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45%甲维·虱螨脲水分散粒剂高效液相色谱分析
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摘要：本研究建立了一种采用高效液相色谱法同时测定45%甲维·虱螨脲水分散粒剂中甲维盐和虱
螨脲含量的定量分析方法。该方法使用C18色谱柱为固定相，以甲醇∶乙腈∶水＋氨水=45∶40∶15
（V/V）＋0.1%氨水为流动相，在UV检测器检测波长为254 nm的色谱条件下对样品进行分离和定量
分析。 结果表明，在此条件下甲维盐和虱螨脲的分离度较好，方法的线性相关系数分别为0.996和
0.998（R2＞0.99）；相对标准偏差分别为0.82%和0.45%；平均回收率分别为98.67%和100.16%。 该
方法的分离效果、线性关系、精密度和准确度良好，可有效用于复配产品中甲维盐和虱螨脲的分析
检测。
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HPLC Analysis of Emamectin Benzoate·Lufenuron 45% WG
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Abstract: To establish a HPLC method for simultaneous determination of emamectin benzoate and lufenuron in

compound products, methanol :acetonitrile: water (45:40:15, V/V)+0.1%ammonian as mobile phase, with C18 column

and UV detector were used to separate and quantitatively analyze emamectin benzoate·lufenuron 45% WG at 254 nm. The

results showed that the linear correlation coefficients of emamectin benzoate and lufenuron were 0.996 and 0.998(R2>0.99).

The relative standard deviations were 0.82% and 0.45% , and the average recoveries were 98.67% and 100.16% ,

respectively. The method could be used for the determination of emamectin benzoate and lufenuron in compound products

effectively, with good separation effect, linear relations, precision and accuracy.
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甲氨基阿维菌素苯甲酸盐（Emamectin benzoate）
（甲维盐）是一种高效、低毒、低残留的十六元大环
内酯类杀虫剂[1]，与氯虫苯甲酰胺、虱螨脲、虫螨腈
等其他常规农药无交互抗性[2]。目前甲维盐在我国
广泛应用于防治棉铃虫、烟草天蛾和小菜蛾等蔬菜
上的害虫[3]。虱螨脲（Lufenuron）属新一代高效低毒
的苯甲酰脲类杀虫剂，是通过影响昆虫幼虫的脱皮

过程而杀死害虫，主要用于防治玉米、蔬菜、棉花、
果树等鳞翅目幼虫[4]。

45%甲维·虱螨脲水分散粒剂是一种新型复配
杀虫剂，两者复配，兼具胃毒和触杀作用。通过影响
昆虫表皮的形成达到杀虫作用，还能阻碍害虫神经
信息传递，杀死害虫，对甘蓝菜青虫具有良好的防
治效果[5-6]。目前关于甲维盐和虱螨脲单剂的检测方
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法国内外已有诸多报道，主要以高效液相色谱分析
法为主 [7-9]。但是两者复配制剂分析方法尚未见报
道。本研究采用反相高效液相色谱法，使用外标法
同时测定45%甲维·虱螨脲水分散粒剂中两种有
效成分的质量分数。该方法操作简便、快速，分离效
果好，结果重现性好，定量准确，是较为实用的分析
方法。

1 材料与方法

1.1 试剂与仪器
甲醇（色谱级）、乙腈（色谱级）、氨水（色谱级），

科密欧试剂有限公司；虱螨脲标准品（含量≥98%）、
甲维盐标准品（含量≥97%），沈阳化工研究院有
限公司；45%甲维·虱螨脲水分散粒剂，河北中保绿
农作物科技有限公司。

LC-20A高效液相色谱仪、Wondasil C18 Column
不锈钢色谱柱（4.6 mm×250 mm，粒径5 μm），日
本岛津公司；0.45 μm孔径有机过滤器和滤膜，上海密
粒膜分离技术有限公司；AL104电子天平，梅特勒-托
利多仪器（上海）有限公司；KQ500DB超声波清洗
机，昆山市超声仪器有限公司。
1.2 液相色谱分析条件
色谱柱为Wondasil C18 Column不锈钢柱（4.6

mm×250 mm，粒径5 μm）；流动相为甲醇∶乙腈∶
水＋氨水=45∶40∶15（V/V）＋0.1%氨水，流动相溶
液经滤膜过滤，并进行脱气；柱温为40℃，流速为1.0
mL/min，检测波长为254 nm，进样量为5 μL。
1.3 溶液配制
分别称取甲维盐标准品0.02 g（纯度为97.7%，

