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25%咪鲜胺·稻瘟酰胺微囊悬浮-悬浮剂的
高效液相色谱分析

潘 静，刘润峰，高敬雨

（北京明德立达农业科技有限公司，北京 102206）

摘要： 采用高效液相色谱法测定25%咪鲜胺·稻瘟酰胺微囊悬浮-悬浮剂中咪鲜胺和稻瘟酰胺的质
量分数，使用C8不锈钢反相色谱柱和紫外可变波长检测器，以乙腈＋0.3%冰乙酸水溶液为流动相，
用外标法对有效成分进行定性、定量分析。 咪鲜胺和稻瘟酰胺线性相关系数分别为0.999 2和0.999 4；
标准偏差分别为0.14、0.08；相对标准偏差分别为0.93%、0.81%；平均回收率分别为99.72%、99.36%。
结果表明：此检测方法灵敏、快速，适用于25%咪鲜胺·稻瘟酰胺微囊悬浮-悬浮剂的含量检测。
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Analysis of Prochloraz＋Fenoxanil 25% ZC by HPLC
PAN Jing, LIU Runfeng, GAO Jingyu

(Beijing Mindleader Agroscience Co.,Ltd., Beijing 102206, China)

Abstract: A method was developed for the determination of Prochloraz + Fenoxanil 25% ZC by high-performance

liquid chromatography on C8 column with avariable wave length UV detector, using acetonitrile and 0.3% acetic acid

aqueous solutionas mobile phase. The results showed that the linear correlations for prochloraz and fenoxanil were 0.999 2

and 0.999 4. The standard deviations were 0.14 and 0.08. The coefficients of variation were 0.93% and 0.81%. The average

recoveries were 99.72% and 99.36% , respectively. In Condusion, the method was sensitive and quick, so that it was

suitable for analysis of Prochloraz + Fenoxanil 25% ZC.
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咪鲜胺（prochloraz）化学名称：N-丙基 -N- [2-
(2,4,6-三氯苯氧基)乙基]咪唑-1-甲酰胺，是一种广
谱性杀菌剂，广泛用于治疗和铲除由尾孢属、核腔
菌属、喙孢属、核盘菌属、镰孢属及白粉菌、炭疽菌
等致病菌所引起的油料作物、谷类、热带和亚热带
水果、观赏植物、蔬菜及各种经济作物的病害，也用
于种子、苗木处理及防治收获后水果贮存期的病
害[1]。我国自20世纪90年代开始对咪鲜胺进行广泛
的药效试验，其对花生褐斑病、油菜菌核病、茶炭
疽病等都有明显的防效，且用量较低 [2]。稻瘟酰胺

（fenoxanil）化学名称：N-(1-氰基-1，2-二甲基丙基)-
2-(2，4-二氯苯氧基)丙酰胺，属黑色素生物合成抑制
剂[3]。稻瘟酰胺是一种用于防治水稻稻瘟病的苯氧
酰胺类杀菌剂[4]，作用机制新颖，在叶面和水下施用
时防治稻瘟病效果极佳。25%咪鲜胺·稻瘟酰胺囊悬
浮-悬浮剂对水稻稻瘟病有较好的防治效果[5]。咪鲜
胺和稻瘟酰胺单剂的分析方法已有报道，但两者复
配剂型的分析方法未见报道[6]。本文采用高效液相
色谱的反相法对25%咪鲜胺·稻瘟酰胺微囊悬浮-悬
浮剂进行了测定，旨在探索检测咪鲜胺和稻瘟酰胺
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复配制剂的理论方法。

1 材料与方法

1.1 仪器设备
1260高效液相色谱仪，具可变波长紫外检测

器，带自动进样装置和色谱数据处理工作站，美国
安捷伦公司；过滤器：滤膜孔径0.45 μm。
1.2 试剂
乙腈，色谱纯；冰乙酸，分析纯；水，新蒸二次蒸

馏水；咪鲜胺标样（≥98.0%）、稻瘟酰胺标样（≥
98.0%）、25%咪鲜胺·稻瘟酰胺微囊悬浮-悬浮剂
（15%咪鲜胺＋10%稻瘟酰胺），北京明德立达农业
科技有限公司。
1.3 色谱操作条件
色谱柱：ZORBAX Eclipse Plus C8色谱柱（250

mm×4.6 mm，5 μm）；检测波长230 nm；流动相：乙
腈＋0.3%冰乙酸水溶液（体积比为72∶28）；流速1.0
mL/min，进样量：5 μL，柱温：23～27℃。

在上述色谱操作条件下，咪鲜胺的保留时间约
为5.1 min；稻瘟酰胺的保留时间约为6.1 min（图1、
图2）。

1.4 溶液配制
1.4.1 标样溶液的配制
称取含咪鲜胺0.015 g、稻瘟酰胺0.010 g的标准

品（精确至0.000 02 g），置于同一50 mL的容量瓶中，
加入适量的乙腈溶解，超声脱气10 min，使标样全
部溶解，冷至室温后，用流动相定容、摇匀后备用。
1.4.2 试样溶液的配制
称取咪鲜胺0.015 g、稻瘟酰胺0.010 g（精确至

