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摘要：建立一种气相色谱分析方法，以癸二酸二辛酯为内标，对40%丁氟螨酯·联苯肼酯悬浮剂中有

效成分进行定量检测。 结果表明，丁氟螨酯和联苯肼酯分离效果良好，线性相关系数均为0.999 5，
标准偏差分别为0.051 5和0.114 5，相对标准偏差分别为0.34%和0.45%，平均回收率分别为99.98%
和99.81%。 该分析方法操作简便，分离效果好，精密度和准确度高，满足丁氟螨酯和联苯肼酯定性

定量分析要求。
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Abstract: A method for separation and quantitative analysis of cyflumetofen·bifenazate 40% SC by GC was

established. Detection was performed using Agilent HP-1 capillary column and FID detector, with dioctyl sebacate as the

internal standard. The results showed that the linear correlation coefficients of cyflumetofen and bifenazate were 0.999 5

and 0.999 5, the standard deviations were 0.051 5 and 0.114 5, the relative standard deviations were 0.34% and 0.45%, the

average recoveries were 99.98% and 99.81%, respectively. The method was simple, rapid, accurate, and applicable to the

qualitative and quantitiative analysis of cyflumetofen and bifenazate.
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丁氟螨酯，英文通用名cyflumetofen，CAS登录

号400882-07-7，分子式C24H24F3NO4，相对分子质量

447.45。丁氟螨酯为新型酰基乙腈类杀螨剂，由日本

大冢化学公司开发，2007年首次在日本获准登记并

销售[1-2]。其主要用于果树、蔬菜、茶树等农作物和花

卉等观赏植物，防治红蜘蛛、叶螨等害螨，与现有杀

螨剂无交互抗性 [3-4]。丁氟螨酯通过其代谢产物起

效，在低剂量下，其代谢产物对螨虫线粒体蛋白复

合物Ⅱ的电子传递运输功能表现出强烈的抑制作

用，电子（氢）传递受到干扰，磷酸化反应受到破坏，

从而达到防治卵、若螨和成螨的效果[1]。
联苯肼酯，英文通用名bifenazate，CAS登录号

149877-41-8，分 子 式 C17H20N2O3，相 对 分 子 质 量

300.35。联苯肼酯是美国科聚亚公司发现的一种新

颖杀螨剂，作用于害螨中枢神经传导系统的γ-氨基

丁酸（GABA）受体。其对各个生长阶段的螨均有效，

具有杀卵活性和对成螨的击倒活性，且持效期长[5]。
截至2024年3月4日，我国已有14个丁氟螨酯产

品、146个联苯肼酯产品取得农药登记。其中，丁氟

螨酯和联苯肼酯复配产品有2个[6]。丁氟螨酯及其复
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配产品、联苯肼酯及其复配产品的液相色谱分析方

