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除草剂中特丁津含量的 HPLC法快速分析
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摘要:目前国内对除草剂中特丁津含量分析的方法尚无国家标准或行业标准 ,国际杀虫剂分析协

作委员会(CIPAC)采用的含量检验方法为气相色谱法 , 分离效果不稳定 。鉴此 , 以 Shimadzu

10-A VP Plus 高效液相色谱仪和 Kromasil 100-5-C18 不锈钢色谱柱建立了测定特丁津含量的高

效液相色谱分析方法 ,流动相:甲醇-水(70∶30),流速:1. 0mL /min ,柱温:室温 ,检测波长:224 nm ,

进样量 20μL。测定结果表明 ,特丁津在 2 ～ 100mg /L 的范围内线性关系良好(r=0. 999995),平

均回收率为 99. 78%(RSD=0. 000 42)。该方法简便 、新颖 ,具有准确 、快速 、精密度好等优点 。
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Abstract:A t present , there are no nat ional standards or industry standards fo r content analy sis of

terbuthylazine. The regular test method by CIPAC is gas chromato graphy , which f law is separa-

tion instabili ty. This study provided a determinat ion method by high performance liquid ch roma-

tog raphy (HPLC), using Shimadzu 10-A VP Plus HPLC apparatus w ith K romasil 100-5-C18

stainless steel column , mobile phase:methanol-water (70∶30), flow rate:1. 0mL /min , column

temperature:room temperature , a de tect ive w ave leng th:224 nm , and injection vo lume of 20μL.

Determination results indicated that w ith the method terbuthy lazine had a good linear relationship

wi thin 2 - 100mg /L (r=0. 999 995), and the average recovery w as 99. 78%(RSD=0. 00042).

The novel method possessed the advantages of simple , accurate , fast and precise.
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　　特丁津(terbutylazine ,CAS:5915-41-3)是一种三

嗪类除草剂
[ 1-2]

,主要通过植株根吸收达到除草的效

果 ,于芽前施用 ,用于防除大多数杂草 ,也可选择性地

防除柑橘 、玉米和葡萄园杂草
[ 3-4]

。目前 ,国内对其含

量分析的方法尚无国家标准或行业标准 ,国际杀虫剂

分析协作委员会(CIPAC)采用的含量检验方法

(CIPAC 234)为气相色谱法 ,使用 3%聚乙二醇的固

定液 /红色硅藻土 148 ～ 185μm 的气相色谱载体填充

色谱柱和带火焰离子化检测器测定特丁津的含量。

国内的生产厂家和检测机构多采用此方法检测特丁

津的含量 ,但分离效果不稳定 ,特别是在测定复杂的

特丁津和异丙甲草胺合剂中[ 5-6] 特丁津含量时 ,采用
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气相色谱法无法有效地分离特丁津和异丙甲草胺主

峰 ,在此分离效果下 ,也无法有效地检测特丁津的含

量。鉴此 ,本研究建立了测定特丁津含量的高效液相

色谱(HPLC)分析法 ,不仅适用于特丁津单一除草剂

的含量分析 ,而且适用于较为常见的特丁津和异丙甲

草胺合剂中特丁津含量的分析。

1　材料和方法

1. 1　仪器

Shimadzu 10-A VP Plus 高效液相色谱仪(日

本 Shimadzu 公司), 具有可变波长紫外检测器;

Kromasi l 100-5-C18 不锈钢色谱柱(瑞典 Akzo No-

bel公司),4. 6mm ×250mm;Shimadzu LC Solution

色谱工作站;20μL 进样器;孔径为 0. 45μm 的过滤

器;Sartorius CP225D型十万分之一电子分析天平。

1. 2　试剂

特丁津标准对照品(98. 5%),由上海市农药研

究所检测中心提供;甲醇:色谱纯;新制二次蒸馏水;

其余试剂均为分析纯 。

1. 3　溶液的配制

1. 3. 1　特丁津标准品溶液的制备　称取特丁津标

准对照品 0. 101 5 g(精确至 0. 000 2 g),置于 100mL

容量瓶中 ,加入适量甲醇 ,在超声波浴中振荡 5min ,

恢复至室温 ,用甲醇定容至刻度 ,摇匀 ,取 5. 00mL

移至 50mL 容量瓶中 ,用甲醇定容至刻度 ,摇匀备

用 ,质量浓度为 100. 0mg /L 。

1. 3. 2　试样溶液的制备　称取相当于 0. 1 g(精确

至 0. 0002 g)特丁津的试样 ,置于 100mL 容量瓶

中 ,加入适量甲醇 ,在超声波浴中振荡 5min ,恢复至

室温 ,用甲醇定容至刻度 , 摇匀 ,取 5. 00mL 移至

50mL 容量瓶中 ,用甲醇定容至刻度 ,摇匀备用。

1. 4　色谱条件

流动相:甲醇 ∶水 = 70 ∶30(V /V);流速:

