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摘要 来用 H P l l0 O 型液相色讲仪
,

进行 了大豆氧化乐果残留分析方法和分析条件的探讨
,

结果表

明
,
以获取理想 的分 离度为 目标

,

绿合各项 因素
,

最适 宜的分析条件为
:

色讲柱为 L U N A S拌C18

15 Om m X 4
.

6 m卿 流动相 为 乙 睛 /水 = 6 / 9 4 ( v / v ) ;
·

检侧波 长为 22 0n m ;
进样 t 为 50 川 ; 流速 为

l m l/ 示 in . 柱派为室沮 (士 2 5℃ )
。

用甲醉一水和丙酮 一水做提取液
,

用二氛甲姚做苹取荆从大
、

豆及

土攘中回收乳化乐果
,

并用液相 色讲紫外检浏器外标法定黄侧定其残 留蚤
,

方法最小检 出全低
,

达

。
.

10 8gn
,

最低检 出浓度大豆植株和子杜可达 2拜g k/ g ,

土攘可达 0
.

4拜盯k g
。

添加 回收率为 87
.

3%

一 1 0 1
.

5%
; 变异系数为 0

.

” 一 16
.

98 %
。

说明乳化 乐果残留 H PcL 分析法是一个精度较高的新方

法
。
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随着科学技术的不断进步
,

分析手段和分析仪

器不断出新
,

农药残留测定的方法也不断更新
。

近

年来
,

我国科技工作者采用气 一质联用
、

液一 质联

用
、

酶抑制等国际上较先进的方法对有机磷农药残

留进行了测定 (路平等
,
2 0 0 2 ;史延茂等

,

2 0 0 3) 在有

机磷杀虫剂中
,

氧化乐果 的毒性较 大
。

国家有关部

门对氧化乐果的使用已 有严格的规定和管理要求
。

由于氧化乐果在我国是大吨位杀虫
、

杀蜻剂
,

每年约

消耗
`

肋6。吨左看
。

它适用范围广
,

药效好 ;价裕低

廉
,

深受广大农民欢迎
。

为解决农民不按安全间隔

期采收
,

过 t 用药和滥用农药的问题
,

满足无公害大

豆生产的需要
,

进行了氧化乐果残留分析方法的研

究
。

国标中氧化乐果含量 测定的方法 ( G B / T 6 6 9 6

一 19 86 )为
:

薄层一
`

澳化法和气相色谱法
。

澳化法为

化学滴定法
,

操作较炕琐
,

受外界因子干扰几率较

大
.

可用于原药和乳油的分析
,

但不适于残 留的分

析
.

来用气相色谱法测定氧化乐果含量时
,

设定的

柱温和气化检测温度远高于 1 50 ℃ ,

而氧化乐果在

13 5℃时会发生分解
,

在柱温和气化检测温度远远高

于其分解温度的情况下
,

对其含量 的精确分析会造

成怎样的影响
,

没有相关的资料
.

鉴于此
,

为了探索

新的
、

高效准确的
、

简便易行的分离和分析技术
,

本

研究尝试用液相色谱法测定氧化乐果含量
。

这种分

析方法可使氧化乐果 以活性
,

分子结构的形
「

式被检

侧
,

若俗要
,

可在液谱柱后有选择 的接收流动相
,

蒸

出溶剂后重新回收氧化乐果
。

1 材料与方法

1
.

; 1 试验材料

氧化乐果
:

( l) 防除大豆蚜虫用 40 %乳油
,

天津

农药广生产
。

( 2》卯
.

4% 标准样 品
,

美国 S i g m a 一

A ld r i e h 提供
。

大豆品种
:

沈农 6 号
,

辽豆 14 号
。

试剂
:

甲醉
、

丙酮
、

二抓甲烷
、

无水硫酸钠
,

均为

分析纯
,

及色谱纯乙精及二次蒸馏水
。

仪器
:

美国产 H lP lo o 型双泵高效液相色谱仪
,

带紫外检测器
、

原装色谱工作站数据处理系统
;
液

相色谱柱 。 1。
、

50 川液相色谱专用微量进样器
;
分析

天平
;

通声波振荡机 ;旋转蒸发仪 ;真空泵
;
50 Om l分

液漏斗
; l 0 0 0m l 圆底烧瓶

; 1 0
、

1 0 0
、

1 0 0 0m l 容量瓶
;

5 0 0m l 碘童瓶 ; 1
、

1 0m l 移液管 ; 1 0m l 玻璃注射器
;

G 4 砂芯漏斗
;
布氏漏斗

;
滤瓶 ;青霉素小瓶

;
研钵

;
40
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目筛
;0

.