法已有相关报道[7-13]。目前尚未见采用气相色谱同时

检测样品中联苯肼酯和丁氟螨酯质量分数的方法

报道。本研究采用气相色谱仪，在选用的条件下对

40%丁氟螨酯·联苯肼酯悬浮剂进行定量分析。方法

操作简便、快速，准确度和精密度均能达到定量分

析的要求，可以为企业生产过程质量控制和质检机

构检测提供参考。

1 试验部分

1.1 试剂和制剂

丁氟螨酯标准品（≥98.5%）、联苯肼酯标准品

（≥99.0%），天津阿尔塔科技有限公司；40%丁氟螨

酯·联苯肼酯悬浮剂，市售，陕西康禾立丰生物科

技药业有限公司；癸二酸二辛酯（分析纯），上海阿

拉丁生化科技股份有限公司；磷酸三苯酯（分析纯），

成都市科龙化工试剂厂；邻苯二甲酸二戊酯（分析

纯），天津市光复精细化工研究所；丙酮（分析纯）、
异丙醇（分析纯），成都市科隆化学品有限公司。
1.2 仪器和色谱条件

Agilent 7890A气相色谱仪（带FID检测器和工

作站），安捷 伦科技（中国）有限公司；电 子天平

（BSA224S-CW），赛 多利斯公司 ；超 声 波 振 荡 器

（KH-500E），昆山禾创超声仪器有限公司。
色谱柱：Agilent HP-1毛细管柱（0.32 mm×30

m，0.25 μm）。柱温（程序升温）：120℃保持2 min，以

10℃/min升至280℃，保持5 min；气化室温度：280℃；

检测室温度：280℃；载气（氮气）：1.5 mL/min；氢气：

40 mL/min；空气：400 mL/min；分流比：30∶1；进样

体积：1.0 μL。
在该色谱条件下，联苯肼酯、丁氟螨酯和癸二

酸二辛酯的保留时间分别约为12.9 min、13.4 min和

16.3 min。典型的色谱图见图1和图2。

1.3 测定步骤

1.3.1 内标溶液及标样溶液的配制

内标溶液：称取癸二酸二辛酯 0.83 g（精确至

0.000 2 g），置于100 mL容量瓶中，用丙酮溶解定容，

摇匀，静置备用。
标样溶液：准确称取丁氟螨酯标准品0.03 g、联

苯肼酯标准品0.05 g，均精确至0.000 2 g，置于25 mL
容量瓶中，用移液管准确加入内标溶液5 mL，丙酮

稀释至刻度，摇匀，备用。
1.3.2 试样溶液的配制

准确称取40%丁氟螨酯·联苯肼酯悬浮剂样品

0.2 g（精确至0.000 2 g），置于25 mL容量瓶中，加入

5 mL异丙醇溶解，再准确加入内标溶液5 mL，用丙

酮稀释至刻度，摇匀，备用。
1.3.3 线性相关性试验溶液配制

分别称取5个不同质量丁氟螨酯标准品（0.015 4、
0.026 2、0.031 3、0.037 8、0.056 9 g）、联苯肼酯标准

品（0.025 6、0.043 7、0.052 1、0.062 9、0.094 7 g）于

25 mL容量瓶中，准确加入癸二酸二辛酯内标溶液

5.0 mL，用丙酮定容。
1.3.4 测定

在上述色谱操作条件下，待仪器基线稳定后，

对标样溶液进样检测。当相邻2针丁氟螨酯（联苯肼

酯）与癸二酸二辛酯峰面积比值的相对变化小于

1.5%时，按照标样溶液、试样溶液、试样溶液、标样

溶液的顺序进样测定。
1.4 计算

将测得的2针试样溶液以及试样前后2针标样

溶液中丁氟螨酯（联苯肼酯）峰面积和内标物峰面

积的比值分别进行平均。试样中丁氟螨酯（联苯肼

酯）的质量分数w（%）按式（1）计算。

w/%= A2×m1×ws

A1×m2
×100 （1）

式中：A1—标样溶液中，丁氟螨酯（联苯肼酯）峰

面积与内标峰面积比值的平均值；A2—试样溶液中，

丁氟螨酯（联苯肼酯）峰面积与内标峰面积比值的

平均值；m1—丁氟螨酯（联苯肼酯）标准品的质量，

g；m2—试样的质量，g；ws—标准品中丁氟螨酯（联

苯肼酯）的质量分数，%。
根据化学分析方法验证确认和内部质量控制要

求，精密度试验中的相对标准偏差不超过Horwitz方

程计算结果，精确性结果才是可接受的[14]。Horwitz
方程如式（2）所示。

CV/%=2(1-0.5lgw) （2）

图 1 标样溶液气相色谱图

图 2 试样溶液气相色谱图
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式中：CV为相对标准偏差，%；w为测定质量分

数，%。

2 结果与讨论

2.1 内标溶液的选择

选用邻苯二甲酸二戊酯、癸二酸二辛酯、磷酸

三苯酯等多种常用的内标物进行了试验。邻苯二甲

酸二戊酯、磷酸三苯酯与待测样品中的杂质出峰位

置相近，干扰其含量的测定；以癸二酸二辛酯为内

标物，其保留时间为16.3 min，在待测物质之后2 min
左右，目标峰与其他未分离物质无干扰，峰形对称。
因此，确定以癸二酸二辛酯为内标物质。
2.2 分析方法的线性相关性

