%

（见表2）。

3 结论

采用气相色谱程序升温法可以同时测定20%

霉·稻瘟灵微乳剂中 霉灵与稻瘟灵的质量分数。该
方法分离效果好，分析速度快，且准确度高，精密度

好，可满足该复配制剂的分析要求，是一种行之有

效的分析方法。
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有效

成分

质量分数/% 标准

偏差

变异系

数/%1 2 3 4 5 平均值

霉灵 10.26 10.08 10.49 10.34 10.23 10.28 0.151 1.46
稻瘟灵 10.21 10.38 10.15 10.46 10.29 10.30 0.125 1.22

表 1 方法精密度测定结果

序号
加入量/g 实测值/g 回收率/%

霉灵 稻瘟灵 霉灵 稻瘟灵 霉灵 稻瘟灵

1 0.021 7 0.020 1 0.021 4 0.019 8 98.62 98.50
2 0.024 6 0.025 3 0.024 8 0.025 2 100.81 99.60
3 0.029 7 0.029 9 0.029 5 0.030 1 99.33 100.67
4 0.034 6 0.035 2 0.034 2 0.035 0 98.55 99.43
5 0.040 2 0.040 3 0.040 9 0.040 0 101.74 99.26

表 2 方法准确度测定结果
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