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1 前言

烯 酰 吗 啉 ( dimethomorph) , 商 品 名 有 安

克等 , 化学名称为 4- [3- ( 4- 氯苯基) - 3- ( 3,4-

二 甲 氧 基 苯 基 ) 丙 烯 酰 基 ]吗 啉 。CAS 号 为

110488- 70- 5, 分子式为 C21H22ClNO4, 分子量

为 387.9[1]。其结构式为:
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Abstract: A method for the determination of Dimethomorph residue in soil was introduced in this

paper. The soil samples were extracted using acetone and ethyl acetate, cleaned up by SPE

( Florisil column) and determined by HPLC. The average recoveries of three kinds of soil were

85.4% ～94.8% , 79.8% ～92.9% and 81.2% ～94.8% ; The RSD were 3.36% ～5.02% , 2.64% ～

6.48% and 1.90%～3.06% respectively.
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摘 要: 本文确立了烯酰吗啉 3 种土壤中在的分析方法。土壤样品用丙酮提取 , 正己烷和

乙酸乙酯液液萃取 , 用固相萃取法 ( 弗罗里硅土小柱) 净化 , 然后用液相色谱检测。烯酰

吗啉在吉林黑土、河南二合土和江西红土中平均回收率分别为 85.4%～94.8%, 79.8%～92.9%

和 81.2%～94.8%; 相对标准偏差分别为 3.36%～5.02%, 2.64%～6.48%和 1.90%～3.06%。
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本文利用液相色谱研究烯酰 吗啉 在 3 种

土壤中的分析方法。

2 实验

2. 1 仪器、试剂和标准样品

2. 1. 1 仪器 及设备 Waters 2695 液 相 色 谱

仪配 2996 二极管阵列检测器、Empower 工作

站 、 电 子 天 平 ( BP2110D) 、 振 荡 器 ( ZP -

200) 、 旋 转 蒸 发 器 ( Buchi- 801) 、SPE 小 柱

( Florisil, 500mg, 6mL) 。

2. 1. 2 试剂 丙酮、正己烷、二氯甲烷、无

水 硫 酸 钠 ( 430℃下 烘 5h, 置 于 干 燥 器 内 备

用 ) 、 氯 化 钠 , 均 为 分 析 纯 ; 超 纯 水 ( 过

0.45μm) 、乙腈 ( 色谱纯, 过 0.45μm) 。

2. 1. 3 标 准 样 品 烯 酰 吗 啉 标 准 品 ( 纯 度

98%) , 由农业部农药检定所提供。

2. 2 供试土壤 3 种供试土壤分别为吉林黑

土 、 河 南 二 合 土 和 江 西 红 土 , 其 理 化 性 质

( 表 1) 。

2. 3 液相色谱条件 色谱柱: 4.6mm×150mm

C18; 柱 温 : 40℃; 流 动 相∶乙 腈 ∶水 =1∶1; 流

速 : 1mL/min; 进 样 量 : 10μL; 运 行 时 间 :

10min。

2. 4 样品前处理

2. 4. 1 提 取 准 确 称 取 20g 土 壤 样 品 于

300mL 三 角 瓶 中 , 加 入 70mL 丙 酮 振 荡

30min。准确移取 35mL 上清液置于 300mL 分

液漏斗 , 加入 5%的氯化钠溶液 50mL、乙 酸

乙酯和正己烷的混合溶液 ( 1∶1) 30mL 振荡 ,

静置分层后收集有机相 , 水相再用乙酸乙酯

和正己烷的混合溶液( 1∶1) 30mL, 振荡萃取 1

次。2 次萃取的有机相合并到三角瓶中, 通过

装有无水硫酸钠的漏斗过滤到圆底烧瓶 , 在

40℃下旋转蒸发近干。

2. 4. 2 净化 固相萃取小柱 ( 弗罗里硅土 ,

500mg, 6mL) , 先用 6mL 正己烷 和丙酮 的混

合溶液 ( 7∶3) 预淋洗。将样品转移到固相萃

取小柱上, 再用 15mL 正己烷和丙酮的混合溶

液 ( 7∶3) 淋洗, 收集于圆底烧瓶。

2. 4. 3 浓缩与定容 在 40℃下旋转蒸发、氮

气吹干, 以乙腈定容, 待测。

3 结果

3. 1 最佳吸收波长的选择 将烯酰吗啉标准

溶液进样分析 , 利用二极管阵列检测器进行

扫描 , 可得到烯酰吗啉的吸收波长- 响应值的

紫外吸收光谱图 ( 图 1) 。因此选择 240nm 作

为本方法的最佳吸收波长。

3. 2 标准曲线制作 准确 称 取 一 定 量 的 烯

酰 吗 啉 标 准 品 , 用 乙 腈 定 容 , 配 制 成 1.02×

103mg·L- 1 母液 , 再根据需要配制成不同浓度

的 标 准 溶 液 。 用 烯 酰 吗 啉 母 液 配 成 0.102、

0 .205、 0.512、 1.02、 2.05、 4.09mg·L- 1 一

系 列 标 准 溶 液 , 在 2.3 仪 器 分 析 条 件 下 检

测 , 以 烯 酰 吗 啉 的 浓 度 为 横 坐 标 , 峰 面 积

为 纵 坐 标 , 绘 制 线 性 关 系 曲 线 ( 图 2) , 其

线 性 方 程 为 y=30 420x+2 128.5, 相 关 系 数

R2=0.999 5。

3. 3 添加回收率 在 3 种供试土壤中分别添

加烯酰吗啉 2.02、0.189、0.037 7mg/kg, 设空

白对照, 各 3 个重复 , 按 2.4 的前处理方法提

取、净化、浓缩、定容。烯酰吗啉的添加回

收结果 ( 表 2) 。

图 1 烯酰吗啉紫外吸收光谱图
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4 结论

以上结果表明 , 应用液相色谱 分析 土壤

中的烯酰吗啉的含量 , 具有较好的回收率和

准确度, 满足农药环境行为研究的要求。
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图 3 烯酰吗啉标准品色谱图

图 5 烯酰吗啉河南二合土添加回收样品色谱图

图 6 烯酰吗啉江西红土添加回收样品色谱图

图 2 烯酰吗啉标准曲线
图 4 烯酰吗啉吉林黑土添加回收样品色谱图
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