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反相高效液相色谱法检测水、土壤中的除草醚
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摘 要 介绍了应用反相高效液相色谱检测水、土壤中除草醚的方法。该方法对除草

醚在水和土壤中的回收率分别为牴牴牣牥％和牴牪牣牭％，最小检出浓度分别为牨牣牨×牨牥
－牪
犿犵牤

犔和牥牣牨牨犿犵牤犽犵。
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通讯联系人

收稿日期牶牨牴牴牳－牥牭－牪牬

修改稿收稿日期牶牨牴牴牳－牥牴－牥牰

除草醚化学名称为牪牞牬－二氯苯基－

牬－ 硝 基 苯 基 醚 ， 英 文 名 为 牪牞牬－

犱犻犮犺犾狅狉狅狆犺犲狀狔犾－牬－狀犻狋狉狅狆犺犲狀狔犾犲狋犺犲狉，通用

名为狀犻狋狉狅犳犲狀。常用于稻田、棉田、菜地、松树

苗圃、花生、大豆、谷类作物地除草，是我国使

用的除草剂的主要品种之一。

美国在牨牴牳牭年牴月牳日后已禁止使用

除草醚，法国规定其在蔬菜中的最高残留限

量为牥牣牨犿犵牤犽犵，俄罗斯规定不得检出。我国

根据全国农药登记评审委员会建议，农业部、

化工部、全国供销合作社决定在牪牥牥牥年牨牪

月牫牨日停止生产除草醚 （用作中间体的除

外），撤消除草醚农药“生产批准证书”，牪牥牥牨

年牨牪月牫牨日前停止销售和使用除草醚，撤

消除草醚“农药登记证”。

这样一来建立各种环境样品中除草醚的

分析方法就更为必要。检测环境样品中除草

醚的残留，常用的方法为气相色谱法，电子捕

获检测器犤牨犦或火焰离子化检测器犤牪犦
。对于液

相色谱检测水、土壤中的除草醚，国内报道较

少。本文报道用犚犘－犎犘犔犆方法检测水、土

壤中除草醚的研究结果。

牨 实 验

牨牣牨实验仪器、药品

犔犆－牫犃液相色谱仪（犛犺犻犿犪犱狕狌），犝

犞犇－牪型牪牭牬狀犿 固定波长紫外检测器，

牪牭×牥牣牬牰牗犻牣犱牣牘犮犿犆牨牳不锈钢柱；犙犣犡－犆

空气浴振荡器；旋转蒸发器。

除草醚，德国进口，含量牼牴牴牣牴％；甲

醇，分析纯，配标用的经全玻璃二次蒸馏；二

氯甲烷，分析纯，全玻璃二次蒸馏；二次蒸馏

水。

牨牣牪实验过程

牨牣牪牣牨水中除草醚的萃取
犤牫犦

牪牭牥犿犔分液漏斗中加入牨牥牥犿犔水样

和牫犵犖犪犆犾，混合均匀。加入牫牥犿犔犆犎牪犆犾牪，

充分振荡牪犿犻狀，收集有机相。水相再以牪牥

犿犔、牨牥犿犔犆犎牪犆犾牪萃取两次。合并萃取液，

过无水犖犪牪犛犗牬干燥柱，用旋转蒸发器浓缩

后，甲醇定容至牨犿犔。

牨牣牪牣牪土壤中除草醚的萃取
犤牫犦

称牨牥犵土样置于牨牥牥犿犔锥形瓶中，加

入牫牥犿犔犆犎牪犆犾牪，恒温振荡器上振荡牫牥

犿犻狀。倾出有机相，残渣再各用牭犿犔犆犎牪犆犾牪

振荡牫次，每次振荡牨牥犿犻狀，合并萃取液，过

无水犖犪牪犛犗牬干燥柱后浓缩，用甲醇定容至

牨犿犔。

牨牣牪牣牫检 测

色谱条件为牶犆牨牳柱，柱温牪牭℃，流动相

为甲醇：水（牳牥：牪牥），流速牨犿犔牤犿犻狀，检测波
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图牨 除草醚的液相色谱图

犃牶除草醚色谱峰 犅、犆牶溶剂峰

表牨 水中添加除草醚回收率

浓度

牗犿犵／犔牘

实验

次数

回收率

牗％牘

平均回收率

牗％牘

变异系数

牗％牘

牥牣牨 牫 牨牥牥牣牥±牬牣牨

牨牣牥 牫 牳牱牣牪±牭牣牨 牴牴牣牥±牴牣牳 牴牣牴

牨牥 牫 牨牥牴牣牰±牥牣牳

表牪 土壤中添加除草醚回收率

浓度

牗犿犵／犔牘

实验

次数

回收率

牗％牘

平均回收率

牗％牘

变异系数

牗％牘

牨牣牥 牫 牳牬牣牱±牪牣牨
牴牪牣牭±牳牣牥 牳牣牱

牨牥 牫 牨牥牥牣牪±牨牣牳

长牪牭牬狀犿，进样量控制在牨牨牨牴牣牰狀犵以下。

除草醚的保留时间为牬牣牳牬犿犻狀，根据保留时

间用外标法峰高定量。

牪 结果和讨论

牪牣牨流动相配比的选择

选用甲醇＋水和甲醇＋醋酸钠作流动

相，后者峰高低且峰宽度过大。甲醇＋水作

流动相，水量增大，分析时间过长，峰宽也增

大；甲醇量增大，分离效果差。在甲醇：水为

牴牥：牨牥、牳牥：牪牥、牱牥：牫牥、牰牥：牬牥的流动相配比

中，以甲醇：水牻牳牥：牪牥的峰形良好。色谱图

见图牨。

牪牣牪标准工作曲线

分别配制牱牣牬牰、牱牬牣牰、牫牱牫牣牪μ犵牤犿犔除

草醚标准溶液，在上述液相色谱条件下进

样。实验表明，在牥～牨牨牨牴牣牰狀犵的范围内，除

草醚的含量与其峰高呈很好的线性关系，回

归方程为狔牻牥牣牬牪牴牴狓，相关系数狉牻牥牣牴牴牴牱。

牪牣牫水、土壤除草醚的添加回收率

表牨为水添加除草醚回收率实验数据。

除草醚在水中的浓度为牥牣牨～牨牥牣牥犿犵牤犔

时，方法的平均回收率为牴牴牣牥％，变异系数

平均为牴牣牴％。符合回收率牼 牳牥％，牨～牨牥

犿犵牤犔变异系数±牨牥％，牥牣牨～牨牣牥犿犵牤犔变

异系数±牪牥％的要求。

土壤中添加除草醚回收率（见表牪）平均

为牴牪牣牭％，变异系数平均为牳牣牱％，符合农药

残留分析要求。

对于某些土壤，用二氯甲烷提取农药残

留的提取液颜色较深。可改用甲苯
犤牫犦提取，此

提取液不需净化，转相成甲醇溶液后直接测

定。

本方法对除草醚的最小检出量为牬牣牭×

牨牥
－牴
犵，在进样量为牬μ犔时，除草醚在水中

的最小检出浓度为牨牣牨×牨牥
－牪
犿犵牤犔，在土壤

中为牥牣牨牨犿犵牤犽犵。

牫 结 语

使用反相高效液相色谱检测水和土壤

中除草醚的方法具有灵敏度高和快速、简便

的优点。该方法对水中除草醚的最小检出浓

度为牨牣牨×牨牥
－牪
犿犵牤犔，土壤中为牥牣牨牨犿犵牤

犽犵；除草醚在水中的回收率为牴牴牣牥％，在土

壤中的为牴牪牣牭％，符合农药残留检测要求。
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