配制的线性相关性试验溶液中，丁氟螨酯与

内标物的质量比分别为0.365 5、0.621 9、0.742 9、

0.897 2、1.350 5，联苯肼酯与内标物的质量比分别为

0.610 7、1.042 5、1.242 9、1.500 5、2.259 1。在1.2色谱

操作条件下对系列溶液进行分析，以质量比为横坐

标，以峰面积比为纵坐标，得工作曲线。丁氟螨酯的

线性方程为y=0.871x-0.054 9，R2=0.999 5；联苯肼酯

的线性方程为y=0.849x-0.073 2，R2=0.999 5。
2.3 方法精密度

取同一40%丁氟螨酯·联苯肼酯悬浮剂样品，按

照1.2分析条件平行测定6次，结果见表1。测得试样

中丁氟螨酯和联苯肼酯的平均质量分数分别为

15.15%、25.34%，标准偏差分别为0.051 5、0.114 5，

相对标准偏差（RSD）分别为0.34%、0.45%。经由

Horwitz公式检验，本分析方法的相对标准偏差小于

Horwitz公式计算值1.78%和1.71%，精密度合格，可

对丁氟螨酯、联苯肼酯进行精确分析。

有效成分
质量分数/%

平均值/% 标准偏差 RSD/% CV/%
1 2 3 4 5 6

丁氟螨酯 15.14 15.23 15.16 15.18 15.12 15.08 15.15 0.051 5 0.34 1.78

联苯肼酯 25.26 25.40 25.47 25.39 25.35 25.15 25.34 0.114 5 0.45 1.71

表 1 精密度测定结果

2.4 方法准确度

分别称取联苯肼酯标准品0.291 3 g、丁氟螨酯

标准品0.175 1 g（准确至0.000 2 g）于同一100 mL容

量瓶中，用丙酮溶解并定容，得到联苯肼酯和丁氟

螨酯混合标样溶液。称取不同质量的试验样品（准

确至0.000 2 g），准确加入10 mL联苯肼酯、丁氟螨酯

混合标样溶液，分别测定联苯肼酯、丁氟螨酯的

回收率，其结果见表2。

有效成分 样品质量/g 本底质量/mg 加入量/mg 实测值/mg 回收率/% 平均回收率/%

丁氟螨酯

0.094 5 14.33

17.25

31.56 99.88

99.98

0.093 1 14.11 31.20 99.07

0.104 5 15.84 33.07 99.88

0.122 5 18.57 36.00 101.04

0.121 5 18.42 35.75 100.46

0.130 2 19.74 36.91 99.54

联苯肼酯

0.094 5 23.87

28.84

52.72 100.03

99.81

0.093 1 23.52 52.14 99.24

0.104 5 26.40 55.23 99.96

0.122 5 30.94 59.56 99.24

0.121 5 30.69 59.56 100.10

0.130 2 32.89 61.82 100.31

表 2 丁氟螨酯和联苯肼酯添加回收率

丁氟螨酯的添加回收率为99.07%～101.04%，

平均添加回收率为99.98%，相对标准偏差为0.67%；

联苯肼酯的添加回收率为99.24%～100.31%，平均

添加回收率为99.81%，相对标准偏差为0.46%。因

此，本方法符合CIPAC方法验证指南中定量分析对

回收率97%～103%的要求。

3 结论

试验结果表明，采用程序升温气相色谱内标分

（下转第 77 页）
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析法对40%丁氟螨酯·联苯肼酯悬浮剂的有效成分

进行测定，操作简便、快速，方法分离效果、重现性、
线性关系均良好，准确度高，可用于复配制剂中丁

氟螨酯、联苯肼酯有效成分含量测定和质量控制。
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