精确至0.000 02 g）和虱螨脲标准品0.16 g（纯度为
98.4%，精确至0.000 02 g）于100 mL容量瓶中，加入
80 mL甲醇，超声溶解5 min，待标准品完全溶解后，
定容并上下颠倒摇匀，制得浓度为1.6 mg/mL的甲维
盐标准溶液，过滤后存于4℃冰箱备用。
称取含甲维盐0.02 g（精确至0.000 02 g）和含虱

螨脲0.16 g（精确至0.000 02 g）的45%甲维·虱螨脲
WDG于100 mL容量瓶中，处理手段与标准溶液相
同，制得浓度约为5 mg/mL的溶液，过滤后存于4℃
冰箱备用。
1.4 标准曲线的绘制
称取一定质量的甲维盐和虱螨脲标准品，配制

不同浓度的标样溶液。用1.2节色谱条件下分别进行
分析，以甲维盐和虱螨脲的质量浓度为横坐标，峰
面积为纵坐标，绘制标准曲线，计算甲维盐和虱螨

脲的线性回归方程。
1.5 计算
试样中有效成分甲维盐和虱螨脲的质量分数w1

（%）按式（1）进行计算：

w1/%= A2·m1·w
A1·m2

×100 （1）

式中：A1为标样溶液中甲维盐（或虱螨脲）峰面
积的平均值，mAU·min；A2为试样溶液中有效成分
甲维盐（或虱螨脲）检测峰面积的平均值，mAU·min；
m1为甲维盐（或虱螨脲）标准品的质量，g；m2为试样
的质量，g；w为甲维盐（或虱螨脲）标准品的质量分
数，%。
分别称取5份含0.02 g甲维盐或0.04 g虱螨脲试

样于100 mL容量瓶中定容，再分别加入甲维盐标准
品（约0.02 g）或虱螨脲标准品（约0.04 g），对其有效
成分含量进行测定，按式（2）计算回收率。

回收率/%=实测值加入量×100 （2）

2 结果与分析

2.1 检测波长的选择
分别对甲维盐和虱螨脲标样溶液在190～300

nm范围内进行全波长扫描，获得了二者的紫外吸收
光谱（图1）。在254 nm处，甲维盐和虱螨脲的吸光
度较高，且杂质影响较小。因此，本方法选择254
nm作为检测波长。

2.2 流动相的选择
在45%甲维·虱螨脲水分散粒剂有效成分质量

分数检测中，通过不断的调整流动相中甲醇、乙腈
和水以及氨水的比例，观察不同流动相组分对应的
峰型变化和保留时间，依次进行筛选。最终检测结
果表明，当甲醇∶乙腈∶水＋氨水=45∶40∶15＋
0.1%（V/V）时，分离效果最佳，色谱峰峰形尖锐，此
条件下，虱螨脲的保留时间为6.5 min，甲维盐B1b的
保留时间为13.6 min，甲维盐B1a的保留时间为16.4
min，出峰时间短满足分析要求[10]（见图2、图3）。

图 1 甲维盐和虱螨脲紫外全波长扫描图
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有效成分 序号 加入量/mg 实测值/mg 回收率/% 平均值/%

甲维盐

1 22.3 21.99 98.61

98.67
2 21.2 20.82 98.21
3 22.8 22.42 98.33
4 23.3 23.11 99.18
5 27.7 27.43 99.03

虱螨脲

1 47.0 47.25 100.53

100.16
2 47.4 47.28 99.75
3 42.6 42.61 100.02
4 42.9 42.97 100.16
5 40.6 40.74 100.34

