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25%烯啶虫胺·氟啶虫酰胺纳米乳液
高效液相色谱分析
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摘要：采用高效液相色谱建立了同时测定25%烯啶虫胺·氟啶虫酰胺纳米乳液中有效成分质量分数
的分析方法。以甲醇和0.1%甲酸水溶液（体积比20∶80）为流动相，流速为0.2 mL/min，使用
Shim-pack GIS C18不锈钢柱和光电二极管阵列紫外可见光检测器（SPDA-M20A），在265 nm波长下
测定。 烯啶虫胺的变异系数、平均回收率和线性相关系数分别为1.41%、100.46%和0.999 9；氟啶虫
酰胺的变异系数、平均回收率和线性相关系数分别为0.51%、100.62%和0.999 6。 该方法具有定量准
确，重复性好，操作简便等特点。
关键词：烯啶虫胺；氟啶虫酰胺；纳米乳液；高效液相色谱；分析
中图分类号：TQ 450.7 文献标志码：A doi：10.3969/j.issn.1671-5284.2024.02.010

Analysis of nitenpyram·flonicamid 25% nanoemulsion by HPLC
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Abstract: An analytical method for determination of nitenpyram·flonicamid 25% nanoemulsion was established by

HPLC, using methanol and 0.1% formic acid solution (20∶80, V/V) as mobile phase at the flow rate of 0.2 mL/min. The

contents of nitenpyram and flonicamid were determined on Shim-pack GIS C18 column and UV-vis detector with the

wavelength of 265 nm. The results showed that the relative standard deviation, the average recovery, and linear correlation

coefficient of nitenpyram were 1.41%, 100.46%, and 0.999 9, respectively. The relative standard deviation, the average

recovery, and linear correlation coefficient of flonicamid were 0.51%, 100.62%, and 0.999 6, respectively. The method had

the characteristics of quantitative accuracy, good repetitiveness, and simple operation.
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烯啶虫胺（nitenpyram）为新烟碱类杀虫剂，具
有卓越的内吸性和渗透作用，主要作用于昆虫神经
系统，通过阻断对害虫突触受体的神经作用，致使

害虫麻痹死亡。在实际生产中，烯啶虫胺主要用于
防治蚜虫、稻飞虱、白粉虱、梨木虱、叶蝉、蓟马等刺
吸式口器害虫[1]。氟啶虫酰胺（flonicamid）是一种吡
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啶酰胺类杀虫剂，具有出色的渗透性，以及触杀和
胃毒作用，并表现出较好的神经毒性和拒食效果。在
实际生产中，氟啶虫酰胺主要用于防治各种刺吸式
口器害虫[2]。在化学农药的使用过程中，合理的复配
或混用具有扩大防治谱，提高防治效果，减少用药
量，降低药害，减少残留，延缓抗性的发生与发展等
积极特点[3-4]。烯啶虫胺与氟啶虫酰胺复配，具有明
显的增效作用，能够更好地防治虫害，两者复配制
剂产品已应用于农业生产。

目前，烯啶虫胺检测方法[5]、氟啶虫酰胺单剂及
复配制剂的检测方法[6-7]、液相色谱-串联质谱法同
时测定蜂王浆中烯啶虫胺和氟啶虫酰胺的残留[8]已
有文献报道，但相关高效液相色谱检测方法还未见
报道。因此，有必要建立一种同时检测烯啶虫胺和
氟啶虫酰胺的方法，为质检机构质量检测及农药企
业生产过程中质量控制提供参考。本文采用反相高
效液相色谱仪，建立了一种快速、有效分离和测定
制剂中烯啶虫胺和氟啶虫酰胺的液相色谱法。

1 材料与方法

1.1 仪器与试剂
岛津LC-20AD高效液相色谱仪，具光电二极管

阵列紫外可见光检测器（SPDA-M20A）、柱温箱
（CTO-20A）和自动进样器（SIL-20A）、Lab Solutions
工作站；色谱柱：Shim-pack GIS C18不锈钢柱
（70 mm×2.1 mm，3 μm）；SB-5200DTD超声波清洗
机，宁波新芝生物科技股份有限公司。
甲醇（色谱纯）；超纯水；烯啶虫胺标准品（质量