0.000 02 g），置于50 mL容量瓶中，加入适量乙腈溶
解，并超声脱气10 min，使试样全部溶解，冷却至室

温，用流动相定容、摇匀后，用孔径为0.45 μm有机系
滤膜过滤后备用。
1.5 测定方法
按以上色谱操作条件，待仪器基线稳定后，连

续注入数针标样溶液，计算各针相对响应值，直至
相邻两针咪鲜胺（稻瘟酰胺）响应值相对变化小于
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。用外标法计算各自含量。
1.6 计算方法
将测得的两针试样溶液以及试样前后两针标样

溶液中的咪鲜胺（稻瘟酰胺）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为标样溶液中咪鲜胺（稻瘟酰胺）峰面积平均

值，mAU·s；A2为试样溶液中咪鲜胺（稻瘟酰胺）峰面积平均

值，mAU·s；m1为标样溶液中咪鲜胺（稻瘟酰胺）的质量，g；m2

为试样的质量，g；P为标样中咪鲜胺（稻瘟酰胺）的质量分

数，%。

2 结果分析

2.1 检测波长的选择
检测波长是影响紫外吸收的因素，波长的选择

决定峰面积和峰高的大小。分别对咪鲜胺和稻瘟酰
胺标样溶液进行紫外扫描，得到相应的吸收波长。
咪鲜胺和稻瘟酰胺在200 nm附近均有最大紫外吸
收，但稻瘟酰胺在230 nm处还有一较大紫外吸收，
而且在200 nm的波长下杂质的响应值较多，对咪鲜
胺和稻瘟酰胺会有一定的干扰，综合多种因素考
虑，最终决定咪鲜胺、稻瘟酰胺的检测波长为230
nm。两者紫外吸收光谱图见图3。

2.2 流动相的选择
经过多次试验，分别以甲醇＋水和乙腈＋水

及甲醇＋冰乙酸水溶液和乙腈＋冰乙酸水溶液等

图 1 咪鲜胺、稻瘟酰胺标准样品的高效液相色谱图

图 2 25%咪鲜胺·稻瘟酰胺微囊悬浮-悬浮剂的
高效液相色谱图

图 3 咪鲜胺和稻瘟酰胺紫外扫描图
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药剂 样品平均含量/% 样品质量/mg 标准添加质量/mg 理论值/mg 测定值/mg 回收率/% 平均回收率%

咪鲜胺 15.24

49.87 7.61 15.21 15.14 99.54

99.72
50.07 7.64 15.27 15.03 98.43
49.46 7.52 15.06 15.11 100.33
48.80 7.44 14.88 15.02 100.94
50.34 7.69 15.36 15.26 99.35

稻瘟酰胺 10.17

49.87 5.15 10.22 10.13 99.12

99.36
50.07 5.27 10.36 10.21 98.55
49.46 5.06 10.09 10.23 101.39
48.80 5.17 10.13 9.97 98.42
50.34 5.14 10.26 10.19 99.32

的配比作为流动相进行，结果发现用乙腈＋0.3%冰
乙酸水溶液（体积比为72∶28）作为流动相，流速为
1.0 mL/min时，分离效果好，出峰时间短，且峰形较
尖锐、对称。综合以上因素，最终选定乙腈＋0.3%冰
乙酸水溶液（体积比为72∶28）作为流动相。
2.3 分析方法的线性关系曲线
称取咪鲜胺标准品约0.077 16 g、稻瘟酰胺标准

品约0.050 36 g置于同一50 mL容量瓶中，用适量乙腈
溶解、流动相定容，用移液管分别量取0.5、1.0、2.0、
3.0、4.0、5.0 mL溶液于6个10 mL容量瓶中，乙腈定
容，配制咪鲜胺、稻瘟酰胺标准溶液。待仪器稳定
后，在上述色谱条件下，按浓度从低到高的顺序进
样，每个浓度进样两次。以进样的质量浓度为横坐
标、峰面积为纵坐标，作标准曲线，得咪鲜胺线性方
程y=9.639 6 x-9.304 7，线性相关系数R2=0.999 2，
表明线性关系良好（图4）；稻瘟酰胺线性方程
y=9.580 1 x-38.785 4，线性相关系数R2=0.999 4，表
明线性关系良好（图5）。
2.4 分析方法的精密度
选取一个有代表性的25%咪鲜胺·稻瘟酰胺微

囊悬浮-悬浮剂试样，在上述色谱操作条件下，对其
有效成分（咪鲜胺、稻瘟酰胺）的质量分数进行测
定，计算标准偏差和相对标准偏差，结果见表1。由
表1可见咪鲜胺和稻瘟酰胺的标准偏差分别为0.14
和0.08，相对标准偏差分别为0.93%和0.81%，表明
该方法的精密度好。
2.5 分析方法的准确度
在已知含量的样品中加入不同质量的咪鲜胺、

