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大豆中赛乐特残 留量分析方法的研究

张 浩 张成文 刘伊玲

�吉林农业大学农商学院
，

长春 �������

提 要 本文用气相色谱仪分析了赛乐特残留量的测定方法 〔’
，

�〕 ，

与国外同类方法 比较
，

操作

简便
，

分离效果好
，

平均回收率为 ��
�

��� 一 ��
�

���
，

最低检测浓度为 �
�

��
�

州吨
。

关键词 赛乐特 �残留量 �气相色谱分析

本文将样品提取
、
净化后

，

在加热条件下氧化
，

然后甲基化
，

使赛乐特及其残留物最终转

化成 ���和
�

���一 ��
，

即 �一 「�一 �乙基磺酞基�丙基 〕戎二酸甲酷和��一
�乙基磺酞基�丙

基�
一 �一 经基戎二酸甲醋

。

用带火焰光度检测器的气相色谱进行分析
，

赛乐特残留量的测

定方法
，

回收率为 ��
�

���
一
��

�

���
，

最小检出量为 �
�

�� � ��
一 ��

，

最低检出浓度为 �
�

��
��
酬

��
�

� 实验方法

�
�

� 试剂

试剂包括甲醇
、

二氯甲烷
、

丙酮
、

浓盐酸
、

氢氧化钙
、

���过氧化氢
、

淀粉
、

碘化钾
、

冰醋

酸
、

碳酸氢钠
、

无水硫酸钠�均为分析纯�
、

焦亚硫酸钾�优级纯�和过氧化氢酶��� �叉洲〕 叮���
。

农药标准品均 由美国 ���� 公司提供
�
赛乐特�含量 ��

�

���
、
����含量 ��

�

���和

���一 ���含量 ��
�

���
。

�
�

� 仪器

��
一 ��型气相色谱仪配有火焰光度检测器���� ����

、

谷物粉碎机
、

振荡机
、

真空旋转蒸

发器和磁力加热搅拌器
。

�
�

� 分析步骤

�
�

�
�

� 样品提取

将大豆子粒置谷物粉碎机中
，

加入少许干冰磨成粉状
，

待干冰挥发后
，

称取 �� �豆粉置

碘量瓶中
，

加人 ��� �� ���甲醇水溶液
、
��氢氧化钙和 �一 �������� ���

，

混合后置振荡机

上振荡 �� 而� 。

在布氏漏斗上铺一张 ��
��切曲�� ���滤纸和 ��� 的 �����

� ���
，

减压抽滤
。

用

��� 甲醇水溶液��� ��
� ��洗涤

，

合并滤液于三角瓶中
。

�
�

�
�

� 二氛甲烷液一液分配

加 ���浓盐酸调滤液
，
�� � �

，

加 �� 一
�� ������加至饱液饱合�

，

然后转移滤液到 ���

�� 分液漏斗中
，

用 ��� �� 二氯甲烷洗三角瓶
，

并转人分液漏斗中
。

振荡萃取
，

将二氯 甲烷

相放人 ������ 圆底烧瓶中
，

再用 �份 �����二氯甲烷萃取水相 �次
，

合并二氯甲烷相置旋转

蒸发器上
。
��℃水浴减压蒸干

，
以备氧化

。
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�
�

�
�

� 氧化

将蒸干的残渣中加人 �����新配制的 ��氢氧化钡溶液
，

置磁力搅拌器上回流
，

并缓慢

加人 ���玫仇 �� ��
，

回流 �� 而
� ，

再加人过氧化氢 ����
，

继续回流 �� 而�。
然后将带有冷

凝器的烧瓶放人冰浴中
，

冷却至室温后将冷凝器取下
。

�
�

�
�

� 除去剩余的 姚仇

在上液中加人浓盐酸
，

调 ��至 �
�

�
，

加人 �� 拌��
�

��的过氧化氢酶溶液
，

当没有较多的

仇 放出时
，

加焦亚硫酸钾直到 州 至 �
�

�一 �
�

�
。

用淀粉
一
碘化钾试纸测试有无多余的过氧

化氢存在
，

试纸不变蓝则表示已无过氧化氢存在
。

如仍有过氧化氢存在
，

调 ��至 �
�

�后
，

重

复上述操作
，

直到过氧化氢全部去除