分数99.0%）、氟啶虫酰胺标准品（质量分数99.6%），
北京勤诚亦信科技开发有限公司；25%烯啶虫胺·氟
啶虫酰胺纳米乳液（5%烯啶虫胺+20%氟啶虫酰
胺）、空白纳米乳液，均由中国农业科学院棉花研究
所植物保护研究室配制。
1.2 液相色谱测定条件

流动相：甲醇∶0.1%甲酸水溶液（体积比
20∶80）；柱温：30℃；流速：0.2 mL/min；波长：265
nm；进样量：5 μL。在此条件下，烯啶虫胺保留时间
约3.0 min，氟啶虫酰胺保留时间约6.6 min。
典型的烯啶虫胺和氟啶虫酰胺标准品溶液、

25%烯啶虫胺·氟啶虫酰胺纳米乳液样品高效液相
色谱图见图1、图2。
1.3 测定方法
1.3.1 标准样品溶液配制
烯啶虫胺标准母液配制：称取0.06 g（精确至

0.000 2 g）烯啶虫胺标准品于50 mL容量瓶中，加入
适量50%甲醇水溶液溶解，超声振荡30 min后，冷却
至室温，用50%甲醇水溶液定容，摇匀备用。
混合标准母液配制：称取0.06 g（精确至0.000 2

g）氟啶虫酰胺标准品于50 mL容量瓶中，用移液管
移取12.0 mL烯啶虫胺标准母液于容量瓶中，加入适
量50%甲醇水溶液，超声振荡30 min后，冷却至室
温，用50%甲醇水溶液定容，摇匀备用。

1.3.2 试样溶液配制
称取0.30 g（精确至0.000 2 g）25%烯啶虫胺·氟

啶虫酰胺纳米乳液试样于50 mL容量瓶中，加入适
量50%甲醇水溶液，超声振荡30 min后，冷却至室
温，用50%甲醇水溶液定容，摇匀备用。
1.3.3 有效成分质量分数测定
根据1.2中测定条件，待仪器稳定至最佳状态

后，连续测定标准溶液，当相邻2针峰面积相对变化
小于1.5%后，按照标准溶液、试样溶液、试样溶液、
标准溶液的顺序进行测定。
1.3.4 计算
取2针试样溶液以及试样前后2针标准溶液中

烯啶虫胺（氟啶虫酰胺）峰面积的平均值。根据公式
（1）计算试样中烯啶虫胺（氟啶虫酰胺）质量分数
w1（%）。

w1/%= A2×m1×w
A1×m2

×100 （1）

式中：w1为试样中烯啶虫胺（氟啶虫酰胺）质量

图 1 标样中烯啶虫胺、氟啶虫酰胺高效液相色谱图

图 2 试样中烯啶虫胺、氟啶虫酰胺高效液相色谱图
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有效成分 序号 添加量/mg 测定量/mg 回收率/% 平均回收率/%