4 5拜 针头式溶剂过滤头怡溶剂过滤 系统 ;

0.4 5拌水过滤膜 刃
.

4补 溶剂过滤膜
,

.1 么 试验方法
-

·

1
.

2
、

l 一分析仪器的选择
:

选定用液相色谱紫外检测

器泌定氧化乐果含量
. `

’
` ’

l沼
.

2 分析条件的选择
、 ,

A
:

根据氧化乐果的理化性质
,

选择用反柑色谱

柱
。

液谱柱条件的选择范围
:

( l ) S U P E L CO S I L C S

15 0 m m 火 4
.

6m m
,

5砰 ; ( 2 ) L U N A S拼C 18 1 5 0m m X

4
.

.

6饥m ; ( 3 ) L IC h
r o s o r h R P 一 1 8 10产

,
2 0 o m m x

4
.

6m m
o

B
:

检 测 波 长筛选 范 围 为
:

ZI On m f 220
n m ;

2 3O n m
。 ’

C
:

流动相的选择范围
:

甲醉 /水 ( 5 0 / 5 0 ; 3 0 / 7 0 ;

1 0 / 9 0 ) ; 乙睛 /水 ( 1 0 / 9 0 ; 6 / 9 4 ; 3 / 9 7 )
。

D
:

流动相流速调整范围为 l m l/ m in 和 0
.

s m l/

11 l ln
.

1
.

2
.

3 氧化乐果残留的田间试验方案

试验地点
:

沈 阳农业大学农学实验地
,

土壤为棕

壤
。

土壤质地 为中壤
.

供试大豆品种为
:

沈农 6 号

和辽豆 14 号
。

4 月 27 日播种
,

5 月 9 日出苗
。

9 月

3 0 日收获
。

试验小区
:
试验共设 4 个处理

,

即对照
、

每公 顷

用 40 %氧化乐果乳油 0
.

9
、

1
,

35
、

1
.

S L 的三个施药

处理
。

试验 按 裂 区设计
,

小 区面 积 15 时
,

行 距

60
c m

,

株距 1 I c m
,
5 行区

。

种植密度每公 顷 15 万

株
,

重复 3 次
,

大豆 的田间管理与当地管理措施相

同
。

施药时间为 6 月 15 日
,

7 月 1 日两个处理
。

施

药方式为喷施
。 `

1
.

2
.

4 残留分析样品的采集

采样时间
:

分别在喷药后 的 1, 15
,

30
,

60
,

90 天

采集样品
。

植物样采集
:

随机取样
,

每个处理用多点取样法

采集混合样
,

分根
、

茎
、

叶
、

英皮
、

子粒风干后称重
,

粉

碎
,

过 40 目筛备提取处理
。

土壤样 品采集
:

采耕层 15 c幻几 土壤
,

风干粉碎
,

过 4 0 目筛备提取处理
。 ·

1
.

.2 5 残留分析样 品的提取和净化

土壤样品制备
:

样品风干后碾碎
,

除去沙砾和植

物残骸
,

充分混合
,

过 40
「

目筛
,
称取 10 09 土样置于

50 Olm 碘量瓶中
,

加人适当的溶剂或溶液浸泡
。

经

超声振荡舒振荡以期充分溶出活性组分
,

用布氏漏

斗抽簿 ,瓶及残渣用溶剂洗 3一 5次后抽滤
。

滤液合

并后装人 500 血 l容量瓶
,

用溶剂定容
。

取 25 0m l 溶

液放人 50 o m l
`

分液偏斗中
,

用适量萃取溶剂分数次

振荡提取
,

静 ! 分层
。

分出萃取溶液经盛有硫酸钠

的砂芯漏斗脱水过德人
,

10D oml 圃底
’

