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喹啉铜原药高效液相色谱分析方法研究
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摘要：探索喹啉铜原药日常检测可用的高效液相色谱法。 以甲醇、冰乙酸和0.8%氯化钠水溶液
为流动相，使用ODS-2 C18色谱柱和紫外可变波长检测器，在250 nm波长下对喹啉铜原药进行分离
和定量分析。 该分析方法的线性相关系数为0.999 9，标准偏差为0.077 8，变异系数为0.08%，平均回
收率为99.84%。 该方法操作简单、快捷，准确度和精密度均能达到定性和定量分析的要求。
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Analytical Method of Oxine-copper TC by HPLC
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Abstract : A method for separation and quantitative analysis of oxine-copper TC by HPLC was established. The

oxine-copper TC was separated and determined using methanol, aceticacid and 0.8% sodium chloride aqueous solution as

mobile phase, on ODS-2 C18 column, with UV detector at 250 nm wavelength. The results showed that the linear

correlation coefficient was 0.999 9, the standard deviation was 0.077 8, the variation coefficient was 0.08%, the average

recovery was 99.84%. The method was simple, fast, and had high precision and accuracy. It was suitable for the analysis of

oxine-copper TC.
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喹啉铜（oxine-copper）为螯合态有机铜杀菌剂，
对真菌、细菌性病害具有优异的防治效果。其作用
方式独特，通过在作物表面形成致密保护膜，阻断

病菌与作物接触，阻止病原菌侵染作物。喹啉铜还
可以作用于病原菌内部，抑制病原菌主要传导物的

活动和传导，从而杀死病原菌[1]。
目前，报道的喹啉铜检测方法有气相色谱法、

液相色谱法[1-4]。前者采用硫酸水溶液处理喹啉铜，
使其完全分解成8-羟基喹啉和硫酸铜，用EDTA溶
液络合Cu2+，测定铜离子含量，再用二甲苯萃取8-羟
基喹啉，用气相色谱法测定8-羟基喹啉的含量，并换
算出喹啉铜的含量[1]。此方法不仅费时、繁琐，而且

准确度易受到影响。后者用甲醇做溶剂，由于喹啉
铜微溶于甲醇，实验中一般称取少量喹啉铜溶于大

量甲醇，并经过长时间加热超声使其充分溶解。然
而，过小的称样量和过量稀释试样，不仅会对产品

分析的准确度和精密度产生影响，还会造成试剂的

浪费，增加分析成本。另外，过长的超声提取时间也
不能满足快速分析的要求。
虽然喹啉铜不溶于水和一般有机溶剂，但较易

溶于冰乙酸，在20倍冰乙酸中全溶。因此，以冰乙酸
为助溶剂，选择甲醇＋冰乙酸＋0.8%氯化钠水溶液
为流动相，并以流动相为稀释剂对喹啉铜原药进行

定量分析。该方法操作简单、快捷，分离效果好，准
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确度和精密度均能达到定性和定量分析的要求，且

成本低。方法适用于企业开展常规含量检测。

1 试验部分

1.1 试剂和溶液
甲醇：色谱纯；2次蒸馏水：2级水，电导率

（25℃）≤0.10 mS/m；冰乙酸：分析纯，已知质量分
数≥99.5%；氯化钠：分析纯，已知质量分数≥99.5%；
喹啉铜标样：已知质量分数98.2%，国家农药质量监
督检验中心提供；喹啉铜原药，柳州市惠农化工有

限公司提供。
1.2 仪器
液相色谱仪：岛津LC-20AT高效液相色谱仪，

带可变波长紫外检测器；威玛龙色谱工作站；色谱

柱：WondaCract ODS-2 C18不锈钢色谱柱（250 mm×
4.6 mm，5 μm）；过滤器：滤膜孔径约0.45 μm。
1.3 液相色谱操作条件
流动相：V（甲醇）∶V（冰乙酸）∶V（0.8%氯化钠
水溶液）=28∶2∶70；流量：1.0 mL/min；柱温：室温；
检测波长：245 nm；进样体积：20 μL。喹啉铜保留时
间约为5.2 min。标样和试样的高效液相色谱图分别
见图1、图2。该操作条件是典型的色谱条件，可根据
不同仪器和不同色谱柱进行适当的调整，以获得最

佳分离效果。

1.4 标样溶液的配制
称取0.05 g喹啉铜标样，精确至 0.000 2 g，置于

50 mL容量瓶中，用2 mL冰乙酸溶解后，再用流动相
稀释到刻度，超声波振荡5 min，冷却至室温。用移液
管准确吸取该溶液1.0 mL 于50 mL容量瓶中，用
流动相稀释至刻度，摇匀。用0.45 μm滤膜过滤，滤

