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30%咪鲜·氟环唑微乳剂高效液相色谱分析
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摘要：采用高效液相色谱法，以甲醇＋乙腈＋水为流动相，使用C18为填充物，4.6 mm×250 mm/5 μm
的不锈钢柱和Waters 2489 UV-Vis检测器，在225 nm波长下对30%咪鲜胺·氟环唑微乳剂进行分离
和定量分析。 结果表明，咪鲜胺和氟环唑的线性相关系数分别为0.999 9和0.999 4；相对标准偏差分
别为0.57%和0.60%；平均回收率分别为100.09%和99.94%；该方法的精密度和准确度良好，均符合
分析标准。
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HPLC Analysis of Prochloraz·Epoxiconazole 30% ME
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Abstract: A method for separation and quantitative analysis of prochloraz and epoxiconazole by HPLC with methanol

and acetonitrile and water as mobile phase, C18 4.6 mm× 250 mm/5 μm column and Waters 2489 UV/Vis detector at 225

nm was described. The results showed that the linear correlation coefficients of prochloraz and epoxiconazole were 0.999 9

and 0.999 4, respectively. The relative standard deviations were 0.57% and 0.60%, respectively, and the average recovery

rates were 100.09% and 99.94%, respectively. The accuracy and precision of this method all meet the analysis standards.
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咪鲜胺（prochloraz）是一种咪唑类广谱杀菌剂，
通过干扰菌体麦角甾醇的生物合成过程中的C14脱
甲基反应而发挥作用[1]，尤其对由子囊菌和半知菌
引起的多种作物病害防效显著，可用于治疗和铲除
由核盘菌属、镰孢属及白粉菌、炭疽菌等多种致病
菌引起的油料作物、谷类、水果、蔬菜及经济作物的
病害[2]，其高防效、高稳定性及作物安全性受到了农
民的青睐。
氟环唑（epoxiconazole）是一类兼具保护和治理

作用的新一代三唑类杀菌剂，具有较强的内吸性[3]，
可迅速被植株吸收并传导至感病部位，阻止病害的
侵染，其作用机理是通过抑制病菌麦角甾醇的合

成，从而阻碍病菌细胞壁的形成致使病菌死亡[4]。
该药不仅有良好的铲除活性，持效性长[5-6]，还有诱
导作物提高自身抗病性的作用[7]。
咪鲜胺和氟环唑进行复配可以提高药效，抑制

由单一类型杀菌剂导致的抗病性的发展。30%咪鲜·
氟环唑微乳剂（商品名：鲜行者）是一种新型复配杀
菌剂，能有效防治水稻纹枯病。目前关于咪鲜胺和
氟环唑单剂的检测方法国内外已有诸多报道，其
中咪鲜胺单剂主要分析方法有HPLC[2]、GC-ECD和
LC-MS/MS[8]，氟环唑单剂主要分析方法有HPLC[9]、
GC（ECD或NPD）和LC-MS/MS[10-11]，但是两者复配
制剂30%咪鲜胺·氟环唑微乳剂的分析方法尚未见
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报道。笔者采用反相高效液相色谱法，使用外标法
同时测定30%咪鲜胺·氟环唑微乳剂中2种有效成分
的质量分数，供相关人员参考。

1 试剂及仪器

1.1 试剂
甲醇（色谱级），默克（德国）股份两合公司；乙

腈（色谱级），飞世尔科技公司；水（新蒸二次蒸馏
水）；咪鲜胺标样（已知含量不小于98%）和氟环唑标
样（已知含量不小于98%），沈阳化工研究院；30%咪
鲜·氟环唑微乳剂（20%咪鲜胺＋10%氟环唑），河北
中保绿农作物科技有限公司。
1.2 仪器

Waters e2695高效液相色谱仪和2489 UV-Vis
检测器，沃特世科技（上海）有限公司；UV-6100紫外
可见分光光度计，上海元析仪器有限公司；0.45 μm
孔径的有机过滤器，天津科亿隆实验设备有限公
司；滤膜，上海密粒膜分离技术有限公司。
1.3 色谱操作条件
色谱柱为Inert Sustain C18 Column不锈钢柱（4.6

mm×250 mm，粒径5 μm）；流动相为V甲醇∶V乙腈∶V水
=30∶40∶30，经滤膜过滤，并进行脱气；柱温为室
温，流速为1.0 mL/min，检测波长为225 nm，进样量
为5 μL。