烧瓶中
,

于真

空旋转蒸发仪中浓缩至干
,

残留物用定量的溶剂溶

解并无损转移至青霉素小瓶中冷藏备测
。

植物样品的制备
:

准确称取待测风干样 10 9 置

于 50 o m l碘量瓶 中
,

加人适当的溶剂或溶 液浸泡
。

经超声振荡器振荡以期充分溶出活性组分
,

用布 氏

漏斗抽滤
,

残渣重复上述操作再提取一 次并抽滤
。

滤液合并后装人 10 00 m l 圆底烧瓶
,

用 真空旋转蒸

发仪浓缩至约 100 m l
,

冷却后放入 500 m l 分液漏斗

中
,

用适量萃取溶剂分数次振荡提取
,

静置分层
。

分

出萃取溶液经盛有硫酸钠的砂芯漏 斗脱水过滤人

l 0 0 0m l 圆底烧瓶中
,

于真空旋 转蒸发仪中浓缩至

干
,

残留物用定量的溶剂溶解并无损转移至小瓶 中

冷藏备测
。

2 结果与讨论

2
.

1 分析条件的选定

2
.

1
.

1 液谱柱分离效果的比较

根据色谱柱本身的特性
,

在其他条件相同的情

况下
,

比较 了不 同色谱柱的分离效果
。

结果表 明
,

S U P E L C O S I L S拜C S ( 1 5 0m m X 4
.

6
~

) 柱 出峰最

快
,

L U N A S料C 18 ( 1 5O

mm
X 4

.

6m m ) 次 之
。

L i
-

Ch r o s o r h R P一 1 8 1 0拌 ( 2 0 0m m x 4
.

6m m )柱 出峰最

慢
。

基于提高工作效率
,
首先选 用 S U P E L CO SI L

5林e s ( 1 5 o m m x 4
.

G血 m )色谱柱做 T 进 一步分析
。

结果表明在流动相
、

检测波长 以及流速等检测条件

的研究过程中
,

目标物在该色谱柱上的分离效果始

终未能达到预期 目的
。

为了提高分离效率又分别考

察 T L U N A S拌C 18 柱 ( 1 5 0m m x 4
.

6m m ) 和 I
矛

i一

C h r o s o r h R P一 1 8 10拌色谱柱 ( 2 0 0 m m 火 4
.

6m m )
。

在下面选择的波长
、

流动相配 比
、

流速相 同的情况

下
,
L U N A S并C 1 8 柱 ( 1 5 o m m 只 4

.

6m m )分离效果很

好
,

且出峰较快
。

相 比之 T
,

L IC h r o s o r h R P 一 1 8

1 0拌色谱柱 ( Z o o m m x 4
.

6m m )虽然分离效果最好
,

但保留时何长
,

出峰慢
。

因此在保证分离效果的前

提 下
,

兼顾 工作 效 率
,

应选 用 L U N A S卜C 18 柱

( 15 Om m X 4
.

6m m沁
· `

2
.

1
.

2 流动相及流速的选择

反相液谱法常用的流动相是甲醇和水或乙睛和

水的混合液
。

在价格和化学试剂对工作环境的影响

等方面甲醇均优于乙精
。

故流动相先用 甲醇 /水 =
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50 / 50 ( y/V )
,

流速为 l m l / m i n
.

色谱柱为 S U P E L
-

C O S I L CS 1 5 o m m X 4
.

6m m
,

5料
。

但分离效果不好
,

氧化乐果与其它杂质峰不能分离
。

色谱柱不变
,

改

变流动相配 比为甲醉 /水 = 3。 / 70
,

10 / 90 ( V / V )
,

效

果仍 不 理想
,

因 此 不 能 采用 SU P E L C O SI L CS
15 0m m X 4

.

6m m
,
5拼色谱柱

。

再用 L U N A S拼C 18 柱 ( 1 5 0m m x 4
.