液备用。
1.5 试样溶液的配制
称取含喹啉铜0.05 g的试样，精确至 0.000 2 g，
置于50 mL容量瓶中，用2 mL冰乙酸溶解后，再用流
动相稀释到刻度，超声波振荡5 min，冷却至室温。
用移液管准确吸取该溶液1.0 mL于50 mL容量瓶
中，用流动相稀释至刻度，摇匀。用0.45 μm滤膜过
滤，滤液待测。
1.6 测定
在上述色谱操作条件下，待仪器稳定后，连续

注入数针标样溶液，直至相邻2针的喹啉铜峰面积相
对变化＜1.5%时，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。用外标法计算其含量。
1.7 计算
将测得的2针试样溶液及试样前后2针标样溶
液中喹啉铜峰面积分别进行平均，试样中喹啉铜质

量分数w（%）按下式计算。

w/%= A2·m1·P
A1·m2

式中：A1—标样溶液中喹啉铜峰面积的平均值；A2—试

样溶液中喹啉铜峰面积的平均值；m1—标样的质量，g；m2—

试样的质量，g；P—标样中喹啉铜的质量分数，%。

2 结果与讨论

2.1 色谱条件的选择
通过岛津LC-20AT高效液相色谱仪的光谱数
据采集功能，获得喹啉铜紫外波长扫描图（图3）。从
图中可以看出，喹啉铜最大吸收波长在252 nm处，
在205 nm处也有较大吸收。为了尽量减少溶剂的干
扰，将检测波长定为250 nm。

色谱柱选择常规的WondaCract ODS-2 C18不锈

钢色谱柱（250 mm×4.6 mm，5 μm）。依据喹啉铜理

图 1 标样液相色谱图

图 2 试样液相色谱图

图 3 喹啉铜紫外色谱图
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化性质，用冰乙酸溶解，并用流动相稀释样品，以甲

醇、冰乙酸和氯化钠水溶液作为流动相。为了得到
更好的分离效果和峰形，将流动相按不同比例在色

谱柱上进行试验，最终确定流动相甲醇＋冰乙
酸＋0.8%氯化钠水溶液的体积比28∶2∶70。在流
速1.0 mL/min时，有效成分色谱峰峰形对称，无杂质
峰干扰，基线平稳，能在短时间得到分析结果，提高

了工作效率。
2.2 分析方法线性相关性试验
量取1.4中配制的标样母液0.5 mL、1.0 mL、1.5

mL、2.0 mL、2.5 mL，分别置于5个50 mL容量瓶中，
用流动相稀释到刻度，摇匀过滤后待测。按1.3色谱
操作条件分别进样。以喹啉铜质量为横坐标，峰面
积为纵坐标，绘制线性相关曲线，如图4。

2.3 分析方法精密度试验
分别称取5个平行试样（准确至0.000 2 g），按1.3
色谱条件进行分析，计算喹啉铜的标准偏差和变异

系数（表1）。

图 4 喹啉铜线性关系图

y=43 578 260.503 4 x＋181 569.326 32
R2=0.999 9

表 1 分析方法精密度试验结果

有效成分
质量分数/%

标准偏差 变异系数/%
1 2 3 4 5 平均值

喹啉铜 99.11 99.08 98.92 99.02 98.97 99.02 0.077 8 0.08

2.4 分析方法准确度试验
称取已知含量的样品5份（0.050 8 g、0.051 3 g、

0.049 7 g、0.050 3 g、0.049 2 g），精确至0.000 2 g，分
别加入不同质量的喹啉铜标样，在1.3操作条件下进
行分析。测得喹啉铜的平均回收率为99.84%，方法
的准确度较高（表2）。

3 结论

试验建立了高效液相色谱法检测喹啉铜原药

中有效成分的质量分数。试验结果表明，本方法具
有较高的准确度和精密度，线性关系良好，且简便、
快速，分离效果好，是产品质量控制和应用研究中

较为理想的分析方法。
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有效成分 序号 理论值/mg 实测值/mg 回收率/% 平均回收率/%

喹啉铜

1 100.43 99.95 99.52

99.84
2 100.72 100.52 99.80
3 98.96 99.12 100.16
4 100.30 99.89 99.59
5 99.05 99.16 100.11

表 2 分析方法准确度试验结果
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便、快速，稳定性好的特点，适用于两者复配水基化
制剂产品的质量控制。
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