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高效液相色谱法同时检测氟唑环菌胺和咯菌腈
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摘要：建立高效液相色谱法同时检测8%氟环·咯菌腈悬浮种衣剂中有效成分质量分数。 方法使
用ZORBAX SB-C18柱和二极管阵列检测器，以乙腈-磷酸水溶液为流动相，在220 nm波长下同时检
测试样中氟唑环菌胺和咯菌腈质量分数。 结果表明，氟唑环菌胺、咯菌腈的线性相关系数分别为
1.000 0和0.999 8，标准偏差均为0.01，变异系数分别为0.26%和0.21%，平均回收率分别为99.03%和
99.09%。方法快速、简便，分离效果好，精密度和准确度高，可同时检测氟唑环菌胺和咯菌腈质量分数。
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Simultaneous Analysis of Active Ingredients in Sedaxane＋Fludioxonil 8% FS by HPLC
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Abstract: The method for simultaneous determination of active ingredients in sedaxane + fludioxonil 8% FS was

established by HPLC. The separation and determination was conducted with ZORBAX SB-C18 column and DAD detector

at 220 nm, the mixture of acetonitrile and H3PO4 solution was used as the mobile phase. The results showed that the linear

correlation coefficients of sedaxane and fludioxonil were 1.000 0 and 0.999 8, the standard deviations were both 0.01, the

variation coefficients were 0.26% and 0.21%, the average recoveries were 99.03% and 99.09%, respectively. The method

was fast, simple, and had high precision and accuracy.
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氟唑环菌胺（sedaxane）是一种新型琥珀酸脱氢
酶抑制剂类杀菌剂。其通过干扰病原菌线粒体呼吸
电子传递链上的蛋白复合体Ⅱ（即琥珀酸脱氢酶）

来抑制病原菌线粒体呼吸功能，阻碍其能量的代

谢，抑制病原菌生长并致其死亡。氟唑环菌胺适用
于谷物、大豆、油菜、玉米、马铃薯、甘蔗和果蔬等作
物，防治黑粉病、丝黑穗病、黑星病、灰霉病等病害。
其常用于种子包衣处理，商品名为Vibrance[1-2]。咯菌
腈（fludioxonil）为新型苯基吡咯类触杀型杀菌剂。其
通过干扰与葡萄糖磷酰化有关的转运，来抑制病原

菌菌丝体的生长，并致其死亡。咯菌腈适用于谷物、

大豆、油菜、玉米、马铃薯、甘蔗和果蔬等作物，防治
灰霉病、黑星病等病害。其既可用于叶面喷雾，也可
用于种子处理，商品名为Celest、适乐时等[3-5]。氟唑
环菌胺和咯菌腈两者复配不仅具有突出的防治病

害能力，而且能促进作物生根[6]。
氟唑环菌胺的化学名称为N-[2-[1,1'-联环丙基]-

2-基苯基]-3- (二氟甲基)-1-甲基-1H-吡唑-4-甲酰
胺，其有顺式和反式2种异构体，以反式异构体为
主[7]。咯菌腈的化学名称为4-(2,2-二氟-1,3-苯并二氧
杂环戊烯-4-基)-1H-吡咯-3-腈。氟唑环菌胺和咯菌
腈的结构式见图1。
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关于氟唑环菌胺和咯菌腈复配产品的分析方

法目前尚未见报道。本试验建立了同一色谱条件下
分离测定8%氟环·咯菌腈悬浮种衣剂中有效成分的
方法。方法操作快速、简便，分离效果好，准确度和
精密度均能达到定量分析的要求。

1 试验部分

1.1 仪器与试剂
Agilent 1200型高效液相色谱仪，带二极管阵列
检测器和自动进样器；Agilent色谱工作站；分析天
平；微孔滤膜，0.45 μm有机膜。
乙腈（色谱纯）；新蒸2次蒸馏水；氟唑环菌胺标
准品（质量分数99.5%）、咯菌腈标准品（质量分数
99.8%），由农业农村部农药检定所提供；8%氟环·咯
菌腈悬浮种衣剂（3.55%氟唑环菌胺＋4.45%咯菌
腈），瑞士先正达作物保护有限公司。
1.2 液相色谱操作条件
色谱柱：ZORBAX SB-C18（250 mm×4.6 mm）；

流动相：乙腈＋0.1%磷酸水溶液（体积比65∶35）；
流量：1.5 mL/min；柱温：30℃；检测波长：220 nm；进
样体积：5 μL。保留时间：咯菌腈约为3.4 min，氟唑环
菌胺约为4.2 min（反式）和4.7 min（顺式）。
标样溶液及试样溶液高效液相色谱图见图2、

图3。上述操作条件为典型操作参数，可根据不同仪
器特点，对给定的操作参数进行适当调整，以获得

最佳效果。

1.3 测定步骤
1.3.1 标样溶液的配制
称取氟唑环菌胺标准品0.03 g（精确至0.000 2

g）、咯菌腈标准品0.04 g（精确至0.000 2 g），置于100
mL容量瓶中，先加入5 mL水，再用乙腈溶解定容，
摇匀，过滤备用。
1.3.2 试样溶液的配制
称取试样0.8 g（精确至0.000 2 g），置于100 mL