稻瘟酰胺的标样，按上述色谱操作条件进行5次测
定，计算其各自回收率，结果见表2。咪鲜胺平均回

收率为99.72%；稻瘟酰胺平均回收率为99.36%，表
明此方法具有较高的准确度。

图 4 咪鲜胺线性关系图

图 5 稻瘟酰胺线性关系图

药剂 质量分数/% 平均值/% 标准偏差/% 相对标准偏差/%

咪鲜胺

15.31

15.24 0.14 0.93
15.42
15.06
15.26
15.14

稻瘟酰胺

10.27

10.17 0.08 0.81
10.19
10.05
10.21
10.14

表 1 25%咪鲜胺·稻瘟酰胺微囊悬浮-悬浮剂精密度测定

表 2 25%咪鲜胺·稻瘟酰胺微囊悬浮-悬浮剂准确度测定

y=9.639 6 x-9.304 7
R2=0.999 2

y=9.580 1 x-38.785 4
R2=0.999 4

3 结 论

本文提出了25%咪鲜胺·稻瘟酰胺微囊悬浮-悬

浮剂中有效成分咪鲜胺、稻瘟酰胺质量分数的高效
液相色谱分析方法，该方法既可以检测咪鲜胺与稻
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瘟酰胺的复配剂型的制剂，还可以检测咪鲜胺、稻
瘟酰胺单个剂型的制剂，也适用于咪鲜胺、稻瘟酰
胺原药的检测。此方法具有操作容易、速度快、分离
好的优点，精密度和准确度较高，是咪鲜胺和稻瘟
酰胺复配制剂检测的理想方法。
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浓度/
(mg·kg-1)

蚓茧数/个
平均值±标准误

1 2 3 4
CK1 40 45 36 32 38.25±2.78
CK2 25 25 42 27 29.75±4.11
0.234 30 30 32 24 29.00±1.73
0.351 22 24 30 30 26.50±2.06
0.527 19 30 33 28 27.50±3.01
0.790 18 24 29 21 23.00±2.35
1.190 21 31 22 27 25.25±2.32
1.780 16 19 17 19 17.75**±0.75
2.670 18 19 16 16 17.25**±0.75
4.000 15 14 17 15 15.25**±0.63

表 4 97%噻虫胺原药对蚯蚓幼蚓数的影响结果

4 结 论

在实验室条件下大多数农药品种对蚯蚓表现
为低毒及以下，仅新烟碱类农药部分品种对蚯蚓的
急性毒性表现为中毒。新烟碱类杀虫剂源于植物源农
药烟碱，具有独特的作用机制，不仅有高效、广谱及
良好的根部内吸性、触杀和胃毒作用，而且对哺乳
动物毒性低，已成为使用较为广泛的杀虫剂类型[6]。
噻虫胺对蚯蚓的繁殖毒性研究表明，在0.790

mg/kg干土剂量下噻虫胺即可对蚯蚓的蚓茧数产生显
著影响（P=0.010），在1.780 mg/kg干土剂量下噻虫胺
即可对蚯蚓的幼蚓数量产生极显著影响（P=0.005），
上述剂量远低于噻虫胺对蚯蚓的急性毒性（14
d-LC50值8.04 mg/kg干土），由此可见，低剂量噻虫胺长
期暴露可对蚯蚓的产卵量和孵化率产生影响，使蚓
茧数和幼蚓数显著减少。急性毒性是研究蚯蚓在大
剂量农药作用下短时间内的快速毒性反应，主要目
的是在短时间内阐明该药剂的急性毒性作用特点，
它常常是生态毒理试验研究的第一步。有研究表
明，农药会对蚯蚓的新陈代谢、茧的数量和孵化能
力有所影响。通过检测蚯蚓的繁殖毒性来评价农药
毒性大小，可能会比其他环境风险评估指标更为敏

感[7]。但在我国现有的农药登记环境风险评估指南
中[8]，只有当蚯蚓的初级急性风险RQ大于1或者受试
农药在土壤中有累积风险（DT50值大于180 d）时才需
要提供农药对蚯蚓的繁殖毒性试验数据，客观上会
忽视某些药剂的慢性毒性风险。因为农药在野外的
实际暴露浓度一般都比较低，仅考虑急性暴露条件
下农药对蚯蚓的致死效应，不能很好地反映实际生
态系统中低剂量农药对蚯蚓的长期毒性效应。因
此，开展蚯蚓慢性毒性试验，通过将蚯蚓与低剂量
农药长期接触，观察农药在亚致死毒性剂量下长期
暴露对蚯蚓的成长和繁殖等的变化，对于监测预警
环境污染物，保护土壤生物种群，以及维护生态系
统的平衡具有重要意义。
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