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摘 要

本文研究了用气相色谱分析植物
、

土坡和水中甲银落醋的残留量
:

样 品 于 丙 酮 提

取
、

石油醚苹取
、

徽型弗罗里硅上层析柱净化后
,

用带有 电子捕获检侧器的气相色 谱 仪

进行检溯
。

土城 中 添 加 浓度 为 。
:

�。一‘:; 。协侧名时
,

平 均 回 收 率为 肚二 士<: 2 =

8> 士 .石= 9 ,
植物中添加浓度为。

。

;� 一 � ‘

;; 卜盯4时的平均 回收率为 ?
:

� 士 ! : < =
, 水

中添加浓度为。:

�; “4≅ Α 1时
,

回收率为 �;;
:
! 士 2 : ? =

:

甲氰菊醋 8Β Χ Δ Ε Φ0 ΕΓ6 ΗΦ ΙΔ9 化学名称为
。 一

氰基
一
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ϑ
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四

甲基环丙烷叛酸醋
,

属于拟除虫菊醋类杀虫
、 ‘

杀蜻剂
:

有关甲氰菊醋的提取
、

净化及气

相色谱分析国外文献巳有报道
:

本文对前人的提取
、

净化方法进行了改进
,

采用丙酮振置提取
,

石油醚萃取
,

少量

样品弗罗里硅土微型柱净化
,

用带有电子捕获检测器的气相色谱仪对甲氰菊醋的含量进

行测定
:

本法与通常的分析方法比较
,

可以节省大量的淋洗液和弗罗里硅土
,

具有 快

涟、 灵敏
、

经济等优点
,

适用于环境样品中甲氰菊醋残留量的分析
:
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级 , 层析用弗罗里硅土
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�? ; ℃活化< Η
,

冷却后用 Π = 8Σ ≅ Τ 9 蒸馏水脱活于过夜后使用
,

一周后需重新活化处理 , 淋 洗 液
,

石油醚
一

乙酸乙醋 8ϑ; Υ�
, ∃ ≅ ς 9
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甲氰菊醋
,

纯度为   = 8日本住友化学工业株式会社提供 9 , 贮备液
,

含 甲 氰 菊

醋 � Θ 1。
一 “4 ≅ Α 1丙酮液 Ν 工作液

,

含甲氰菊醋 � Θ � ;
一 ‘ ,
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分析步骤
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ϑ
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� 提取

植物 以甘蓝为材料
,

称取切碎混匀的甘 蓝 ϑΠ
:

她
,

加 入 %∋;Α 1 丙 酮
,

于 振 聋

? ∋Α ΙΔ 后
,

用布氏漏斗抽滤
,

残渣用 ? Θ ?; Α 1丙酮洗三次
:

将丙酮提取液 转 入 分 液漏

斗
,

于相继力自入。。扣9石油催
、

鑫厦妇咖邻幽露鬓妇厦欣1寝窦 噶霆奢誉霆嗜Ι 福藕 � 。让
,

静置

使分层
,

将下层蔽 8水丙酮 9 转到另一分液漏斗
,

用 ?; Α 1石油醚再萃取一次
,

于分黯
弃去水层

:

合并石油醚液
,

经无水硫酸钠干燥后转入 Ο 一 Μ 浓缩器
,

在<; ℃水浴上减压浓

缩
,

定容至 � ;: 0 Α 1,

待净化
:

土壤 称量过 ϑ Α Α 筛的风干土ϑ Π
:

她
,

加入水 2 Α 1左右使其含水约为ϑ Π =
,

供添加

回收实验用
:

田间实际土样检测时
,

称取湿土?;
:

; 
,

另称一份测含水量
,

置于Π ; ;Α 1锥

衫瓶中
,

加入蒸馏水ϑ ∋Α 1
,

再加丙酮
一

石油醚 8�。Υ ? , ς ≅ ς 9 � ?; Α 1,

于振撮提取�Η 后
,

用布氏漏斗抽滤并以 ? Θ ‘

;Α� 丙酮洗涤
瘫

三琳以后 步骤与处理擅物样品方法摺 咸
水样 取水样 � ;; Α 1

,

加入 ϑ  无水硫酸钠
,

振摇溶解后
,

甩知Α 攀石油醚萃取二次
:

合并石油醚
,

经无水硫酸钠干燥后
,

滤入 Ο 一
Μ 浓缩器并在右代水浴上减庄浓缩

,

定容到

适 当体积后直接进样测定
:

若水样中杂质较多
,

需于净化后再进行检测
:

ϑ
:

ϑ 净化

本净化方法采用少量样品微型柱净化
,

实需相当于 ϑ
:

Π 样品的石油醚提取液过柱净

化
·

微型层析柱规格为中0
·

Π ‘  
·

0Ξ Α
,

下端塞少许脱脂棉
,

用湿法装柱法
,

装入 ;: ! 弗

罗里硅土
,

从上端加 � Ξ Α 厚的无水硫酸钠
,

用淋洗液 �
:

“Α 琏行预淋洗
,

待琳珠依刚移
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 色谱分析

色谱条件 色谱柱为 3
+
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柱温% ∃> ℃
,

气化室%洲℃
,

检测器% => ℃
,

岐管% => ℃ Γ
载气为高纯氮 ΦΗΗ

+
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定量方法

苏大水等
Υ

甲氰菊醋残留量的气相色谱分析 < 2

采用外标直接比较法定量
,

在上述操作条件下甲氰 菊 醋 的 保 留 时 间

为 � ‘� Π,’
,

与杂质峰清晰分离 8图 ϑ 9
:

在标准样品与样品量进样体积相同时
,

计算公式为
Υ

甲氰菊醋 8件4 ≅ Α 19 二
样品响应值 8Α Α 9
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标样响应值 8Α Α 9

结 果 与 讨 论

�
:

方法灵敏度

多次重复试验结果表明
,

甲氰菊醋的最小检出量为Π Θ � ;ΨΨ ‘’4: 在 实 际样 品 检 测

时
,

植物和土壤样品为 ϑ
:

Π 
,

净化定容�
:

0Α1
,

进样么。旧
,

植物和土壤样品的最低检出

浓度为Π > � ;
一 ?协4 ≅ 4

Ν
水样为一0 0Α 1

,

定容Ζ
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,
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:
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,

最低检出浓度为 �
:

ϑ Π Θ

� ; 一 ‘协4 ≅ Α 1
。
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方法准确度

本法准确度用添加回收率表示
:

在未被甲氰菊醋污染的植物
、

风干土和 自来水中
,

按

各种添加浓度添加已知浓度的丙酮标准液
,

按上述方法测定回收率
,

结果 见表 �一?
:

如麦所示
,
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样在。
:

�; 陀≅ Α 1残留含量时
,

回收率为 � ;;
:

! 士2
:

? =
:

可以看出
,

在所添加的浓度范 围

内
,

本方法的准确度甚好
:
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表石 水中甲氰菊脂添加倒收琴二
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在实际使用甲氰菊醋时
,

植物
、

土壤和水中的残留含量正好在这些范围以内
,

所以

方法可以用于一般环境样品中残留量的分析
:

?
。

方法精密度

本方法的精密度用 Π 次以上平行添加回收率的变异系数来表示
,

其结果互瞬羹
一

王Ρ ?
:

从三个表可以看出
,

方法的精密度是令人满意的
:

因此
,

本 法 的 灵敏度
、
砰暮确度幕启精

密度均达到了 当前农药残留分析技术的要求
:
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