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! 前言

戊 唑 醇 "$"34&.)*5.6"$ 是 德 国 拜 耳 作 物

科学公司开发的产品% 戊唑醇属于低毒& 广

谱& 内吸性的三唑类杀菌剂! 对于苹果斑点

落叶病等病害的防治有效% 国外有报道用薄

层 色 谱& 液 相 色 谱 法 分 析 戊 唑 醇 的 残 留 量!
国内未见戊唑醇的残留分析方法报道% 笔者

在其实验室的条件下! 建立了戊唑醇在苹果

和土壤中残留的液相色谱分析方法! 操作简

单! 戊唑醇与杂质分离完全% 方法的灵敏度&
精密度和检测限都符合农药残留分析的要求%

" 实验部分

/7 8 仪器和试剂 日产岛津高效液相色谱仪

9:;80+<=>! 配有 ?@ 检测器& 自动进样器和

分析软件 :6*##;@!’ 8A80 万和 8A800 电子天平!
康式振荡机& 旋转蒸发器& 高速离心机& 超声

波清洗器’ 甲醇 "分析纯& 色谱纯$& 双蒸水&
二氯甲烷& 乙酸乙酯& 石油醚均为分析纯 "使

用前需重蒸馏$! 氯化钠& 醋酸铅& 无水硫酸钠

"使用前在 B10!烘烤 BC$! 弗罗里硅土& 中性

氧化铝& 1B1 助滤剂等’ 戊唑醇标准品 "含量

D172E$! 由德国拜耳作物科学公司提供%

戊唑醇在苹果和土壤中的

残留分析方法
陈 莉! 陈家梅! 戴荣彩! 夏福利! 余苹中
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摘 要! 本文建立了戊唑醇在苹果和土壤中残留的液相色谱分析方法7该方法仪器最低检出

量 为 B"80;88M" 最 低 检 出 浓 度 为0700/,MARM" 平 均 回 收 率 为 F172E#80/7/E" 变 异 系 数 为

/7F1E#D7BTE#
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/3 / 样品前处理

/3 /3 4 土壤样品 称取土壤样品 /05 于三角

瓶中! 加入 10,6 甲醇水溶液 "甲醇!水78!9!
!"!$! 振荡 90 ,%)! 抽滤! 用 /0,6 甲醇洗涤

滤渣% 合并滤液! 转入分液漏斗! 加入 1:氯

化钠水溶液 400,6! 用 ;0& ;0& /0,6二氯甲

烷萃取 9 次! 合并二氯甲烷! 经旋转蒸发至

干! 用 40 ,6 甲醇定容! 离心! 待<=6> 测定%
/3 /3 / 苹果样品 称取苹果样品 /05 于三角

瓶 中! 加入 10,6甲醇! 振 荡 90 ,%)! 抽滤!
用 /0,6 甲醇洗涤滤渣! 合并滤液! 转入三角

瓶 中 ! 加 ?0,6 蒸 馏 水 & 1,6 饱 和 醋 酸 铅 &
/0,6 饱和氯化钠水溶液! 摇匀静置! 经垫有

1;1 助滤剂的布式漏斗抽滤% 将滤液转移到分

液漏斗中! 用 ;0,6 二氯甲烷分次洗涤滤瓶转

入分液漏斗! 手摇振荡 9,%)! 静置分层! 下

层二氯甲烷经无水硫酸钠脱水后收集在圆底

烧瓶中! 水相再用 90,6"/ 的二氯甲烷萃取 /
次! 合并 二氯甲 烷! 经;0#水 浴 旋 转 蒸 发 至

干! 待柱净化%
玻璃净化柱下端垫少许脱脂棉! 依次装入

少许无水硫酸钠& 45 中性氧化铝& /5 弗罗里

硅土& 无水硫酸钠! 先用 40,6 石油醚淋洗空

柱! 然后用 /,6 石油醚溶解& 转移样品残留物

到净化 柱上! 依 次用 90,6 乙 酸 乙 酯@石 油 醚

"1!A1! !"!$& 90,6 乙酸乙酯@石油醚"4!A! !"
!$ 淋洗柱子! 弃之’ 用 440,6 乙酸乙酯@石油

醚 "41!?1! !"!$ 淋洗并收集! 经旋转蒸发至

干! 用 40,6 甲醇定容! 离心! 待 <!6> 测定%
/3 9 测定液相色谱条件 日产岛津高效液相

色 谱 仪 6>B40+CDE! 色 谱 柱 ( 岛 津 >4? FG(
柱! /10,, );32,, %3’3$! 流动相( 甲醇!水7
?0 !/0 " !"!$ ’ 柱 温 ( 90# ’ 检 测 波 长 (
//9),’ 流速 03?,6@,%)’ 进样量 40!6’ 戊唑

醇相对保留时间( 约?3?,%)%
/3 ; 最低检出量 ;"40H445%
/3 1 最低检出浓度 苹果& 土壤( 0300/,5@I5%
! 结果与分析

93 4 检测波长的选择 紫外扫描表明戊唑醇

在 //0), 处有最大吸收波长! 但在 //0), 处

戊唑醇与苹果样品中的杂质分离不好! 有干

扰% 选择 //9), 作为检测波长时! 戊唑醇与苹

果样品中的杂质分离完全! 不干扰样品中戊唑

醇的测定! 所以选择 //9), 作为检测波长%
93 / 分析方法的线性相关性 准确称取戊唑

醇标准品 0301/ 905 "精确至 03000 0/5$! 用甲

醇溶解并定容于 400,6 的容量瓶中! 此液为

浓度 100,5@I5 的标准母液% 用甲醇逐级稀释

母 液 ! 配 置 成 浓 度 为 0& 034& 031& 4& 1&
40,5@I5 的标准系列液! 在上述条件下测定!
获得浓度对峰高呈线性关系! 方程 J7H4/322K
4 1A2L ")72! -703AAA A $ "图 4$%

93 9 分析方法的精密度和准确度 对未施用

过戊唑醇的清洁苹果和土壤! 添加戊唑醇标

准溶液! 添加浓度为 030/& 034& 430,5@I5! 获

得全流程的回收率 "表 4$% 戊唑醇在苹果中

的 回 收 率 ?132:$4043/:! 变 异 系 数 /3?1:$
A3;8: ’ 在 土 壤 中 的 回 收 率 A13?:$40/3/:!
变异系数 /3AA:$A3/8:% 以上结果满足农药残

留试验的要求%

残 留 分 析

图 ! 戊唑醇标准曲线图
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! 结论

本文利用液相色谱法 测定戊 唑醇 在苹果

和土壤中的残留量! 方法的回收率$ 变异系

数均符合要求! 且线性关系良好% 前处理简

单! 戊唑醇与样品中的杂质分离完全% 此法

准确$ 快速$ 灵敏度高! 能够满足农药残留

分析的要求%
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