容量瓶中，先加入5 mL水分散溶解，再用乙腈稀释
至刻度，摇匀，过滤备用。
1.3.3 测定
在上述操作条件下，待仪器基线稳定后，连续

注入数针标样溶液，直至相邻2针标样溶液的响应
值相对变化＜1.5%后，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。
1.3.4 计算
将测得的2针试样溶液以及试样前后2针标样

溶液中氟唑环菌胺（咯菌腈）峰面积分别进行平均。
试样中氟唑环菌胺（咯菌腈）的质量分数w（%）按下
式计算。

w= A2×m1×P
A1×m2

×100

式中：A1—标样溶液中氟唑环菌胺（咯菌腈）峰面积的

平均值；A2—试样溶液中氟唑环菌胺（咯菌腈）峰面积的平均

值；m1—标准品的质量，g；m2—试样的质量，g；P—标准品中

氟唑环菌胺（咯菌腈）的质量分数，%。

2 结果与讨论

2.1 色谱条件的选择
2.1.1 流动相的选择
选用ZORBAX SB-C18反相柱，根据氟唑环菌胺

和咯菌腈的理化性质，以乙腈为溶剂溶解样品，并

选择乙腈＋水为流动相。以不同比例的乙腈＋水为
流动相进行分离检测，为了得到更好的分离效果和

峰形，在水中加入磷酸制成0.1%磷酸水溶液。结果
显示，在1.2液相色谱条件下，氟唑环菌胺、咯菌腈与
杂质能得到很好的分离，且峰形对称，基线平稳。
2.1.2 检测波长的选择
使用高效液相色谱仪的光谱数据采集功能，获

得氟唑环菌胺和咯菌腈的紫外吸收谱图（见图4、
图5）。试验选择220 nm为检测波长，既能保证氟
唑环菌胺和咯菌腈有较强吸收峰，同时能避免溶

剂干扰。

图 1 结构式

图 3 8%氟环·咯菌腈悬浮种衣剂高效液相色谱图

图 2 标样溶液高效液相色谱图
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2.2 线性相关性测定
采用1.3.1标样溶液配制方法，称取不同质量的

标准品，配制系列标样溶液。氟唑环菌胺的质量浓
度分别为0.120 0、0.180 1、0.300 1、0.480 2、0.600 2
g/L，咯菌腈的质量浓度分别为0.160 6、0.240 8、
0.401 4、0.642 2、0.802 8 g/L。在1.2色谱条件下，依次
进样，以氟唑环菌胺、咯菌腈质量浓度为横坐标，响
应峰面积为纵坐标，绘制校正曲线。试验得到氟唑
环菌胺线性方程为y=11 895 x＋2.80，相关系数为
1.000 0；咯菌腈线性方程为y=13 169 x＋88.36，相
关系数为0.999 8。结果表明，氟唑环菌胺、咯菌腈在
测试质量浓度范围内线性关系良好。

2.3 精密度试验
在1.2色谱条件下对同一8%氟环·咯菌腈悬浮
种衣剂平行测定5次，结果见表1。测得氟唑环菌胺
标准偏差为0.01，变异系数为0.26%；咯菌腈标准偏
差为0.01，变异系数为0.21%。该方法精密度较好。

2.4 准确度试验
在已知含量的8%氟环·咯菌腈悬浮种衣剂试样
中分别加入一定量的氟唑环菌胺（咯菌腈）标准品，

在1.2色谱条件下测定，计算回收率，结果见表2。由
表2可知，该方法回收率较高，可以准确测定制剂中
氟唑环菌胺（咯菌腈）的质量分数。

3 结论

本文建立了同时分离并测定8%氟环·咯菌腈悬
浮种衣剂中有效成分的高效液相色谱分析方法。该
方法线性关系良好，准确度和精密度较高，且具有

快速、简便的特点，适用于8%氟环·咯菌腈悬浮种衣
剂的质量控制。
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图 4 氟唑环菌胺紫外吸收谱图

图 5 咯菌腈紫外吸收谱图

表 1 分析方法的精密度试验结果

有效成分
质量分数/% 标准

偏差

变异系

数/%1 2 3 4 5 平均值

氟唑环菌胺 3.86 3.87 3.86 3.86 3.85 3.86 0.01 0.26

咯菌腈 4.76 4.77 4.75 4.75 4.74 4.75 0.01 0.21

有效成分 理论值/mg 实测值/mg 回收率/% 平均回收率/%

氟唑环菌胺

15.03 14.91 99.20

99.03
14.77 14.67 99.32
14.89 14.78 99.26
15.23 14.99 98.42
15.08 14.92 98.94

咯菌腈

18.55 18.41 99.24

99.09
18.29 18.14 99.18
18.43 18.22 98.86
18.78 18.49 98.46
18.45 18.40 99.73

表 2 分析方法的准确度试验结果
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