。

�
�

�
�

� 甲基化

在蒸干的残渣中加人 �� �� ��脱水的盐酸甲醇液及 �� �� 无水甲醇
，

至磁力搅拌器上

回流 �� 而
� 。

将连有冷凝器的烧瓶置冰浴中
，

冷却至室温后将冷凝器取下
。

加人 ���
����饱

和碳酸氢钠溶液调至 �� �
�

�
，

转人 ��� �� 分液漏斗中
。

用二氯甲烷��� ��
火 ��进行萃取

，

合并二氯甲烷相
。

用无水硫酸钠脱水
，

置旋转蒸发器上 ��℃减压蒸干
。

丙酮定容 ���
� ，

气

相色谱测定
。

�
�

�
�

� 样品分析

色谱条件
�检测器为火焰光度的��

一 �� 型气相色谱仪
，

色谱柱为玻璃柱�长 �
�

��
，

内

径 ���
，

固定液及担体为 �����
�

溯�� �
一 ����

� ��� 目涂以 ��� ��
一 ��

。

载气�高纯氮�以 ��
�����而

� ，

空气为 �
�

�� �岁
�
衬

，

氢气 为 �
�

�� �岁
�
衬

，

进样 温度 为

���℃ ，

检测器温度为 ���℃ �程序升温�同时检测 ���和 ��� 一 ���
，

起始温度为 �叩℃ ，

升

温速率为 �℃�而� ，

终温为 �侧�℃ ，

保持 ����
，

保留时间 ���为 �
�

�� ���
、
���一 �� 为 �

�

��

����� �

定量方法
�
仪器定量方法为两点校准法�指数计算�

。

赛乐特残留量的计算方法
�

赛乐特��
，
酬��

赛乐特��
，
酬��

样品重量���

按上述条件 ���及 ���一 ��的最低检出量均为 �
，

��� ��
一 ��

。

取样 ���
，

定容 ���
，

�﹂豆�����几留

、残

忿��国芝�
山芝�

�

进样 �汕
。

最低检出浓度为�
�

犯 �酬吨
。

� 结果与讨论

�
�

� 方法的准确度和精密度

取 �份样
，

各加 �个浓度水平
，

添加回收

率结果平均为 ��
�

���
一
��

�

�� �
，

变异系数

为 �
�

���
一 �

�

���
。

�
�

� 赛乐特标准及残留�图谱 【图 ��
�

�

� 讨论

本试验对毛细管柱 〔�� 一 ��甲基硅橡

胶�����
� �

�

����
� �

�

���二�程序升温
、

玻

工

�
。 落

标样 空白豆样

图 � 赛乐特标样
、
残留豆样及残留豆样气相色谱
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璃柱���

一
�� � 一 ����

一 ��� 目涂以 �����
一 ���程序升温和玻璃柱����������� �

一 ��

��一 ��� 目涂以 �����
一 ���恒温 �种条件进行考查

。
其结果表明

，

恒温条件下玻璃柱不能

同时分析两种代谢物
。

而毛细管柱程序升温分离效果不好
。

只有在玻璃柱程序升温条件

下
，

分离度及峰形最佳
，

具有较好的稳定度
，

如图 �
。

缪
口

���因芝�
国芝白

毛细管柱��一
，

一 �甲基硅橡胶�〕�� 玻璃 季����
���目���洲油 � 一 �一， �� 一

玻璃 丰����
��
�

‘，�，�� 从一 ��， ��
�

�、，� �
�

�� �

二
义 �

�

�� �‘��程序升温 ��� ��涂 ��� �、
’
一 ���程�辛升沮 ��� 蓄�涂以 ��� ��

’

一��恒温

图 � 赛乐特级化产物 ���和 ���一 ����的气相色谱

�
�

� 结论

本试验采用的赛乐特在大豆中残留量分析方法与国外同类方法相 比
，

所需试剂少
，

提取

净化步骤简单
，

操作简便
，

用普通玻璃柱同样得到了比较满意的分离效果
�
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