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摘 要

本文报道了甲基对硫磷等六种农药在西洋参中多残留的高效液相色谱检测方法
�

采用乙醚超声波提取
,

经硅胶柱净化
,

紫外检测波长采用程序控制
,

在检测的时间内

自动进行四次改变
,

使每一被检测的农药均在其最大紫外吸收波长处被检测
�

波长变

化为 � � � � � 丝
二

卫旦丝毕 �� �
� � 卫二鱼卫丝华�� �

� � 」工二卫丝卫玉� �� � �
·

流动相为甲醇
一

水
一

乙腊

�� � � � �
�

� � � �
�

� � � � �
�

当添加水平在 �
�

�一�
�

� 拜�
·

� 一 ‘
时

,

回收率大多在 �� � 以上
�

关键词
�

高效液相色谱
,

西洋参
,

农药残 留
�

在药用植物的栽培过程中
,

常使用农药来防治病虫草害
,

因而
,

农药在药用植物中

的残留情况必须引起人们的重视
,

以确保天然药物安全和有效地使用
�

对于中药材中农

药残留量检测的报道 已有一些
,

如李庆 民
「, 」
报道采用气相色谱法检测人参中六六六的残

留量
,

陈建民
仁�〕
等用高效液相色谱法检测西洋参中多菌灵的残留量

,

以及卫煌英闭等用气

相色谱法检测金银花中杀螟松的残留量
�

本实验旨在研究建立西洋参中甲基对硫磷
、

对

硫磷
、

异狄氏剂
、

甲氰菊酷
、

� � � 及艾 氏剂农药残留的分析方法
,

为合理使用农药以及

制定中药材中农药的残留限度提供一些依据
�

� 实验部分

�
·

� 仪器和试剂

�
� �� �  � � � 型 � � �� 泵

,

� � � 进样阀
,

� � �

皿
� � � � �  ��� � � � � 色谱工作台

,

�
� �

色谱

柱 �长 � � � �
,

内径 � � � �
,

�
� �� �� � �� � 可编程多波长紫外检测器

�

超声波清洗器
,

�
�

� 浓缩器
,

旋转蒸发器
�

乙醚
、

正己烷
、

氯仿
、

无水硫酸钠均为分析纯
� 乙睛为色谱纯

�
甲醇为分析纯

,

重

蒸 � 二次蒸馏水
�

农药标准品由农业部农药检定所提供
,

纯度均大于 �� �
�

西洋参产地
�

北京
�

�
·

� 样品前处理

取样品 �� �
,

置于 ���� �具塞三角瓶中
,

加入 � �� � 乙醚
,

超声波提取 � � � � 
,

放置

过夜
,

再超声 � � � � 
,

过滤
,

残渣依次用 �� � �
,

�� � � 乙醚超声 �� � � 提取二次
,

过滤
,
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合并滤液
,

于 �� ℃水浴浓缩近干
,

加入 �� �氯仿
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乙睛 ���
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将浓缩物溶解
,

上硅胶柱净化
�

取长 ��
� �

,

内径 �
�

�� � 的玻璃层析柱
,

柱底垫少许脱脂棉
,

自下而上
,

依次装入 � �

无水 � �
�
� �

� ,

� � 硅胶
,

�� � 无水 �
� �� �

� ,

然后以 � �� �洗脱液 �氯仿
一

正 己烷
一

乙睛 �� �
�

��
�

��
, ��  � � � �� 预洗柱子

,

弃去
�

当洗脱液刚刚完全进入硅胶柱时
,

将样品加入柱上
,

用少量洗脱液洗盛有样品提取液的蒸馏瓶
,

反复 �一 � 次
,

随样品液一起上柱
�

当样品液

进入硅胶柱后
,

以 � � � �上述洗脱液洗脱
,

收集流出液
,

在 �� ℃时减压浓缩至约 �� �
,

加

入 甲醇
,

移至 �
一

� 瓶
,

继续浓缩
,

定容 �
�

� � �
,

取 � �川进行分析
�
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检测波长
�

采用可变波长检测
�

波

长改变由 �� � � 可编程多波长紫外检测器程序控制
·

设定程序为
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分别准确称取六种农药标准品
,

用甲醇配成标准溶液
�
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�

将各溶液进行一系列稀释
,

进样 � �川
,

得标准

曲线
�
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其中 x 为吸收峰面积 x 10
一 ’

( 甲氰菊酷
,

D D T ) 和吸收峰面积 X 10
一“

( 甲基对硫磷
,

对

硫磷
,

异狄氏剂
,

艾氏剂)
,

y 为标准品的浓度 (拜g
·

m l

一 ’
)

,

用外标法测定农药的含量
.

2 结果与讨论

(1) 本实验采用乙醚提取
,

硅胶柱净化
,

在洗脱液氯仿
一

正己烷中加少量的乙睛
,

效

果较为理想
.
根据紫外吸收谱图

,

甲基对硫磷
、

对硫磷的 U V 吸收最大波长为 270n m
,

异

狄氏剂为 23o
nm ,

甲氰菊醋
、

D D T 为 Zosn m
,

艾氏剂为 21 0n m
,

采用程序控制可变波长

进行检测
,

因使每一标准品都在最大紫外吸收波长处被检测
,

故提高了检测的灵敏度
,

同

时降低了杂质的干扰
.
本方法的最低检出量及检出浓度见表 1

,

色谱图见图 1
.

(2 ) 取空白药材
,

加入不同量的标准品
,

按上述方法提取
、

净化
、

测定农药含量
,

并

计算回收率
,

结果见表 2.

本实验建立了西洋参中六种农药多残留的提取
、

净化和测定方法
,

添加回收率大多在

80% 以上
,

基本符合农药残 留分析要求
,

为制定西洋参中农药残留限量提供了依据
.
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