6m m )
,

流动

相配 比为甲醉 /水 = 10 / 9。 ( V / V )及流速为 l m l/ m in

的条件下
,

分离效果较好
,

但 出峰较慢
,

峰形较宽
。

由于乙腑极性较甲醉大
,

而猫度小
。

为改善峰形和

分离度
,

将流动相改为乙睛 /水 = 1。 / 9 0 ( V / v )
,

对

氧化乐果乳油样品分离效果很好
,

且出峰变快
,

峰形

窄
.

但植物提取残留样的检测试验结果并不很理

想
。

仍有个别样品中杂峰与氧化乐果峰交混
。

将流

动相配 比改为乙睛 /水 二 6 / 9 4 ( V /V )
,

分离很好
。

为节省乙睛用量
,

先将流动相配比改为乙睛 /水 ~ 3/

9 7( V / V )
,

出峰太慢
,

峰形不好
。

又用乙睛 /水 ~ 6/

94 ( V / V ) 的流动相
,

流速改为 。
.

s m l/ m in
,

出峰也较

慢
。

在流速定为 1 m l/ m in 时
,

则分离度
、

出峰速度

均很理想
。

氧化乐 果与其它杂质峰分离完全
,

峰形

对称
,

保留时间也比较适中
。

为得到更好的分离度
,

在采用 乙睛 /水 一 6 / 9 4

( V / V )的流动相
,

流速为 l m l/ m in 的条件下又用

L IC h r o s o r h R P一 18 1 0科 色谱柱 ( 2 0 0m m X 4
.

6m m )

进行试验
,

结果表明
,

分离效果虽然最好
,

但出峰慢
。

氧化乐果与其它杂质峰分离完全
,

但保留时间较长
。

此时
,

若调整流动相配比
,

增加乙睛的比例可以

加快各组分的出峰速度
。

但这样势必会提高分析成

本
,

同时也增大了废液的毒性
,

又恐与其它杂峰分离

度变坏
,

且与 L U N A S拜C 1 8 柱 ( 1 5 o m m X 4
.

6m m )相

比对添加 回收率值几乎没有影响
。

因此
,

IL C h r 。
-

s o r
h R P一 18 1 0拜色谱柱 ( Zo o m m x 4

.

6m m )也不宜

采用
.

因为氧化乐果 出峰后还有一些未知杂峰出峰速

度较慢
,

为使分析速度加快
,

我们采用 A 泵为乙睛

流动相
,

B 泵为水流动相
。

首先在 B 泵比例为 94 肠

的情况下将仪器稳定好
,

进样
。

当氧化乐果峰完全

出完后
,

工作站停止记录色谱图
。

立即将流动相换

成 B 泵 O%
,

这样可以加快出峰速度缩短分析时间
。

当杂峰出完后
,

将流动相换回 B 泵 94 %
,

稳定后再

进下一个样品
。

同时
,

为减小误差
,

降低最低检出浓度
,

进样量

定为 50 川
。

为减小溶剂出峰影响
,

植物及土壤样品

备侧液上机测试前用乙睛定容至 10 m l
。

2
.

1
.

3 检测波长的考察

氧化乐果在 2 2O n m 左右有较高的紫外吸收
,

通

过对 2 10
、

220
、

2 30 mn 波长的检侧 实验观察到
:

在

2 10 n m 处
,

几乎所有峰响应值都很大
,

本底值较高
,

一些无关峰千扰测定
。

在 2 2 o n m 处
,

氧化乐果吸收

峰较大
,

其它峰响应值明显变小
,

在氧化乐果保留时

间范围内无其它峰干扰测定
,

是较为理想的检测波

长
。

为降低其它非检测 目标峰峰值
,

采用了 2 3 o n m

检测波长
,

但氧化乐果峰也有较大降低
,

这样会降低

检测的灵敏度
。

综合利弊
,

宜选用 2 20 n m 做检测波

长
。

2
.

2 样品中级化乐果提取方法的研究

参考农残分析中介绍的样 品提取和净化方法
,

结合经验和试验条件
,

试验对其提供的方法加以简

化
,

由于添加 回收率简化前平均为 88
.

30 %
,

简化后

为 8 8
.