烯啶虫胺

1 5.57 5.61 100.72

100.46

2 6.05 6.20 102.48

3 5.63 5.60 99.47

4 5.67 5.71 100.71

5 5.57 5.51 98.92

表 2 准确度试验结果

分数，%；A1为标准溶液中烯啶虫胺（氟啶虫酰胺）峰
面积；A2为试样溶液中烯啶虫胺（氟啶虫酰胺）峰面
积；m1为烯啶虫胺（氟啶虫酰胺）标准品的质量，g；m2

为试样的质量，g；w为烯啶虫胺（氟啶虫酰胺）标准
品的质量分数，%。

2 结果与讨论

2.1 流动相比例的优化
流动相的比例、种类及流速是决定样品分离效

果的关键，结合烯啶虫胺和氟啶虫酰胺理化性质，
以50%甲醇水溶液配制标准品和试样溶液，并以
甲醇和0.1%甲酸水溶液为流动相。调节流动相比例
进行分离测试，在流速为0.5 mL/min时，不同流动相
比例条件下，烯啶虫胺的出峰时间都过快；当流速
为0.2 mL/min时，随着甲醇比例的增加，保留时间减
少且烯啶虫胺和氟啶虫酰胺分离度降低。最终选择
甲醇和0.1%甲酸水溶液（体积比20∶80）作为流动
相。该条件下，烯啶虫胺和氟啶虫酰胺可以较好地
分离，且峰型较好，保留时间合适。
2.2 检测波长的确定
利用紫外可见光检测器对烯啶虫胺和氟啶虫

酰胺溶液在200～500 nm范围内进行全波长扫描。
紫外光谱图如图3所示，烯啶虫胺在214、269 nm处
有较大吸收（实线）。氟啶虫酰胺在200、265 nm处有
较大吸收（虚线）。由于甲醇在230 nm以下有较强的
紫外吸收，综合考虑选择以265 nm为检测波长。
2.3 分析方法的线性关系
按1.3.1标准样品溶液配制方法配制烯啶虫胺

和氟啶虫酰胺混合标准溶液，用50%甲醇水溶液梯度
稀释，得到5个浓度级别的混合标样溶液。根据以上
操作条件，待仪器稳定后，对不同浓度级别的混标
溶液进行测定，每个样品测定2次，计算2次测定的
峰面积平均值。以烯啶虫胺（氟啶虫酰胺）质量浓度为
横坐标，平均峰面积为纵坐标绘制线性回归曲线。
结果表明：烯啶虫胺在质量浓度为0.023 9～0.286 9
g/L时，具有良好的线性，线性方程式为y=36 865x-
2 420.9，线性相关系数r=0.999 9。氟啶虫酰胺在质量
浓度0.099 6～1.195 2 g/L时，具有良好的线性，线性方
程式为y=24 525x＋191 779，线性相关系数r=0.999 6。

2.4 精密度测定
分别称取同一批次25%烯啶虫胺·氟啶虫酰胺

纳米乳液于50 mL容量瓶中，按上述色谱条件测定5
次，试验结果见表1。结果表明：烯啶虫胺和氟啶虫
酰胺的标准偏差分别为0.07和0.10，变异系数分别
为1.41%和0.51%。该分析方法符合分析要求，具有
较好的精密度。

图 3 烯啶虫胺和氟啶虫酰胺紫外吸收谱图

有效成分
质量分数/%

标准偏差 变异系数/%
1 2 3 4 5 平均值

烯啶虫胺 5.13 5.09 5.11 5.08 4.95 5.07 0.07 1.41

氟啶虫酰胺 20.34 20.35 20.17 20.36 20.16 20.28 0.10 0.51

表 1 精密度试验结果

2.5 准确度测定
称取5个空白纳米乳液试样于50 mL容量瓶中，

分别添加不等量的烯啶虫胺、氟啶虫酰胺标准品，

进行准确度测定，测定结果见表2。烯啶虫胺、氟啶
虫酰胺的平均回收率分别为100.46%、100.62%。该
分析方法具有较高的准确度。

64- -



2024 年 4 月

有效成分 序号 添加量/mg 测定量/mg 回收率/% 平均回收率/%

氟啶虫酰胺

1 22.75 22.92 100.75

100.62

2 21.25 21.49 101.13

3 22.65 22.73 100.35

4 21.60 21.77 100.79

5 21.44 21.46 100.09

3 结论

本文建立了对25%烯啶虫胺·氟啶虫酰胺纳米
乳液中的有效成分烯啶虫胺和氟啶虫酰胺进行定
性定量分析的方法，并对此方法进行了科学的验证。
结果表明：本方法分离效果较好，准确度和精密度
高，线性关系良好；与已报道烯啶虫胺和氟啶虫酰
胺单一有效成分测定方法相比，具有操作简单、快
速、准确等优点。因此，可以采用此方法进行烯啶虫
胺和氟啶虫酰胺复配制剂产品的有效成分分析。
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