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摘 要 建立 了衍 生化 高效液相 色谱 法对草甘磷原 药 中痕量 甲醛含量进行测 定的 方 法
。

样

品 中残 留 甲醛经超 声波 水浴提取
,

与 , 一二峭基苯拼衍 生反应
,

生 成 的 , 一二稍基苯踪
,

用反相 色谱柱进行分 离
,

在 紫外波长 下检测
,

外标法定量
。

该分析方法在 一

叭
浓度范围呈 良好线性

,

添加 回收率在 一 之 间
,

相对标准偏差
。

本文 实测样品 中

甲醛的 最小检 出浓度为 叭
。
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国标方法 一 中草 甘麟原

药 中甲醛的测 定采用 的是 乙酞丙酮显色法 ’〕,

但是这 种方法灵敏度 较低
,

且可能产生 一定

干扰和假 阳性误差
,

该方法不能 满 足 国 际贸

易中农药产品质量控制的需要
。

文献报道 了

空气 和食 品 因此衍生化后 的试液无法 直接进

行气相 色谱分析
。

本文 建立 了草甘麟原药 中

痕量 甲醛经超声波提取
、

与 , 一二硝基苯脐试

剂衍 生化后 经反 相 高效液相 色谱快速分离
,

紫外检测器检测的方法
。
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编需娜书咤盆 味踢砰考 , 有叮 现
,

实验部分

主要仪 器 与 试 剂 液相 色谱仪 刃

型 检测器
,

北 京创新通恒有 限公

司 乙精 色谱纯 水 色谱纯 四氯化碳

分析纯 磷酸
,

分析纯 盐酸溶 液

比 乙睛 四 氯化碳 磷酸 体积 比

现配现用
。

甲醛 水溶液 草甘麟原

药 纯度 由捷马化工有 限公 司提供
, 一二硝基苯麟 分析纯

。

色谱操作条件 色谱柱

流动相 乙睛 水

并 检测器 紫外 波长 流速

进样量 林 保留时间
, 一二

硝基苯腆约 么小二硝基苯踪约
。

测 定 步骤

, 一 二 硝 基 苯 脐溶 液 的制 备 称取
, 一二硝基苯脐于 容量瓶中

,

加

入 乙 睛 四 氯化碳 磷 酸 体积 比 溶

解
,

定容至
。

甲醛标准溶液 的制备 称取

的甲醛水溶液 于 容量瓶中
,

乙睛稀

释超声溶解
,

定容至
,

取此溶液 用

乙睛稀释并定容至
‘。

, 一二硝基苯腺标准溶液 的制备 分

别移取 甲醛标 准溶液
、 、 、 、 ,

加

人 的 , 一 二 硝 基 苯 脐 溶 液
,

用 讥
调 节 至

,

超声波振荡
,

冷却

放置 至室温后用 乙睛定容到
,

待测
。

, 一二硝基苯踪标准 曲线的建立 在

卜述操作条件下
,

待仪器稳定后
,

即相邻两

针的相关响应信号之 比的相对偏差
,

通

过定 量环定量进样 卜
,

测量保留时间和峰

面积
,

每个浓度重 复测定 次
,

取峰面积均

值和 甲醛浓度作图
,

绘制标准曲线
。

草甘麟原药中甲醛含量的测 定 称取

草
一

甘麟原药
,

乙睛一水溶解
,

加人

, 一二硝基苯胁溶液
,

用 。
讥 调节

到
,

然后在超声波水浴 中反应
,

冷

却放置至室温
,

用 乙睛定容到
,

反应液

经微孔滤膜过滤
,

通过定量环定量进样 林
,

, 一二硝基苯腺根据保留时间定性
,

外标标准

曲线法定量
。

结果与讨论

色语条件 经过优化
,

选定 了 中描

述的色谱条件
,

色谱流动相为乙精 水

可 以获得满意的分离效果
,

典型色谱图 图

甲醛添加浓度为 叭
。

牡牡
时间‘口

图 分离 , 一二硝谷苯麟和 ,

二

硝荟苯膝的色谱圈

最 小 检洲 限 的测 定 通过配制不 同浓度

的甲醛溶液反应后
,

进行检测
,

对草甘嶙原药

样品中甲醛的最低检出浓度为 吵
。

精 密度的测 定 在稳定的色谱操作条件

下
,

对某一未知甲醛含量的同一样品多次重复

测 定
,

测得 甲醛含量平均值为 眺
,

其

标准偏差为 二 次测定
,

变异 系数为
。

添加 回 收 率的 侧 定 通 过
, ,

岁 个浓度水平的添加 回收率实验 平

行 次
,

结果表明草甘麟原药 中甲醛 的回收

率在 一 之间
。

线性范 围的测 定 按照 节配制标准

溶液
,

并进行色谱分析
。

以 峰面积对标液浓

度 作 图
,

建立标 准 曲线 图
。

结果 表 明
,

又 】仪犯

以 】

】

《 】
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彩阿世

图

甲醛浓度 口创飞

甲醛含且侧定的线性范围
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篡霎粼豁涎雾
在 一 几 进 样 浓 度 范 围 内

,

衍 生 产

物峰面积与甲醛浓度间呈 良好线性相关
。

进一

步扩大考察 的浓度范 围
,

发 现在 一

叭
范围内均呈 良好线性关系

。

高浓度 甲醛的测定

时可 以适当稀释若干倍后进样分析
。

草甘麟样品 中的 甲醛含量 对某工厂 生

产的 个批次草甘麟原药 甘氨酸路线生产

进 行了 甲醛 含量 的测 定
,

结果表明 各个批

次草甘嶙原 药 中 甲醛 含量 在 一

吵 之

间
,

符合 规格要求 要求 毛 妙
,

相 当

于 毛
。

结论

建立 了农药草甘磷原药 中痕量 甲醛 的快

速仪器测 定方法
。

样 品经离线衍 生 化和超声

波提取
,

采用反相高效液相色谱法分离 甲醛

衍生 化产物
,

用 紫外检测器进行检测
,

外标

法 进行定量
。

采用 色谱柱
,

在 乙 睛 水
,

流速 的条件下
,

甲醛 衍生

物 与 , 一二 硝基苯脐衍生化试剂 可 达到基线

分离
。

本 文 对 甲醛衍生化产物 的检测方法进

行 了较 全 面评 价
,

该分 析 方法 在 一 梦

浓 度 范 围呈 良好线性
,

添 加 回收 率在

之间
,

相对标准偏差
。

样 品 中甲醛

的最小检测浓度 为 眺
。

由于 农药

规格 中规定 甲醛含量不得高于 眺
,

因此

本文的方法 已完全满足分析的需要
。

建立的甲醛含量的测定方法准确可靠
,

具

有较高的灵敏度
,

方法简单
、

快速
,

适用于质

检和质量控制分析
。

建议该方法也可应用于其

它农药原药或制剂中痕量 甲醛含量的测定
。
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