28 %
,

几乎无差异
。

故用简化后 的提取 和净

化方法
。

减掉净化步骤可以减少工作量
,

节省分析

时间
,

节约试剂用量
,

降低分析成本
。

2
.

2
.

1 土壤样品
:

样 品风干后碾碎
,

除去沙砾和植

物残骸
,

充分混合
,

过 40 目筛
,

称取 10 0 9 土样置于

5 0 0m l 碘量瓶中
,

加人 10 0 m l 水和 2 0 0m l丙酮
,

浸泡

3 0 分钟
。

在超声振荡器振荡 15 分钟
,

用布氏漏斗

抽滤
,

瓶及残渣用丙酮洗 3一 5 次并抽滤
。

滤液合并

后装人 5 00 m l 容量瓶
,

用丙酮定 容
,

取 25 0m l 放人

50 0m l分液漏斗中
,

用 2 0 0
、

1 0 0
、

1 0 0
、

1 0 0m l 二抓 甲

烷分 4 次振荡提取
,

静置分层
。

分出二抓 甲烷液经

盛有硫酸钠的砂芯漏斗脱水过滤人 l o o o m l 圆底烧

瓶中
,

于真空旋转蒸发仪中浓缩 至干
,

残 留物用 约

s m l丙酮溶解并无损转移至小瓶中冷藏备测
。

2
.

2
.

2 植物样品
:

准确称取待测 风干样 10 9 置于

5 0 0m l碘量瓶中
,

加人水一 甲醇混合液 3 0 0m l (水
:

甲醇 ~ 1
:

2)
,

浸泡 30 分钟
。

在超声振荡器振荡 15

分钟
,

用布氏漏斗抽滤
,

残渣重复上述操作再提取一

次并抽滤
。

滤液合并后装人 I Oo o m l 圆底烧瓶
,

用

真空旋转 蒸 发 仪浓 缩 至 约 100 m l
,

冷却后 放 人

5 0 o m l 分液漏斗 中
,

用 2 5 0
、

2 5 0
、

2 5 o m l 二氛甲烷分

3 次振荡提取
,

静置分层
。

分出二抓 甲烷液经盛有

硫酸钠的砂芯漏 斗脱水过 滤人 I 0 0 0m l 圆底 烧瓶

中
,

于真空旋转蒸发仪中浓缩至干
,

残留物用约 s m l

丙酮溶解并无损转移至小瓶中冷藏备测
。

备测样品上机前恢复至室温后用乙睛定容至

10 m l
,

仪器稳定后上机测定
。

采用外标定量
。

方法

操作简单
、

速度较快
,

无需特殊设备
。

所用溶剂价格

不贵
,

毒性相对较小
,

常规实验室均可实施
。
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2
.

3分析方法精密度
、

准确度的检验

2
.

3
.

1回收率的测定

回收率是考察分析方法准确度的重要指标
.

回

收率越接近 100写
,

表明测得数据越准
。

因为空 白

对照组的土壤
、

植物中应该没有氧化乐果
。

那么
,

在

空 白样品中定量加人氧化乐果标样
,

可计算其理论

量
。

再实际检测
,

将测得值与理论值相比
,

即可计算

出回收率
。

对标样
、

空白样品与添加氧化乐果后样

品的图谱进行 比较
,

结果 表明
,

在选定 的色谱条件

下
,

氧化乐果标样 出峰时间适中
,

峰形很好
。

且待测

样品中氧化乐果 出峰时间区段基本没有样品中的各

杂质峰出现
,

因此
,

比较容易辨别氧化乐果 峰
,

使残

留测定更为方便
。

根据残留测定要求
,

设定氧化乐果回收率的添

加浓度植物样品为 0
.

0 2
、

。
.

2
、

Zm g / k g
,

土壤样品为

0
.

0 0 4
、

0
.

0 4
、

0
.

4 m g / k g
。

具体操作方法 为
:

称取

5 0 9 植物样品和 2 5 0 9 土壤样品 (不喷施氧化乐果的

大豆和土壤的参照样品 )各三份
。

准确称取 0
.

