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薄层扫描测定中药材中西维因及其降解产物研究
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摘 　要 　本文主要采用薄层色谱2荧光检测法对中药材中西维因及其降解产物 ɑ2萘酚的

残留量进行测定。采用环己烷∶丙酮∶正丙醇∶苯 = 13∶2∶2∶3 (V/ V) 作为展开剂 ,西维因和

ɑ2萘酚的 Rf 值分别为 0144 和 0172 ,在 313nm 条件下进行荧光测定 ,在 01004～010804mg/

mL 和 010006～010057mg/ mL 的浓度范围内 ,线性相关系数均为 01999 ,检测限分别为

80148ng 和 3146ng。用本方法测定地骨皮样品 ,西维因和 ɑ2萘酚的加标回收率分别为

8313 %和 100 % ,适于西维因及其降解产物的含量测定和质量控制。

关键词 　中药材 　西维因 　ɑ2萘酚 　薄层色谱

引言

氨基甲酸酯类农药 (NMCs) 是一类光谱杀虫剂 ,

具有杀虫谱广 ,用药量少 ,药效快等优点 ,在农作物

种植及中草药栽培中被广泛使用。西维因是氨基甲

酸酯类农药的一种 ,它的最大特点是低毒 ,而且只在

植物中短暂停留 ,在施用后很短的时间内就可被降

解成代谢产物 ɑ2萘酚。此类农药在农作物中残留

量的检测方法 ,在 20 世纪 80 年代已有较多报道 ,多

采用高效液相色谱2紫外或荧光来进行检测1 ,2 ,另外

室温磷光法3 ,4、荧光法5、酶联免疫法6、毛细管气相

色谱法7 等方法也用于食品等样品中西维因的检

测。而有关中药材中残留量的测定方法却很少见8。

国外有文献报道用薄层色谱法9 测定生物样品中的

西维因 ,但还未见国内有用薄层色谱法测定的报道。

本文在前述工作10的基础上 ,主要是对中药材

中的西维因及其降解产物 ɑ2萘酚的残留量的同时

测定进行研究。采用混和溶剂为展开剂 ,分离效果

好 ,加标回收和样品测定结果满意 ,为其质量控制提

供一种有效的农药残留量检测方法。

1 　实验部分

111 　仪器和试剂

11111 　仪器 　CX2250 型超声波清洗机、8021 电动离

心机、CS2930 型双波长薄层扫描仪 (日本岛津) 、微量

进样器 (上海医用激光仪器厂) 、KD 浓缩器、硅胶 G

板购自青岛海洋化工厂分厂。

11112 　试剂 　西维因、ɑ2萘酚购自北京百灵威化学

试剂公司 ,地骨皮购自生物药品检定所 ,其它试剂均

为分析纯。

准确称取 010081g 西维因标准品 ,加丙酮溶解 ,

定容到 100mL ,配制成 4 ×1024mol/ L 的溶液 ;准确称

取 010006g 的 ɑ2萘酚标准品 ,加丙酮溶解 ,定容到

100mL ,配制成 4 ×1025mol/ L 的溶液。将西维因标准

溶液与 ɑ2萘酚标准溶液以 1∶1 (V/ V) 混和制成混和

溶液。

112 　样品溶液的配制

准确称取 0150g 粉碎后过 60 目的地骨皮样品 ,

置于 100mL 锥形瓶中 ,加入 10mL (环己烷∶丙酮 = 1∶

1 (V/ V) )的混合溶剂 ,浸泡 30min 后 ,在超声振荡器