表 2 分析方法的回收率测定结果（n=5）

图 2 甲维盐和虱螨脲标样液相色谱图

A.标样整体色谱图 B.甲维盐分离部分局部放大

A.样品整体色谱图 B.甲维盐分离部分局部放大

图 3 45%甲维·虱螨脲水分散粒剂的液相色谱图

有效成分 序号 质量分数/% 平均值/% 标准偏差/% RSD/%

甲维盐

1 4.90

4.88 0.04 0.82

2 4.90

3 4.93

4 4.86

5 4.83

虱螨脲

1 39.50

39.59 0.18 0.45

2 39.52

3 39.51

4 39.93

5 39.51

表 1 方法精密度测定结果（n=5）2.3 分析方法的线性关系
甲维盐的质量浓度在0.2～2.0 mg/mL范围内，

与其相应的峰面积呈良好的线性关系，线性方程为
y=0.353x-0.650，R2=0.996 0；虱螨脲的质量浓度在
0.2～2.0 mg/mL范围内，与其相应的峰面积呈良好的
线性关系，线性方程为y=1.061x+9.566，R2=0.998 0。

2.4 分析方法的精密度
在1.2节所述色谱条件下，对45%甲维·虱螨脲

水分散粒剂试样重复进行5次独立测试，分析方法
的精密度由表1可知，样品中甲维盐的相对标准偏
差为0.82%，虱螨脲的相对标准偏差为0.45%，分别
小于NY/T 2887—2016《农药产品质量分析方法确
认指南》中规定的有效成分相对标准偏差RSD[11]，即
2(1-0.5logC)×0.67，其中C为样品中有效成分含量。以上
结果均符合该规定的要求，说明该分析方法的精密
度良好。

2.5 分析方法的准确度
回收率计算结果见表2。甲维盐和虱螨脲的平

均回收率分别为98.67%和100.16%，均可以满足分
析方法[11]的要求，说明该分析方法准确度良好。

张喆，等：45%甲维·虱螨脲水分散粒剂高效液相色谱分析

65- -



（上接第 43页）

供试药剂
剂量/

(g·hm-2)
防效/%

百日草 苘麻 金色狗尾草 稗草

三氟草嗪

150 100 100 100 95

37.5 100 100 85 40

9.375 95 100 75 30

表 1 三氯草嗪对杂草的室内生物活性

75%和30%。但施药的有效成分为150 g/hm2时，其对
4种杂草的防效均大于95%。

3 结论与讨论

本研究简要阐述了三氟草嗪的合成方法，并初
步测定了其对一些杂草的生物活性。三氟草嗪的制
备以2-溴-2,2-二氟乙酸乙酯和二乙胺为起始原料，
经过6步反应制得，通过核磁验证了其结构。此路线
通过使用盐酸和铁粉进行还原，可直接得到中间体
6-氨基-2,2,7-三氟-4H-苯并[1,4] 嗪-3-酮，减少了
反应操作；并且在终产品合成时优先进行三嗪环合
成，解决了炔丙基溴在取代过程中会产生二取代副
产物从而降低收率的问题，具有原料易得，操作方

便，条件温和等特点，适宜于生产合成。另外该研究
还对目标化合物进行了初步的生物活性测定，结果
表明该化合物对阔叶杂草具有优异的防治效果，在
有效成分为9.375 g/hm2时，三氟草嗪对百日草和苘
麻的防效达到95%和100%。本文的研究对三嗪酮类
化合物的工艺开发或结构优化具有一定借鉴作用。
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3 结论

本文建立了能够同时对45%甲维·虱螨脲水分
散粒剂的有效成分甲维盐和虱螨脲进行检测的高
效液相色谱分析方法，并对此方法进行了合理的验
证。结果表明，甲维盐和虱螨脲在该方法下分离效
果较好，精密度和准确度较高，线性关系良好，相对
标准偏差分别为0.82%和0.45%，回收率均达到了
98%以上，本方法准确度较高，摆脱了当前使用两
种方法分别测定的复杂步骤，因此该方法在含有甲
维盐和虱螨脲的复配产品的质量控制中具有很强
的可行性和实际应用价值。
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