01 9

氧化乐果标样于 1 # 100 m l 容量瓶中
,

用水定容后

取 l m l两份
,

各用水稀释 10 倍
,

分别均匀喷洒于一

份土壤样品和一份植物样 品
。

另移取 1 m l 于 100

m l 容量瓶中
,

用水定容后取两份 10 m l分别均匀喷

洒于第二份土壤样 品和植物样品
。

在 2 # 容量瓶中

取 l m l 两份
,

各用水稀释 10 倍
,

分别均匀喷洒于第

三份土壤样品和植物样品
。

这样
,

植物样品中氧化

乐果的含量分别达 0
.

0 2
、

0
.

2
、

Zm g / k g
,

土壤样 品为

0
.

00 4
、

0
.

04
、

0
.

4 m g / k g
。

将样品搅拌均匀后
,

充分

吸附
。

计算出每 10 9 植物样品和 50 9 土壤样品中氧

化乐果的量
。

2 小时后将添加氧化乐果的样品按上

文选定的提取方法进行预处理
,

上机分析
,

每个处理

测定 3 次
。

结果表 明
,

所采用的分析方法根部回收

率为 88
.

6%一 10 0
.

5%
;茎部回收率为 8 9

.

5%一 ”
.

3%
;
叶部回收率为 88

.

5% 一 101
.

4%
;
荚皮部 回收

率为 94
.

5% 一 ”
.

7 %
; 豆 粉 回收率为 87

.

3% 一

1 0 1
.

5 %
; 土壤回收率为 87

.

7% 一 98
.

4%
。

药残 留

登记试验准则 中要求添加回收率的范围在 70 % 一

1 10 %
,

一般平均在 8 0肠以上
。

本文所 采用的分析

方法
,

完全符合残留分析精度要求
。

2
.

3
.

2 最小检出量的测定

为检验分析精度
,

首先考察该检测方法 的最小

检出量
,

具体操作步骤如下
:

在选定的分析条件下
,

待仪器稳定后
,

将配制成

l p p m 的氧化乐果标准溶液进样 10川
,

根据其测得

峰高
,

将进样量减至 1川
,

还有较高 出峰
,

将 l p p m 的

氧化乐果标准溶液稀释 10 倍
,

再进样 1川
,

测得峰高

较基线噪音高近 3 倍
.

再减小进样量
,

分辨不 出氧

化乐果峰
。

由此方法本文测得最小检出量为 1
.

08

X 10 一 1 0 9
。

最低检出浓度计算公式为
:

最低检 出浓度 ( m g / k g ) 二

最小检出量 (
n g ) x 样本溶液定容体积 ( m l)

样本溶液进样体积 (川) x 称样重量 ( g )

在称取待测样 10 9 ,

样本溶液定容 10 m l
,

进样

50 川情况下
,

大豆植株各部位最低检出浓度为 2拼g /

k g
。

而土壤称样为 1 0 0 9
,

取浸 出溶液的一半进行萃

取
,

定容及进样量与植株 相同
,

则最低检 出浓度 为

0
.

4阳k/ g
。

且 液 相 色谱允许进 样 量 更大 ( 可 达

2 0。川或更多 )
,

所以最低检出浓度还可大大降低
。

2
.

3
.

3 精密度的测定

精密度是考察检测方法精度最为重要 的数据
。

为检验所选定分析方法测试数据的重现性
,

本研究

对添加不同浓度氧化乐果标样的豆粉样 品分别进行

了 6 次平行测定
,

结果如表 l
。

表 2 据表明
,

本文所选定分析方法 的变异系数

在添加 0
.

0 2m g / k g 时为 1 6
.

9 8 %
,

添加 0
.

Zm g / k g

时为 7
.

3 5 %
,

添加 Zm g / k g 时为 0
.

” %
。

而残留分

析要求添加浓度在 1一 1 0
、

0
.

1一 l
、

0
.

0 1一 0
.

1 m g /

k g 时
,

变异 系数 应 在 10 % 一 25 %
、

25 % 一 50 %
、

5 0 %一 1 0 0%
。

本测定方法变异系数值在残留分析

表 1 方法精密度数据

T a bl e 1 aD
t a fo r j u d g i

n g t h e p r e e is io n o f a n a l y s is m e t h o d

标准偏差

S dt
。

D e v ia t io n

变异系数 (% )

C V

0
。

1 5 2

2
.