1. 0mL /min;柱温:室温;检测波长:190 ～ 400 nm;

进样量 20μL。

1. 5　特丁津有效成分质量分数的计算

绝对校正因子 f 按式(1)计算:

f =
Cs

As
(1),

式中 ,Cs为 标样溶液中特丁津的质量浓度(g /

mL), As 为标样溶液中特丁津的峰面积 。计算平均

绝对校正因子 f ,相对标准偏差应不大于 1%。

特丁津有效成分质量分数 w i 按式(2)计算:

w i =
A i × f ×w s

C i
(2),

式中 , A i 为试样溶液中特丁津的峰面积 , Ci 为

试样溶液中样品的质量浓度(g /mL), f 为平均绝对

校正因子 , ws 为特丁津标样的质量分数。

2　结果与分析

2. 1　特丁津检测波长的确定

对特丁津在紫外波长 190 ～ 400nm 的范围内进

行扫描 ,其最大吸收波长为 224 nm ,选择在此波长

处进行特丁津的检测。在本试验设定的条件下 ,特

丁津样品与干扰物质完全分离 ,特丁津保留时间约

为 11. 8min ,异丙甲草胺保留时间约为 21. 1min

(图 1 、图 2)。

2. 2　特丁津线性关系考察

精密吸取特丁津标准品溶液 0. 20 、1. 00 、2. 00 、

5. 00 、10. 00mL 于 10mL 容量瓶中 ,加甲醇稀释至

刻度 ,摇匀。分别吸取各稀释液进样 ,记录色谱图。

以特丁津标准品溶液的质量浓度为横坐标 ,峰面积

为纵坐标绘制对应的关系曲线(图 3),特丁津的线

性回归方程为:y =33. 027 +2. 125 3x , 相关系数

r=0. 999 995 。表明采用该方法测定时 ,特丁津含量

在 2 ～ 100mg /L 内线性关系良好 。
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图 3　特丁津的线性关系曲线

2. 3　测定方法的精密度 、重现性

在上述色谱操作条件下 ,对 3批试样分别进行 5

次平行测定 ,测得特丁津含量的平均标准偏差(RSD)

为 0. 00042 ,平均变异系数为 0. 2095%,具体数据见

表 1。由此可见 ,在此分析条件下进行特丁津含量的

测定 ,标准偏差小 ,精密度高 ,而且重现性好。

2. 4　测定方法的准确度

取 5 个已知含量的样品 ,在上述色谱操作条件

下分别进行测定 ,并计算特丁津的回收率 ,结果见表

2 ,特丁津回收率平均值为 99. 78%。

表 1　测定方法的精密度试验结果

样品
特丁津含量 /%

1 2 3 4 5
平均值 /% 标准偏差 变异系数 /%

1 18. 93 18. 90 18. 85 18. 92 18. 89 18. 90 0. 00031 0. 1648

2 18. 74 18. 79 18. 82 18. 84 18. 79 18. 80 0. 00038 0. 2012

3 18. 99 19. 09 19. 03 18. 96 19. 03 19. 02 0. 00058 0. 2625

表 2　测定方法的准确度试验结果 %　

样品 特丁津理论值 特丁津实测值 回收率

1 18. 92 18. 87 99. 74

2 18. 95 18. 86 99. 53

3 19. 03 19. 12 100. 47

4 19. 09 19. 01 99. 58

5 18. 98 18. 90 99. 58

3　结论

本研究以 Shimadzu 10-A VP Plus高效液相色谱

仪和 Kromasil 100-5-C18 不锈钢色谱柱建立了测定

特丁津 含量 的高 效液 相 色谱 分析 方法 , 流

动相:甲醇-水( 70∶30), 流速:1. 0mL/min , 柱温:

室温 ,检测波长:224 nm , 进样量 20μL。特丁津在

2 ～ 100mg /L的范围内线性关系良好(r=0. 999 995),

平均回收率为 99. 78%, RSD=0. 00042。该方法简

便 、新颖 ,具有准确 、快速 、精密度好等优点。
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