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摘 要 报道了好年冬、呋喃丹和三羟基呋喃丹在土壤和苹果中的残留测定方法。样

品以甲醇提取，二氯甲烷萃取，气相色谱犖犘犇测定，最小检测量分别为牪牣牭×牨牥
－牨牨
犵、

牨牣牰×牨牥
－牨牨
犵和牱牣牬×牨牥

－牴
犵。土壤和苹果的最低检测浓度分别为牥牣牥牥牰、牥牣牥牥牬、牥牣牥牥牪

犿犵牤犽犵及牥牣牥牥牬、牥牣牥牥牫、牥牣牥牨犿犵牤犽犵；添加标准品的回收率和变异系数分别为牳牴牣牭牫％ —

牨牥牥牣牪牱％和牨牣牰牨％—牭牣牥牨％。
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好年冬在土壤和苹果中残留测定方法的研究
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好年冬牗犮犪狉犫狅狊狌犾犳犪狀牘是美国犉犕犆公司

生产的一种具有内吸性氨基甲酸酯类杀虫

剂，对多种作物上的害虫有很好的防治效

果。它在植物体内不稳定，其有毒代谢物为

呋喃丹和牫－羟基呋喃丹，在残留分析时需

要对好年冬母体及有毒代谢物分别进行测

定。土壤中的好年冬、呋喃丹、牫－羟基呋喃

丹及苹果中的好年冬、呋喃丹可分别同时提

取，但苹果上的牫－羟基呋喃丹需经酸水解

后再提取。土壤和苹果中牫－羟基呋喃丹经

提取后需乙基化转化成牫－乙氧呋喃丹才能

供气谱测定。

牨 材料与方法

牨牣牨仪器与试剂

气相色谱仪 牗犛犻犵犿犪—牪型带氮磷检测

器牘，振荡器牗犣犇—牪牘，旋转蒸发器牗犣犉犙—牫

型牘牞恒温水浴锅牗牨牥牥±牨℃牘，回流装置，抽滤

装置。

甲醇、乙醇、丙酮、二氯甲烷、乙酸乙酯

牗均为分析纯牘；无水硫酸钠、氯化钠、磷酸氢

二钾、磷酸二氢钾、浓盐酸、十二烷基磺酸钠

牗均为分析纯牘。

好年冬标准样品纯度牴牥牣牨％；呋喃丹标

准样品纯度牴牴牣牭％；牫－羟基呋喃丹纯度

牴牱牣牬％；牫－乙氧基呋喃丹纯度牴牴牣牭％。这四

种标样都由美国犉犕犆公司提供。

缓冲液配制牶牬牴牣牪牭犵犓牪犎犘犗牬＋牬牣牰牭犵

犓犎牪犘犗牬溶于蒸馏水中并定容至牪牥牥牥犿犔。

牨牣牪测定方法

牨牣牪牣牨土壤中好年冬及其代谢物呋喃丹和

牫－羟基呋喃丹的提取

称牪牥犵土壤放入牫牥牥犿犔三角瓶中牗同

时称牭牥犵烘干，计算含水量牘加牳犿犔缓冲

液，牨牥犿犔水和牳牥犿犔甲醇浸泡过夜，振荡

提取牨犺，减压抽滤，用牰牥犿犔甲醇分牫次冲

洗滤渣，合并滤液于牭牥牥犿犔分液漏斗中，加

入牨牭牥犿犔水和牭牥犿犔饱和食盐水，用二氯

甲烷牭牥、牭牥、牬牥犿犔萃取牫次，合并二氯甲烷

萃取液，经无水硫酸钠脱水后，盛入牪牭牥犿犔

平底烧瓶中，在旋转蒸发器上牗牰牭℃水浴牘减

