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板兰根中三种拟除虫菊酯杀虫剂的残留分析

汤 锋 岳永德> 花日茂 葛世玫 耿少芳
?安徽农业大学植保系@合肥 (%))%9A

摘 要 研究了板蓝根中 %种拟除虫菊酯杀虫剂残留分析方法B以石油醚为萃取溶剂@分

别用索氏抽提法C浸渍振荡法C超声波法提取B提取液经 ’))D4丙酮E)$)FD"#G4氯化钙溶

液?’E’A液H液分配净化后@以弗罗里硅土柱净化@FI乙酸乙酯H石油醚淋洗@气相色谱法电子

捕获检测器测定B结果表明@方法的线性范围为 )$JK’)L’);JK’)L’)M@氯氰菊酯C氰戊菊酯C
溴氰菊酯最低检测浓度分别为 FK’)L%CFK’)L%C(K’)L%DMGNMB%种提取方法对板蓝根的添

加回收率C变异系数符合农药残留分析的要求B
关键词 板兰根O拟除虫菊酯杀虫剂O残留提取方法

中药材是祖国医药遗产的重要组成部分@在我国已得到广泛种植P’Q@但中药材中的残留农
药问题至今却未得到应有的重视@尤其是对生产上常用的拟除虫菊酯杀虫剂@其提取分析方法
至今尚未见报道B作者以安徽省重要的中药材板兰根为对象@研究了生产上常用的 %种拟除虫
菊酯类杀虫剂的残留提取分析方法@以期为板兰根的人工栽培及农药污染检测提供依据B

R 材料与方法

R$R 农药与试剂

::I氯氰菊酯?STUVWDVXYWZ[A?英国进口AO:\$%I氰戊菊酯?]V[̂_#VW_XVA?江苏省激素研
究所AO::I溴氰菊酯?‘V#X_DVXYWZ[A?德国进口AB石油醚?分析纯A@经全玻璃系统重蒸@收集

9\;<)a馏分O丙酮C乙酸乙酯C乙腈C无水氯化钙C无水硫酸钠均为分析纯B弗罗里硅土?柱层
析用A@9);\)目@于 ’F)a活化 FYB实验用水均为蒸馏水B
R$b 仪器

.6HF)(气相色谱仪?山东鲁南化工仪器厂A@具9%&Z-*8Oc.型康氏电动振荡器O.d%())
超声波发生器O48FH(3离心机O2-HF(旋转蒸发器O%)K)$\SD玻璃层析柱B
R$e 实验方法

’$%$’ 样品采集与预处理 板兰根是十字花科两年生草本植物菘蓝 fghijgjkljmnijoh5"WX$
的根@采于安徽省阜阳市O将采回的板兰根剔除非药用部分@洗净@风干B以植物粉碎机粉碎@过

J)目筛@于 ’F)D4棕色广口瓶中保存@备用B
’$%$( 添加农药 称取 ’)M粉碎并过 J)目筛的样品@置于 ’F)D4具塞三角瓶中B取一定体
积的 %种拟除虫菊酯杀虫剂混合标样加入样品中@使样品中农药含量依次为 ’C)$’C
)$)JDMGNM及空白?加入同体积不含农药的溶剂A@摇匀@静置平衡过夜B每个处理重复 %次B
’$%$% 提取方法

’$%$%$’ 索氏抽提法 取 ’)M样品用滤纸包好@装入 ’F)D4索氏抽提器中@加 \)D4石油
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醚!浸渍过夜后于 "#$"%&抽提 ’()
*+,+,+- 超声波提取 取*#.样品加入-#/0石油醚!浸渍过夜)将浸渍后的样品置于超声
波提取器内提取 *#/12!离心 ,###34/125*#/12!残渣用 -#/06*#/0石油醚分别提取

%/12!合并提取液)
*+,+,+, 浸渍振荡提取 取 *#.样品!加 -#/0石油醚!浸渍过夜)将浸渍后的样品置于电
动振荡器上振荡 *(!离心 ,###34/125%/12)残渣再用 -#/0石油醚提取 ,#/12!重复

-次!合并提取液)
*+,+7 净化

*+,+7+* 液液分配 将上述提取液分别转入 -%#/0分液漏斗中!加入 *##/0丙酮4
#+#%/8940:;:9-溶液<*=*>振摇 -/12!使其充分混匀!静置分层)将下层水相放入烧杯中!
石油醚相加入 *##/0丙酮4#+#%/8940:;:9-溶液<*=*>重复 *次!然后将石油醚相转移至
另一分液漏斗中)水相以 *#/0石油醚反提 *次!合并提取液过无水硫酸钠漏斗)萃取后!在
旋转蒸发器上于 ’#&水浴下浓缩!蒸去大部分石油醚!至约 */0!供柱净化)
*+,+7+- 柱层析净化 取长 ,#5#+"?/的玻璃层析柱!自下而上依次装入 -?/厚无水硫酸
钠6%.弗罗里硅土6-?/厚无水硫酸钠)用 *#/0%@ 乙酸乙酯4石油醚<A4A>淋洗液预淋!
然后将浓缩后的样品加入柱内!用少量淋洗液洗盛有样品浓缩液的接收瓶!反复数次)当样品
液进入柱后!再用 *##/0上述淋洗液淋洗!收集淋出液)将装有淋出液的接收瓶于 ’#&水浴
旋转蒸发器上浓缩至近干!石油醚定容!待分析)
*+,+% 气相色谱分析 BCD%#-气相色谱仪!具’,E1F:G!*%#5#+,?/玻璃填充柱!内装填