2 实验方法

2.1 溶液的配制
分别称取咪鲜胺标准品0.05 g（纯度为98.7%，

精确至0.000 2 g）和氟环唑标准品0.025 g（纯度为
98.7%，精确至0.000 2 g）于50 mL棕色容量瓶中，加
入40 mL甲醇，利用超声波处理5 min，待标准品完全
溶解后定容并上下颠倒摇匀，制得咪鲜胺质量浓度
约为1 mg/mL、氟环唑质量浓度约为0.5 mg/mL的标
样溶液，进行过滤后存于4℃冰箱待测。
称取含咪鲜胺0.05 g和氟环唑0.025 g的试样（精

确至0.000 2 g）于50 mL棕色容量瓶中，加入40mL甲
醇，利用超声波处理15 min，待试样完全溶解后定容
并上下颠倒摇匀，制得质量浓度约为5 mg/mL的试
样溶液，进行过滤后存于4℃冰箱待测。
2.2 测定
用1.3中检测试样有效成分的检测条件长时间

地平衡C18色谱柱和检测仪器，观察检测器响应值的
波动情况直到其持续呈现一条直线并无噪音干扰
时（基线波动范围应小于10-3），用标样溶液测试有

效成分峰面积的相对偏差（应小于1.5%），待色谱柱
及仪器达到最佳检测状态，检测误差符合检测标准
时，取2.1中配制好的标样溶液和试样溶液进行测定。
2.3 计算
试样中有效成分咪鲜胺或氟环唑的质量分数w

（%）按式（1）进行计算：

w/%= A2m1P
A1m2

（1）

式中：A1为标样溶液中咪鲜胺（或氟环唑）峰面积的平

均值，mAU；A2为试样溶液中有效成分咪鲜胺（或氟环唑）检

测峰面积的平均值，mAU；m1为咪鲜胺（或氟环唑）标准品的

质量，g；m2为试样的质量，g；P为咪鲜胺（或氟环唑）标准品的

质量分数，%。

3 结果分析与讨论

3.1 检测波长的判定
分别对咪鲜胺和氟环唑标样溶液进行全波长

扫描，获得了两者的紫外吸收光谱（图1）。在205 nm
和203 nm处，咪鲜胺和氟环唑的吸光度较高，但在
实际检测中，采用较低检测波长时，灵敏度不佳。因
此，本方法最终选定225 nm作为检测波长，此处两
者均有较强吸收，且杂质影响较小。

3.2 流动相的选择
在30%咪鲜·氟环唑微乳剂有效成分质量分数

检测中，通过不断地调整流动相中甲醇、乙腈和水
的配制比例，观察峰型变化和出峰快慢，依次对多
种不同比例的流动相进行筛选。最终检测结果表
明，当甲醇、乙腈、水的体积比为30∶40∶30时，分
离效果最佳，色谱峰峰形尖锐，出峰时间短，满足分
析要求（图2、图3）。此外由于试样由溶剂、助剂和有
效成分配制而成，在试样溶液的液相色谱图（图3）
中，2.911min左右出现助剂峰，但与有效成分的峰
之间分离效果良好，不影响检测结果的精密度和准
确度。

图 1 氟环唑和咪鲜胺紫外全波长扫描图
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3.3 分析方法的线性关系
称取一定质量的咪鲜胺和氟环唑标准品，用纯

甲醇配制成质量浓度为2.0 mg/mL的咪鲜胺母液和
质量浓度为1.0 mg/mL的氟环唑母液于4℃冰箱保
存。依次吸取咪鲜胺母液1.0、1.25、2.5、5.0、7.5mL进
行稀释，制得0.20～2.0 mg/mL的一系列不同质量浓
度的标样溶液；依次吸取氟环唑母液1.0、1.25、2.5、
5.0、7.5 mL进行稀释，制得0.10～1.0 mg/mL的一系
列不同质量浓度的标样溶液。之后用1.3的实验操作
条件对各质量浓度的标样溶液进行测定并记录各
针的检测峰面积。绘制标准曲线，得到咪鲜胺和氟环
唑的线性方程。结果表明咪鲜胺和氟环唑均具有良
好的线性关系，咪鲜胺的回归方程为y=13 009.06 x＋
193 422.30，相关系数R2为0.999 9；氟环唑的回归方
程为y=9 818.05 x＋43 258.51，相关系数R2为0.999 4
（图4、图5）。