压浓缩近干，用丙酮定容测定好年冬和呋喃

丹后，将剩余丙酮定容溶液移入平底烧瓶中

浓缩近干，用牫犿犔乙酸乙酯溶解，按下述

牗牨牣牪牣牬牘方法进行羟基乙基化反应。

牨牣牪牣牪苹果中好年冬及呋喃丹的提取
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图牨 气相色谱图

称牫牥犵苹果匀浆样品置于牫牥牥犿犔三角

瓶中，加牨牥犿犔缓冲液和牳牥犿犔甲醇浸泡过

夜，振荡提取牨犺，以下步骤同土壤样品

牗牨牣牪牣牨牘。

牨牣牪牣牫苹果中牫－羟基呋喃丹的水解提取

称牫牥犵苹果匀浆样品放入牫牥牥犿犔三角

瓶中，加入牫牣牥犿犔浓盐酸和牱牥犿犔水，置于

牴牭℃水浴上加热水解牨犺，减压抽滤，将抽滤

液移入牭牥牥犿犔分液漏斗中，加入牥牣牭犿犔牬％

十二烷基磺酸钠和牪牥犵氯化钠，用牭牥、牭牥、牬牥

犿犔二氯甲烷萃取牫次，合并萃取液，经无水

硫酸钠脱水，在旋转蒸发器上牗水浴牰牭℃牘浓

缩近干，用牫犿犔乙酸乙酯溶解，待进行羟基

乙基化反应。

牨牣牪牣牬羟基乙基化反应

为便于测定和提高灵敏度需牫－羟基呋

喃丹通过乙基化反应转为牫－乙氧基呋喃

丹。

在上述牫犿犔乙酸乙酯溶液中加入牨牥犿犔

无水乙醇和牪滴浓盐酸，回流牬牭犿犻狀牗水浴温

度牴牭℃牘，立即用冰水冷却，用牨牥牥犿犔牥牣牪牭

犿狅犾牤犔冷盐酸牗牨—牪℃牘冲洗冷凝器，将全部

溶液移入牭牥牥犿犔分液漏斗中，用牭牥、牭牥、牬牥

犿犔二氯甲烷萃取牫次，合并萃取液，经无水

硫酸钠脱水后浓缩，用丙酮定容供测定。

牨牣牪牣牭气谱测定条件

牨牣牪牣牭牣牨色谱柱牶玻璃柱内径牥牣牪犮犿，长牨犿。

犪牘测好年冬牶牨牣牪％犗犞－牨牱＋牪牣牥犗犞－牨牥牨牤

犮犺狉狅犿狅狊狅狉犫犠 犎犘－牳牥－牨牥牥目。

犫牘测呋喃丹和牫－羟基呋喃丹牶牭％犗犞－

牨牱牤犮犺狉狅犿狅狊狅狉犫犙牳牥—牨牥牥目。

牨牣牪牣牭牣牪色谱工作条件牗表牨牘

在上述气相色谱工作条件下，好年冬、

呋喃丹及牫－乙氧基呋喃丹的相对保留时间

分别为牫、牨牣牭及牪犿犻狀牗见色谱图牨牘。

牪 结果与讨论

牪牣牨牫－羟基呋喃丹的测定

好年冬的代谢物牫－羟基呋喃丹在植物

体内与植物组织形成的轭合物牫－羟基呋喃

丹甙，它在酸性加热条件下水解成牫－羟基

呋喃丹，用极性有机溶剂提取，经羟基乙基

化使牫－羟基呋喃丹转化成牫－乙氧基呋喃

丹，然后供气谱测定。

牪牣牪方法灵敏度及好年冬残留量计算方法

在上述色谱条件下，好年冬、呋喃丹及

牫－乙氧基呋喃丹，在牥牣牬—牪牣牬狀犵范围内进

样量与峰高呈线性相关，其相关系数牶狉牻

牥牣牴牴牴牴牗好年冬牘；狉牻牥牣牴牴牴牳牗呋喃丹牘；狉牻

牥牣牴牴牴牳牗牫－乙氧基呋喃丹牘，标准曲线见图

表牨 色谱工作条件

