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高压掖相色谱法测定马铃薯

中澡必灵的残留

摘 要

本文介 绍 马铃事中涕必灵 ����� 残留的提取
、

净化 及 用高压 液相 色 谱 荧 光

检侧器 定量 的方法
。

采用健合 佳胶吸附提取柱 �二醉译的 遗行样品 净化
，
可 以给 出

快速
、

准确 的结果
。

平均回
，
伏率 为��

�

�� 士 �
�

��
，
约� 。 。创���涕必 灵 �相 当于每公斤鲜马铃薯中

�
�

此���涕必灵� 可 以很容 易地从 马铃薯 �喻过涕必 灵
�

� 中检刚 出来
。

� 前 言

�
一

似
一

噬哩基�
一
�
一

�
一

苯 并 咪 哩 �涕 必

灵�是内吸性杀菌剂
，

对种子及在马铃薯的

贮存过程中
，

按�伍
�墓���的刘量使用涕必灵

能够抑制皮斑病
，

银屑病
，

干腐病和坏疽病

的发生
。

当前用于测定涕必灵残留的方法有紫外

及荧光分光光度法和薄层色谱法
，

但这些方

法费时
，

不适于作常规残留分析
。

涕必灵也

可用气相色谱法分析
，

但样品必须先进行衍

生化
，

增加这一步骤会造成祥品损失
。

涕必

灵还可以用高压液相色谱以紫外检测 器或荧

光检测器检测
，

这类方法大多数在净化时采

用在溶剂中分配
，

回收率不稳定
，

并且较麻

烦
，

不适于常规分析
。

本文所报告的报告的方法是
�

用键合硅

胶吸附提取柱 �键合二醉相提高取柱� 进行

样品净化
，

不需用溶剂分配
。

用高压液相色谱

荧光检测器测定涕必灵浓度
，

整个过程都简

化 了
。

� 样品提取

洗净的马铃薯 ����
，

用机械绞 碎
，

均

质
。

称上述样品分取 �叱于组织捣碎
，

机 中
，

加 �沁 们 二氯乙烷 �分析纯�
，
���无水硫酸

呐 �分析纯�
，

以最大速度捣碎��秒
。

将上述混合液转移使一氧化铝瓶子中
，

用�。 二之一氯乙烷定容
，

再 于 往 复 振 荡 器

�������一弓�
����� ���� 型

，

每分 钟 振 荡

���次
，

定位移动���
�

�� 上振荡 �小时
，

以

保证马铃薯组织细抱中涕必灵的充分提取
。

混合液经真空抽滤
，

用 �� �� ��的二 氯 乙

烷分步洗涤
，

滤液移至 ��� ��圆底烧瓶中
，

在肠 ℃减压蒸发至干
。

残余物用二氯乙烷溶

解
，

定容至 � ����
。

� 样品净化

涕必灵提取液的净化采用改�进 的 � � � �

�丁����。 �、� ������ ���� � ���� 工���
�

� 中所报

道的涕必灵从柠檬果实中萃取并用高压液相
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色谱紫外检测器定量测定的方法
。

键合二醇相柱 �柱体积容量����� “
� 先用

����二氯乙烷予淋洗
，

不使柱子流干
。

将 ���涕必灵提取液定量转移 至 二 醇

相柱中
，

用�。二�二氯乙烷洗脱
，

柱子在减压

的条件下放置 �分钟
，

保证二氯 乙烷的完 长

流出
。

吸附的涕必灵用 ���的甲醇�色谱纯��

����五在磷酸 �分 析 纯� ������
，
����

洗脱
，

洗脱液浓缩后用 甲 辞�磷 酸 定 容 至

���
。

品做回收率试验
。

回收率 范 围 为 ��
�

��一

��
�

��
， 压
拼均 回 收 率 为 ��

�

�� 士 �
�

��

���� � �
�

���
，
� ����和�

��
�� ������ 和

�。 饨�等 ������所给出的方法
，

回收 率 普

遍较低且不稳定
，

可能是在溶剂分配步骤 上

产生了低 回收率的结果
。

图 �显示了涕必灵残留提取液净化后的

典型
一

色谱图
。

用键合二醇相柱净化
，

可以净

化完全去除杂质
，

而且分析时间从��分缩短

使��分钟
‘

� 高压液相色谱分析涕必灵

�
�

� 仪 器

�
〕 已��� ����� 理�� 泵系统

�
’�
八 ��� �乙�� �� ���

一 ��。 进样系统

尸“ ��� ��。 。 � 工�卜 ��� 积分仪

���川 �、�� �、 附万
一
���高压液相色谱荧光

检测落义

…
一

�
�

…
�

�

�

�

�

�
一
�

匕丁工

、 当

�
�

� 色谱条件

色谱柱
�

一��柱 ���� 冲拓 。 。 ，

粒度

����� �

激发波长
� ���二�

发射波长
� ���“ ，，‘

流动相
�

乙睛 �色谱 纯���
�

�、。
� 氯 化

钠中含�
�

���的磷酸溶液 �分析纯� ����

��
，
����

进样量
� ��，‘�

载液流速
� �

�

�������

涕必灵的保留时间
� �

�

��分

定
�

最方法
�

外标法

�

�
�

�
一�

�
一上 ��

�
�

� � 乃

�、
�

�� 、 玲午乍�
，

图 � 涕必 灵人留提取液净化后 色谙

高压液相色谱分析涕必灵

以往的工作证明
�

非 极 性 相 �例 如
�

��� ��和 �����
�战 �

等所描述的条 件�

与中等极性的一�� 相比较
，

前者对涕 必 灵

的保留行为不佳
。

尽管涕必灵在非极性相上回收率低是个

问题
，

而且涕必灵峰不能和干扰 峰 完 全 分

开
，

�
��� �

等 ������还证明了流动条件抑

制涕必灵的紫外或荧光响应
，

因此降低了灵

敏度
。

� 结果与讨论

�
�

� 回收率

取��个分别都施��拼‘涕必灵的马铃薯样

�
�

� 员敏度

用荧光检测器测定马铃薯中的洋必灵
，

其检测限达到 �
�

���拼‘ ，

相当于每公斤马铃
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薯中 。 �

�����涕必灵
。

理论上
，

增加进 样

体积
，

涕必灵可在更低的水平检出
。

以往的

工作表明
�

由于提取液中其它组分对紫外光

的吸收
，

紫外检测器的灵敏度比荧光检测器

的灵敏度低大约 �� 倍
，

并 且 基 线 噪 声 较

大
。

� 结 论

与其它方法比较
，

本方法有如下优点
�

�� 改变了溶剂分配净化提取液的方 法
，

大大缩短了样品分析时间
。

处理
，

分析一个

样品大约需���小时
，

使用其它方法需 �天

时间
。

�户 降低了劳动强度
，

由于分析方 法 的

特点
，

一系列样品能连续处理
。

���� 检测限低
，

杂质及干扰物质能滞留

在键合二醇相净化柱上
。

随着食品和环境保护法中有关食品化学

残留量的不断变更
，

常规的残留分析变得更

为频繁
。

本方法的分析速度
，

精密度
，

灵敏度都

是最佳的
，

能够保证涕必灵的常 规 残 留分

析
。

对于其它样品中的涕必灵的分析
，

只须

在样品提取步骤稍加改动
，

便也可在较宽范

围内检测出来
。
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