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百·甲混剂的气相色谱分析
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摘　要：采用气相色谱法�以邻苯二甲酸二丁酯为内标物�在 SE-30毛细石英玻璃柱上进行分
离测定。方法的标准偏差0∙49�0∙42。该方法对两种有效成分测定的变异系数分别为0∙46％和
0∙53％�回收率分别为98∙96％～100∙25％和99∙23％～100∙18％。
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百菌清、甲霜灵的混剂扩大了杀菌谱�其各单剂的分析方法已见报告�我们采用气相色
谱法�对一次性定量地测出百菌清、甲霜灵混剂的分析方法进行了研究。
1　 仪器及试剂

仪器：GC-14A型气相色谱仪�FID检测器和 C-R7A数据处理仪。
试剂：百菌清标准品（纯度≥99∙0％）�甲霜灵标准品（纯度≥99∙0％）�邻苯二甲酸二丁

酯（分析纯）�乙酸乙酯（分析纯）�丙酮（分析纯）�色谱柱（SE-30毛细石英玻璃柱�内膜0∙25
μm）。
2　 色谱分析条件

载气 N2流速30mL／min�空气流速500mL／min�氢气（H2）流速50mL／min�气化室温度
250℃�色谱柱温度205℃�检测室温度250℃�进样量0∙41μL�数据处理机衰减4�记录纸速3
mm／min。

在上述操作条件下�百菌清的保留时间为4∙62min�甲霜灵为5∙79min�邻苯二甲酸二丁
酯为6∙38min。
3　 操作步骤

内标溶液的配制：称取约3∙75g（准确到0∙1mg）的邻苯二甲酸二丁酯于1000mL 容量
瓶中�用丙酮溶解并定容�摇匀�备用。

标准溶液的配制：称取百菌清标准样品0∙20g（准确至0∙1mg）�甲霜灵标准品0∙06g（准
确至0∙1mg）于10mL容量瓶中�用内标液溶解并定容�摇匀�备用。

试样溶液的配制：称取百·甲可湿性粉剂1∙25g于离心管中�加入10mL内标液�加塞后
剧烈振动3min后离心5min�取上清液备用。
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　　测定：在上述色谱条件下�待仪器稳定
后�注入数针标准溶液�当前后二次进样�其
有效成分与内标物峰面积之比小于1∙0％
时�即可按下列顺序进样测定�即标样、样品、
样品、标样。所得色谱图如图1。

计算：用两针重复所得的数据平均后计
算结果�混剂中百菌清（或甲霜灵）的百分含
量（x）按下式计算：

x＝R2·m1·PR1·m2 ×100 （1）
式中 R1为标样中百菌清（或甲霜灵）与内标
物的峰面积比值�R2为样品中百菌清（或甲
霜灵）与内标物的峰面积比值�m1为标样中
百菌清（或甲霜灵）的质量�m2为样品质量�P
为标样品纯度。
4　 结果与讨论
4∙1　 色谱柱的筛选

根据各单剂的分析方法�我们选用了
OV-17、OV-101、SE-30型填充柱和 SE-30型石
英玻璃毛细管柱�进行对比试验。试验结果
表明�SE-30型毛细石英玻璃柱分离时间短
且分离效果好。
4∙2　 线性关系的测定

称取几个质量递增的标准品�各加入2
mL内标溶液�在所选色谱条件下分别进行分
析测定�以质量为横坐标�以峰面积比为纵坐
标�绘于图中�各得到一条通过原点的直线
（图2）。

由图2可知�质量与其相应的峰面积比
呈良好的线性关系。

4为百菌清　6为甲霜灵　7为内标物
图1　百·甲混剂气相色谱图

图2　 百·甲混剂线性关系图

4∙3　 方法的精密度
准确称取同一个样品10份�平行测定其含量�百菌清标准偏差为0∙49�变异系数为

0∙46％；甲霜灵标准偏差为0∙42�变异系数为0∙53％。
4∙4　 方法的准确度（回收率的测定）

准确称取1∙0g样品10份�分别准确配加不同质量的标准品�按样品的操作程序测其含
量�回收率计算公式为：

x＝PxPs×100％ （2）
式中 Px 为配加不同质量标准品后测得的样品含量�Ps为配加不同质量标准品后样品的理论
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含量。
测得百菌清的回收率为98∙96％～100∙25％�甲霜灵的回收率为99∙23％～100∙18％。
综上所述�本方法线性范围广�有较高的精密度和准确度�方法简单、快速�适用于生产

监测控制。
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