上振荡 20min ,转移至离心管中 ,于离心管上以转速

为 2000r/ min 离心 20min ,取出离心管 ,用混合溶剂

洗涤 ,离心分离 20min ,合并两次离心液 ,转移到 KD

浓缩器上浓缩至 1mL ,用丙酮溶解 ,再转移到离心管

中离心分离后 ,清液定容到 50mL。

2 　结果与讨论

211 　展开剂的选择

本文选择 ①环己烷∶丙酮 = 6∶1 ; ②环己烷∶丙酮

= 4∶1 ; ③环己烷∶丙酮 = 3∶1 三种体系对西维因和

ɑ2萘酚混和溶液进行展开 ,发现第 ③种体系能使西

维因和 ɑ2萘酚展开的 Rf 值适中 ,所以将其选择为展

开剂。根据11计算得混合溶剂的极性参数为 11425 ,

根据溶剂的选择性分组12 ,选择三种极性相差较大

的溶剂 : Ⅱ组溶剂正丙醇、Ⅵ组溶剂丙酮、Ⅶ组溶剂

苯 ,然后以环己烷作为极性调节剂 ,再根据 Glajch13
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提出的最优化三角形法选择以下 7 种展开剂 (见表

1) 。
表 1 　展开剂的优化

编号
　

环己烷
　

丙酮
　

正丙醇
　

苯
　

�Rf (n = 3)

西维因 ɑ2萘酚

1 75 25 — — 0161 0162

2 68 — 32 — — 0194

3 53 — — 47 — 0122

4 71 13 16 — 0156 0193

5 60 — 16 24 0139 0189

6 63 13 — 24 0177 0162

7 65 8 11 16 0139 0175

　　其中 ,第七组的展开效果最佳 ,峰型较好 ,进而

将第七组展开剂进行微调 ,分别配制环己烷∶丙酮∶

正丙醇 :苯 = 65∶10∶8∶17 (V/ V)和环己烷∶丙酮∶正丙

醇∶苯 = 13∶2∶2∶3 (V/ V) 为展开剂进行测定 ,发现后

者效果更好 ,干扰较少 ,能将西维因和 ɑ2萘酚很好

地分开 (西维因 Rf = 0144 ;ɑ2萘酚 Rf = 0172) ,所以本

文选用环己烷∶丙酮∶正丙醇∶苯 = 13∶2∶2∶3 (V/ V)

作为展开剂。用此展开剂将西维因和 ɑ2萘酚混和

溶液展开色谱图 (见图 1) 。

图 1 　西维因和 ɑ2萘酚混和溶液色谱图

a. 西维因 (2 ×1024) ;b. ɑ2萘酚 (2 ×1025)

212 　薄层板的优化

在 CS2930 型双波长薄层扫描仪上 ,发现薄层板

本身的荧光背景值较高 ,而且本身不是很均匀 ,所以

薄层板使用之前先在 110 ℃烘箱中活化 1h ,再用有

机溶剂展开 ,将薄层板上可能的杂质带到薄层板的

前沿 ,降低荧光板本身的背景荧光值和杂质的干扰。

本文分别用三氯甲烷、1 ,22二氯乙烷、丙酮和所选用

的展开剂进行展开处理 ,发现用三氯甲烷展开过的

薄层板效果好 ,因此实验中均使用三氯甲烷处理过

的薄层板。将在三氯甲烷中展开的薄层板放在

75 ℃烘箱中烘干后 ,放干燥器中备用。

213 　烘干温度对西维因荧光强度的影响

考察将薄层板展开之后 ,在烘箱中烘干温度对西

维因荧光强度的影响(见图 2) ,从图 2 可以看出在 75 ℃

时西维因的荧光强度最大 ,选择为烘干温度。

T( ℃)

