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! 前言

氨基甲酸酯类农药的检测有气相色谱法$
高效液相色谱紫外检测法$ 高效液相4柱后衍

生法以及新近发展起来的气质联用法和液质联

用分析法等% 由于氨基甲酸酯类杀虫剂气相色

谱检测时存在不稳定的问题! 部分氨基甲酸酯

类农药! 如涕灭威$ 甲萘威易发生分解! 导致

检测结果不稳定& 高效液相色谱4紫外检测的

灵敏度达不到要求! 出现有些样品低浓度时无

法响应等问题% 而用高效液相色谱4柱后衍生

系统4荧光法检测! 被测组分稳定! 重现性良

好 ’5$/$6$7(% 本文分析了玉米粉中 2 种氨基甲酸

酯类农药! 以 894:;.-%#%; (<= 小柱净化! 采用

高效液相色谱4柱后衍生4荧光检测器进行检

测! 该方法重现性好$ 回收率高和检测限低!
适合玉米粉中的氨基甲酸酯类农药分析%
" 试验部分

/> 5 仪器和试剂 ?*$"-# /132 液相色谱仪$
荧光检测器$ 柱后衍生系统! 9@ 柱 )6>3,,!
520,,*! 旋转蒸发仪$ 氮吹仪$ 匀浆机%

高效液相色谱柱后衍生化法检测
玉米粉中的氨基甲酸酯类

农药残留
黄琼辉! 康文斌
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摘 要! 本文建立玉米粉中几种氨基甲酸酯类农药残留量的测定方法! 样品用乙酸乙酯提

取! 以 894:;.-%#%; O<= 小柱净化! 采用高效液相柱后衍生化法系统" 荧光检测器检测# 方

法 对 2 种 氨 基 甲 酸 酯 类 农 药 的 最 低 检 出 浓 度 在 0>006 /"0>007 7,ESTE! 回 收 率 在 @/>2U"
3V>6U之间! 变异系数在均#1>/U$
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灭多威$ 克百威$ 甲萘威$ 抗蚜威$ 甲硫

威 2 种农药标准品由国家农药质量监督检验中

心提供% 提取试剂乙酸乙酯$ 甲醇$ 乙腈均为

分 析 纯% 无 水 硫 酸 钠 "分 析 纯&’ 120!烘 烤

/4% 流动相’ 甲醇$ 乙腈 (色谱纯&% 水为超

纯 水% 56789.-%#%9 (:; 小 柱 ’ 1,5 <=>"9&. 公

司生产% 柱 后 衍 生 试 剂 邻 苯 二 甲 醛 )?:+&$
二巯基乙醇均购于德国 @;A6B 公司*
/C / 色谱条件 流动相’ 梯度洗脱 "表 D&%
流速 DE2,5F,%)! 在线脱气% 柱温’ G0!% 反

应 器 ’ H0!% ?:+ 和 I*?J 溶 液 流 速 0E2,5F
,%)% 荧 光检测 器激 发波长’ GG3),! 发射波

长’ KK2),% 运行时间’ G0,%)*

在上述色谱条件下! 氨基甲酸酯类杀虫剂

各农药保留时间分别约为灭多威 2EH,%)! 克百

威 DGEK,%)! 甲萘威 D2EL,%)! 抗蚜威 DLE3,%)!
甲硫威 /0E0,%)*
/E G 试验步骤

/E GE D 提取 称取 D0M 样品于烧杯中! 加入

20,5 乙酸乙酯! 匀浆 /,%)! 过滤 "滤斗中加

入 /0M 无 水 硫 酸 钠&! 再 依 用 /0+ /0$ D0,5
乙酸乙酯淋洗烧杯$ 滤斗! 收集淋洗液! 于旋

转蒸发仪浓缩近干! 待净化*
/E GE / 净化 56789.-%#%9 <:; 小柱用 2,5 乙

酸乙酯淋洗! 将上述浓缩液转 移入上 柱! 用

D0,5 乙酸乙酯淋洗! 收集洗脱液! 用氮吹仪

吹干! 用乙腈溶解并定容到 2,5! 过 0EK2!,

滤膜! 待进样*
! 结果与讨论

GE D 线性关系 配制灭多威$ 克百威$ 甲萘

威$ 抗蚜威$ 甲硫威 2 种氨 基甲酸 酯类农 药

0E002$ 0E0D$ 0ED$ 0E2$ DE0,MFNM 混 合 标 准 溶

液! 按设定好的色谱条件进行分析! 以峰面积

)O# 对质量浓度 )&! ,MFNM# 作图得工作曲线

)表 /$ 图 D#*

GE / 最低检出浓度 通过进行最低检测浓度

实验! 2 种农药的最低检出浓度分别为’ 灭多

威 0E00K /,MFNM% 克 百 威 0E00K 0,MFNM% 甲 萘

威 0E00K K,MFNM% 抗 蚜 威 0E00G /,MFNM% 甲 硫

威 0E00K G,MFNM )图 /$ G#*
GE G 方法回收率 在玉米粉中添加 2 种氨基

甲 酸 酯 类 农 药 进 行 回 收 率 试 验 ! 添 加 量 为

0E0D$ 0ED$ DE0,MFNM! 均 取 得 比 较 好 的 结 果 *
灭多威$ 克百威$ 甲萘威$ 抗蚜威$ 甲硫威的

回 收 率 分 别 在 H1ELP"3/E1P$ H/ELP"3DEGP$
H/ELP"3/EHP$ HGE/P"3DEDP$ H/E2P"3LEGP$
之间! 变异系数均#1E/P )表 G#*

图 ! 氨基甲酸酯类农药线性关系图
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图 ! " 种氨基甲酸酯类农药添加回收率色谱图图 # " 种氨基甲酸酯类农药标样色谱图

45 6 结论 本文建立了以 789:;.-%#%; (<= 小

柱净化! 高效液相色谱9柱后衍生9荧光法检

测玉米粉中 2 种氨基甲酸酯类农药残留的分析

方法! 该方法重现性$ 回收率均满足农药残留

分析要求! 为分析玉米粉中氨基甲酸酯类农药

残留提供了参考%
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