2 5 6

2 1
.

9 2 8

0
.

19 5

2
.

0 8 2

2 2
。

2 4 3

0
.

2 1 3

2
.

2 0 6

2 1
.

8 7 6

0
.

2 5 3

2
.

2 4 7

2 1
.

9 8 1

0
.

1 75

2
.

3 36

2 2
.

0 4 6

0
。

1 6 4

2
。

2 6 5

2 1
。

72 2

0
.

0 3 2 6

0
.

1 6 4 2

0
.

2 17 8

1 6
.

9 8

7
.

3 5

0
.

9 9

要求精度范围内
。

2
.

3
.

4 线性相关性的分析

样品中氧化乐果的含量是用色谱图中氧化乐果

峰的峰高来计算的
,

为确定样品 中氧化乐果含量与

峰高之间的关系
,

特进行如下实验
.

配制 。
.

o s p pm
、

0一 p pm
、
0

.

Zp pm
、
0

.

3 p pm
、
0

.

4 p p m 五种不 同浓度的
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权化乐果标样溶液
,

在要求的色谱条件下依次进样

5 0川
,

侧得峰高与浓度对应值如表 2
.

表 2 浓度与峰高侧定数据

T a b le 2 oC
n e e n t r a t io n a dn P e a k va l u e

为 8 7
.

3% 一 10 1
.

5%
,
变异 系数为 0

.

9 9一 1 6
.

9 8%
。

说明氧化乐果残留 H P L C 分析法是一个精度较高的

新方法
。

浓度 m ` / L

C
o n e

en tar t io n
0

.

0 6 5 0
.

13 0 0
.

2 1 6 0
.

3 2 4 0
。

4 3 2
参 考 文 献

峰离 m A U P e a
k 0

.

0 4 8 0
.

11 2 0
.

2 10 0
.

3 13 0
.

4 24

从侧定值计算的 回归方程为
:
Y = 1

.

0 258 X 一

0
.

0 18
,

相关系数为 0
.

9 9 97
,

达到及显著水平
。

表明

选定方法在较宽浓度范围内浓度与峰高呈 良好的线

性相关性
,

符合分析精度要求
。

3 结论

3
.

1 以获取理想的分离度为目标
,

综合各项因素
,

最终选定的分析条件为
:

采用美国 H P l l 00 型液相色谱仪
,

带紫外检测

器
,

色谱工作站
,

数据处 理系统
.

色谱柱 为 L U
-

N A s拌C l s l s o m m x 4
.

6m m ;流动相为乙睛 /水 = 6 /

9 4 ( V/ V ) ;检侧波长为 22O n m ;
进样量为 5 0拼l ; 流速

为 l m l / m i n ; 柱温为室温 (士 2 5℃ )
。

3
.

2 用 甲醉一水和丙酮一水做提取液
,

用二抓甲烷

做萃取剂从大豆及土攘中回收氧化乐果
,

并用液相

色谱紫外检侧器外标法定量测定其残留量
,

方法最

小检出t 低
,

达 0
.

I O8 n g ,

最低检 出浓度大豆植株和

子粒可达 2严g / k g
,

土壤可达 0
.

4拼g / k g
。

添加回收率
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H P L C l l 0 0
.
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P i l l a r w a s L U N A S拜C 1 8 15 0m m X 4
.

6m m
,

f l u id s o l u t io n w a s a m i x t u r e o f C H 3 C N / w a t e r 6 / 9 4 ( V / V )
,

m e a s u r i n g w a v e l e n g t h w a s 2 2 0 n m ; e n t e r i n g s a m p l e q u a n t i t y w a s 5 0拌1
,

f lo w i n g s p e e d w a s l m l / m i n
,

p i l la r

t e m p e r a t u r e w a s 土 2 5℃
.

T h e m e t h o d i n t h i s a r t i e l e w a s e e r t i f i e a t e d t o b e a p p l i e d w i t h t h
e m i n im u m e h e e -

k i
n g 一 o u t v a l u e o f 0

.

l o s n g
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0
.
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。
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