图 2 　烘干温度对西维因荧光强度的影响

214 　扫描条件

根据西维因、ɑ2萘酚在 RF2540 上测得的荧光数

据 ,西维因的最大激发和发射波长分别为 310nm、

347nm ,ɑ2萘酚的分别为 335nm、373nm ,由于二者的

最大激发波长均在汞灯的较强发射波长 (25316nm ,

31310nm ,36510nm ,40417nm ,43518nm ,54611nm) 中的

31310nm附近 ,因此选用照射波长为 313nm ,在 CS2
930 上采用单波长荧光式锯齿形扫描 ,用第一块滤

光片。光斑 :6 ×112mm。

215 　工作曲线和检出限

按优化实验进行荧光测定 ,西维因和ɑ2萘酚的荧

光强度与溶液的浓度分别在 01004mg/ mL～010804mg/

mL 和 010006mg/ mL～010057mg/ mL 范围内线性良好

(点样量为 10μL) ,线性回归方程分别为 Y = 01033 +

41452 ×1024 X 和 Y =201686 + 41393 ×105 X ,线性相关

系数均为 01999 ,检测限分别为 80148ng 和 3146ng。西

维因及ɑ2萘酚标准曲线 (见图 3) :

图 3 　西维因 (ɑ)和 ɑ2萘酚 (b)的工作曲线

216 　回收率和样品测定

取 10mL 处理好的地骨皮样品溶液分别加入西
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维因和 ɑ2萘酚 01402mg 和 01029mg。依法点样 ,展

开 ,在 75 ℃的烘箱中烘烤 5min 后于薄层扫描仪上测

定。测定结果为西维因和 ɑ2萘酚的回收率分别为

8313 %和 100 % ,样品中西维因和ɑ2萘酚的含量分别

为 0167mg/ g 和 01019mg/ g。

3 　结论

本文建立薄层扫描荧光法同时测定中药材中西

维因及其降解产物 ɑ2萘酚残留量的新方法。具有

方便、快捷、操作简单等特点 ,有较好的应用前景。
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The synchronous determination of carbaryl and its degradation product residue in

Chinese herbs by thin layer chromatography with fluorescence detection
Wang Xiangfeng 　An Huimei 　Jia Rui 　Zhu Ruohua 　Liu Run

(Department of Chemistry ,Capital Normal University ,100037 Beijing ,China)

Abstract 　In this thesis , solid surface fluorescence analysis was used to detect carbaryl and its degradation product
residue in Chinese herbs. Carbaryl andα- napthol could be well separated with Rf value of 0. 44 and 0. 72 when cyclo2
hexane :qctone :n - propyl :benzene = 13∶2∶2∶3 (v/ v) was used as eluting solution. The fluorescence intensity was deter2
mined at the excitation wavelength of 313nm. The concentration of Carbaryl andα- napthol was linear in the range of
0. 004～0. 0804mg·mL - 1and 0. 006～0. 0057mg·mL21with the fluorescence intensity , respectively , and with the corre2
lation coefficient both of 0. 999. The absolute detection limit of two compounds was 80. 48ng and 3. 46ng ,respectively.
The method was applied to analysis of the Digupi sample , the recoveries for carbaryl andα- napthol were 83. 3 % and
100 % , respectively. It was appropriate for the content determination and quality control of Carbaryl andα- napthol .
Key words 　Chinese herbs 　Carbaryl 　α- napthol 　Thin layer chromatography
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含量并不高 ,但是在猪油中的锡含量非常高 ,尤其是

3 # 中的锡竟高达 1614μg/ g ,远远高于普通猪油。

313 　综合分析

由于中毒死亡人体肝脏中锡的含量不高 ,而猪油

中锡的含量很高 ,所以无机锡中毒的可能性不大 ,应

是有机锡中毒 ,即在猪油中锡是以有机锡的形式存

在。气相色谱分析结果 ,也证明有有机锡的峰存在。
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Application of ICP2AES in the liver and lard
Wang Chunmei 　Wang Yi 　Chu Lianqing 　Wang Jingang 　Li Jing 　Meng Dalei

(The46thinstituteofChineseElectronicScienceandTechnologyGroupCompany ,Tianjin ,300192)

Abstract 　In this article ,ICP2AES was adopted to analyse poisoning elements in the livers of people who died and in the

lard1The concentration of Sn in liver is not very high ,but the concentration of Sn in the lard is much high1
Key words 　ICP2AES 　Liver 　Lard 　Tin
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