3.4 分析方法的精密度
在上述色谱检测条件下，对30%咪鲜·氟环唑微

乳剂试样重复进行5次独立测试，有效成分相对标
准偏差应小于2（1-0.5logC）×0.67，其中C为样品中有效
成分含量，以小数计[12]。由检测结果可见，试样中咪鲜
胺质量分数的相对标准偏差为0.57%（＜1.711），氟
环唑质量分数的相对标准偏差为0.60%（＜1.890），
均符合分析要求（n=5）。因此该分析方法的精密度
良好（表1）。

3.5 分析方法的准确度
称取5份含咪鲜胺0.05 g和氟环唑0.025 g的已知

质量分数的试样，再分别加入咪鲜胺标准品（约0.05
g）和氟环唑标准品（约0.025 g），对其有效成分含量
进行测定，计算回收率，检测结果见表2。咪鲜胺
（100.09%）和氟环唑（99.94%）的平均回收率均较
高，符合分析标准。

4 结 论

本文针对30%咪鲜胺·氟环唑微乳剂建立了可
以同时检测有效成分咪鲜胺和氟环唑的高效液相
色谱分析方法，并对此方法进行了方法验证，结果

图 2 标样液相色谱图

图 3 30%咪鲜·氟环唑微乳剂的液相色谱图

图 4 咪鲜胺线性关系图

图 5 氟环唑线性关系图

有效成分 序号
质量
分数/%

平均值/%
标准
偏差

相对标准
偏差/%

咪鲜胺

1 19.57

19.71 0.11 0.57
2 19.71
3 19.86
4 19.65
5 19.77

氟环唑

1 10.08

10.17 0.06 0.60
2 10.17
3 10.25
4 10.15
5 10.20

表 1 方法精密度测定结果（n=5）

有效成分 序号 加入量/mg 实测值/mg 回收率/% 平均值/%

咪鲜胺

1 49.60 49.89 100.58

100.09
2 50.10 50.16 100.12
3 49.80 50.30 101.00
4 50.20 49.68 98.96
5 49.80 49.70 99.80

氟环唑

1 25.10 25.39 101.16

99.94
2 24.90 24.72 99.28
3 25.20 25.04 99.37
4 25.00 24.90 99.60
5 24.70 24.77 100.28

表 2 分析方法的回收率测定结果（n=5）

曹志秀，等：30%咪鲜·氟环唑微乳剂高效液相色谱分析 35



3 结 论

利用高效液相色谱法对2%吡草醚悬浮剂和2%
吡草醚微乳剂分别进行了定性和定量分析。结果表
明，2%吡草醚悬浮剂和2%吡草醚微乳剂的回收率
分别为97.45%和97.68%。所采用的高效液相色谱法
准确度和精密度较高，线性关系较好，具有简便、快
速、准确及分离效果好等优点，能够作为吡草醚制
剂的分析测定方法。
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表明咪鲜胺和氟环唑均具有良好的线性关系，分离
效果较好，检测结果重现性良好，精密度较高，回收
率均达到了99%以上，方法准确度较高，且简单高效
易操作，因此该方法可用于产品质量检测，具有很
强的可行性和实际应用价值。
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美国环保署批准使用哒草特
哒草特主要作为花生、小麦、玉米、水稻等作物的除草剂。其具有叶面触杀活性，茎叶处理后迅速被叶片吸收，使杂草叶

片变黄，并停止生长，最终枯死。有效防治一年生双子叶杂草。

2020年，除草剂哒草特被批准重新进入美国市场。目前，比利时Belchim作物保护公司已将哒草特使用于油菜，卷心菜，

鹰嘴豆，羽衣甘蓝，玉米，薄荷和花生。该类除草剂产品均含56.1%吡啶酸的乳化浓缩物，命名为BCP258H-2、BCP258H-3、

BCP258H-4和Tough 5 EC。对于此类除草剂，建议在作物出苗后通过地面设备以单次喷洒最多的方式施用。需注意的是，撒

播喷雾的方式只适用于玉米田。杂草生长活跃期（一般为四叶期）为控制杂草的最佳时期，推荐在此阶段进行杂草控制。在采

取控制措施时需要防止径流流入的水源到邻近的土地或庄稼上，以免造成污染。

哒草特可以用于防治困难的红根苋和长芒苋，且对环境友好，无污染。同时，在对鹰嘴豆和薄荷的过度杂草控制中也发

挥重要作用。 （高蕾译自《AGROW》）
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