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高效液相色谱法同时测定牛肉及其制品中

敌草隆 绿麦隆的残留量α

韩红岩 李军民 曹生君 黄化成
山东农业大学 泰安 山东荷泽商检局 荷泽

提 要 介绍了用高效液相色谱同时测定牛肉及其制品中脲类除草剂 敌草隆 绿麦隆残留量的方法∀ 色谱

柱为 柱 流动相为甲醇 水 Β ς ς 检测∀ 最小检测量 敌草隆为 绿麦隆

为 ∀ 线性范围均为 ∗ ∀ 回收率 敌草隆为 ∗ 绿麦隆为 ∗ ∀

关键词 高效液相色谱法 苯脲类除草剂 敌草隆 绿麦隆 牛肉及牛肉制品

分类号

前言

脲类除草剂 敌草隆 和绿麦隆

是农业上广泛用于杀除玉米 甘蔗 柑

桔田 园 杂草的一类除草剂∀ ε 时 敌草隆及绿麦

隆在水中的溶解度分别为 和 并有一

定的致癌性 在土壤中能存留一个季度左右∀ 对它

们在土壤 水 食品中的残留量进行分析有着一定的

意义∀ 我们运用高效液相色谱法测定牛肉及其制品

中敌草隆 绿麦隆的残留量 灵敏度 准确度均较好∀

实验部分

仪器和试剂

日立 高效液相色谱仪 配有紫外 可见分

光检测器 微处理机 型振荡机 高

速组织捣碎机∀ 甲醇 乙腈 氯仿 石油醚 无水硫酸

钠及氯化钠均为分析纯∀有机溶剂用前均经过重蒸∀

蒸馏水为二次水∀ 敌草隆标准品纯度大于或等于

绿麦隆标准品为高效液相色谱纯∀标准溶液均

用乙腈 甲醇 Β ς ς 溶解配制∀

样品溶液的制备与纯化

将牛肉或牛肉制品用组织捣碎机捣碎 准确称

取 放入研钵中 加少许乙腈 甲醇 Β ς

ς 下同 研磨至糊状后转入具塞锥形瓶中∀ 用乙腈

甲醇冲洗研钵几次 其乙腈 甲醇溶液总用量应不少

于 ∀ 将具塞锥形瓶放在振荡机上振荡

取下过滤 收集滤出液∀再用 乙腈 甲醇分 次

冲洗残渣和漏斗等∀ 合并滤出液 用石油

醚脱脂 次 ∀ 经脱脂后的滤出液加水

及 氯化钠 摇匀后用氯仿萃取 次

∀ 收集氯仿层 合并后用 无水硫酸

钠脱水 经旋转蒸发 ε 至干∀ 残渣用 乙腈

甲醇溶解后过中性氧化铝小柱 重 用前经 ∗

乙腈 甲醇预处理 收集流出液∀ 再用乙腈 甲

醇洗柱 次 每次约 收集洗出液∀二液合并后

定容至 供色谱分析用∀

结果与讨论

色谱条件

色谱柱为 ≅

流动相为甲醇 水 Β 流速 检测

波长 进样量 Λ ∀ 图 是浓度为

的标准溶液色谱图 使用 ∀

样品预处理条件的选择

根据 等 提出的乙腈提取法 我们发现

在本色谱条件下 敌草隆峰后有一干扰峰∀若向乙腈

中添加甲醇 随着甲醇量的增加 干扰峰会降低 当

甲醇加至 时 干扰峰完全消失 回收率也较好

见表 与图 ∀

图 左 标准色谱图

Φιγ Λ Στανδαρδ χηρο ατογρα

图 右 添加除草剂的样品用乙腈-甲醇萃取后的色谱图

Φιγ Ρ Χηρο ατογρα οφ σ ικεδ ηερβιχιδεσαφτερ

εξτραχτιον ωιτη αχετονιτριλε- ετηανολ Β ς ς

绿麦隆 敌草隆 ∀

线性范围与最小检测量

用敌草隆 绿麦隆浓度均为

的标准液 进样 Λ 以所得峰面积

Ψ 与浓度 Ξ 进行回归分析 得敌草隆与绿

麦隆的回归方程分别为 Ψ ≅

α 本文收稿日期 修回日期



表 牛肉和清蒸牛肉罐头的分析结果

Ταβλε Αναλψτιχαλρεσυλτσ οφ βεεφ ανδ χαννεδ στεα εδ βεεφ

杀虫剂

牛肉

加入值

Λ

测定值

Λ

Σ∆

Λ
Χς
平均回收率

清蒸牛肉罐头

加入值

Λ

测定值

Λ

Σ∆

Λ
Χς
平均回收率

敌草隆

绿麦隆

Ξ ρ Ψ ≅ Ξ

ρ ∀可见当浓度为 ∗ 时 线

性关系良好∀当信噪比 Σ Ν 为 Β 时 敌草隆 绿

麦隆的最小检测量分别为 和 ∀

分析结果的准确度与精密度

我们用本法对泰安出口的冻牛肉及长城牌清蒸

牛肉罐头进行测定 均未检出这两种除草剂 见图 ∀

我们在这些样品中分别添加 Λ 和 Λ 的两种除

草剂 再用本法测定 其回收率 标准偏差 变异系数

见表 ∀从表 结果可看出 方法的准确度 精密度均

较好 可用于牛肉或牛肉制品中敌草隆 绿麦隆的残

留量分析∀

图 样品的色谱图

Φιγ Χηρο ατογρα οφ σα λε
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