项 目 好年冬 呋喃丹 牫－乙氧基呋喃丹

汽化室温度牗℃牘 牪牰牭 牪牭牳 牪牰牥

柱温牗℃牘 牪牬牥 牪牪牨 牪牫牥

检定器温度牗℃牘 牪牳牭 牪牱牭 牪牳牥

高纯氮牗犿犔／犿犻狀牘 牫牰 牫牭 牫牭

氢气牗犿犔／犿犻狀牘 牬牣牭 牬牣牭 牬牣牭

空气牗犿犔／犿犻狀牘 牴牰 牴牰 牴牰

衰减牗犃犜犜牘 牬—牳 牬—牳 牪—牬

纸速牗犿犿／犿犻狀牘 牭 牭 牭

进样量牗μ犔牘 牨—牪 牨—牪 牨—牪

保留时间牗犿犻狀牘 牫 牨牣牭 牪
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表牪 好年冬及其代谢物添加回收率试验结果

样品 添加浓度牗犿犵／犽犵牘
回 收 率牗％牘

好年冬 犆牣犞 呋喃丹 犆牣犞 牫－羟基呋喃丹 犆牣犞

土壤 牥牣牪 牴牱牣牥牫 牭牣牥牨 牴牭牣牱牱 牪牣牴牭 牴牥牣牭牪 牪牣牪牫

牨牣牥 牨牥牥牣牪牱 牫牣牭牱 牴牭牣牱牭 牪牣牴牪 牴牰牣牨牨 牨牣牰牨

苹果 牥牣牨 牴牫牣牰牴 牨牣牰牱 牴牭牣牭牰 牫牣牪牫 牴牭牣牪牱 牪牣牳牪

牥牣牭 牴牫牣牰牪 牫牣牴牬 牳牴牣牭牫 牫牣牬牬 牴牪牣牱牫 牪牣牳牳

牨牣牥 牴牭牣牫牨 牨牣牰牬 牴牱牣牪牭 牨牣牳牬 牴牫牣牱牪 牫牣牱牪
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图牪 好年冬及其代谢物标准曲线

牪。采用外标法峰高定量。由于好年冬与呋喃

丹分子量比值为牨牣牱牪，因此将呋喃丹换算成

好年冬时需乘以牨牣牱牪。同理将牫－羟基呋喃

丹换算成好年冬时需乘以牨牣牰牥，将牫－乙氧

基呋喃丹换算成牫－羟基呋喃丹时需乘以

牥牣牳牱牬。方法的最小检测量为牪牣牭×牨牥
－牨牨
犵

牗好年冬牘；牨牣牰×牨牥
－牨牨
犵牗呋喃丹牘；牱牣牬×牨牥

－牴

犵牗牫－乙氧基呋喃丹牘。样品的最低检出浓

度牶好年冬土壤为牥牣牥牥牰犿犵牤犽犵，苹果为

牥牣牥牥牬犿犵牤犽犵；呋喃丹土壤牥牣牥牥牬犿犵牤犽犵，苹

果为牥牣牥牥牫犿犵牤犽犵；牫－乙基呋喃丹土壤为

牥牣牥牪犿犵牤犽犵，苹果为牥牣牥牨犿犵牤犽犵。

牪牣牫方法的准确度和精密度

在空白土壤、苹果中添加好年冬、呋喃丹

和牫－羟基呋喃丹牫种标样。土壤添加浓度

为牥牣牪、牨牣牥犿犵牤犽犵；苹果添加浓度为牥牣牨、

牥牣牭、牨牣牥犿犵牤犽犵，每个浓度设牫个重复，另设

空白对照样，按上述分析方法检测，其添加回

收率结果见表牪。该药添加浓度为牥牣牨—牨牣牥

犿犵牤犽犵时，回收率的变化范围为牳牴牣牭牫％ —

牨牥牥牣牪牱％，变异系数为牨牣牰牨％—牭牣牥牨％，方

法的准确度和精密度符合农药残留分析规定。
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