7@HID*#*4:(38/8J83KL ML GN:B<’#$"#目>)操作条件O柱温O-’#&P汽化温度O
-Q%&P检测温度O-Q%&)载气O高纯 E-!流速 *##/04/12)
此条件下!氯氰菊酯6氰戊菊酯6溴氰菊酯的保留时间分别为 %+*%6’+’%6"+%-/12)

R 结果与讨论

R+S 标准曲线绘制
配制系列浓度的 ,种拟除虫菊酯混合标样!分别进样测其峰高)以进样量为横坐标!峰高

为纵坐标作标准曲线!见图 *)根据标准曲线得出相应的回归方程!见表 *)由表 *可见!,种拟
除虫菊酯在 #+#7$#+72.范围内!含量与色谱峰高呈显著的线性关系)

T;K9U* T(U3U.3UJJ182UVW;X182!912U;33;2.U;2Y
91/1X8ZYUXU?X1828ZX(3UU[\3UX(381Y[UJX1?1YUJ

CUJX1?1YU ]U.3UJJ182UVW;X182 012U;33;2.U4*#^Q. 01/1X8ZYUXU?X1824*#^**. _
?\[U3/UX(312 ‘a^#+’"b*c%+#cd #+#7$#+7 -+# #+QQQc
ZU2e;9U3;XU ‘a*+#Qb**-+7cd #+#7$#+7 -+# #+QQcc
YU9X;/UX(312 ‘a-+#-b*’c+c’d #+#7$#+7 *+# #+QQ%#

R+R 板蓝根中 f种农药的添加回收结果

,种拟除虫菊酯的添加回收率见表 -!色谱图见图 -)从表 -可看出!板蓝根中 ,种浓度氯
氰菊酯的添加回收率超声波法为 "7+,@$Q"+%@!索氏抽提法为 "-+%@$*-’+,@!浸渍振荡
法为 "%+"@$*#*+c@P氰戊菊酯的添加回收率分别为 "%+#@$*-%+#@6"#+-@$Q"+%@6
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!"#"$%&’#!$(溴氰菊酯的添加回收率分别为 !)#)$%&!#"$*!+#’$%&’#,$*!,#,$%
&-#+$.添加回收率*变异系数均能满足农药残留分析的要求.

/01#) 234567897:9;<:=4>?63:44@A:463:>09@4560;0945

/01#+ B3:>C76>1:7C>?63:44@A:463:>09@4560;09450857C@D45>?EFGHIFIJKILMHING/>:6#

O#P67897:9 Q#23457C@D4R063><6@A:463:>09@4560;0945

B#23457C@D479949R063@A:463:>09@4560;0945567897:9
)#;A@4:C463:08 +#?48=7D4:764 "#94D67C463:08

S#T 最低检测浓度

"种拟除虫菊酯的气相色谱最低检测限见表 ).以取样 ),1U定容 ’CVU进样体积为 +WV
计算U氯氰菊酯*氰戊菊酯*溴氰菊酯在板兰根中的最低检出浓度分别为 ’#,X),Y"*’#,X

),Y"*+#,X),Y"C1Z[1.

T 结论

作者用 "种方法提取板兰根中残留的拟除虫菊酯农药U结果均能满足农药残留分析的要

求\+].该结果表明U板兰根中拟除虫菊酯的最佳提取方法是索氏抽提法U添加回收率最高.但从
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耗费的时间!溶剂等方面综合考虑"作者认为超声波法应为优先选择#

$%&’() $*(+(,-.(+/(0-12*+((34+(2*+-/53(02/,/5(0
02%65%+5%55(52-0%73’(0-189:;<9<=><?@;<A:B-+2C

DE2+%,2/-6

7(2*-5

B-+2/1/,%2/-6

F7GHIGJK
L.(+%G(+(,-.(+4MNO PQMNO

,43(+7(2*+/6 1(6.%’(+%2( 5(’2%7(2*+/6 ,43(+7(2*+/61(6.%’(+%2( 5(’2%7(2*+/6

R-E*’(2
K STCU SVCW SXCU SCT) WCYK )VCVK
VCK X)CW XWCV XKCK ZCW) WCVY KWCTW
VCVY K)ZCU K)WCV XWCV )KC)V KWC)Z KVCUW

[’2+%0-6/,

(E2+%,2/-6

K SXCW XSC) SWCV )VCSV ))CUV )KCKV
VCK XYCU SXCW XZCT WCVZ K)CUY XCKZ
VCVY XWCZ XVC) X)CW KWC)U KYCX) SCXW

R*%I(

(E2+%,2/-6

K XWCX SVCV SYC) KUCTZ TCUW KCWU
VCK XZCT XUCU XVCV KUCU) )UCVW KCV)
VCVY KVKCT SWCX X)CW KVCKS TCWU KC)V

对于植物样品特别是含油脂较高的样品中残留农药的分析"一般难以获得理想的净化效
果"从而对分析仪器产生影响\U]#本实验首先以丙酮FVCVW7-’F̂ 氯化钙溶液MK_K"QFQO对
提取液进行液‘液分配"利用油脂皂化生成钙皂去除部分油脂和极性较强的杂质"然后采用弗
罗里硅土柱净化"获得了良好的净化效果#
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