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毛细管气相色谱法测定鱼体内甲氰菊醋
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甲氛菊醋 �����
�� �� ��� � �

,

俗名 � � � ��� �
,

日本住友公 司生 产
,

化学名称 � �邪�� � �� �� ��
� � � � � � ���� � � �� �

,

�
,

�
,

�一 �� � ��� � ����一叮� � � ��, ���
� �即�� ���� � � ����� � �� �

,

属于拟除虫菊醋类高效

低毒农药
。

有关甲氛菊酷在水
、

土壤和植物中净化及分析方法国内外已有不少研究卜��
,

但甲氛菊醋在

鱼体内的分析却未见报道
。

本文采用丙酮超声抽提
、

石油醚萃取
,

样品经弗罗里土一氧化铝双层色谱柱净化
,

用带�� � � 电子捕

获检测器的气相色谱仪对草鱼
、

鳞鱼和鲤体内的甲氛菊醋含量进行测定
。

利用开口 毛细管柱的高分辨

率
,

使鱼体内的杂质干扰与甲氛菊醋达到了很好的分离
,

从而为进一步研究甲氰菊酷在水环境中的行为

创造了良好的条件
。

�
�

材料和方法

�� 仪器与试剂 惠普 �� �� � 型气相色谱仪
,

带�� �� 一� � � 检测器
,

惠普 � �� � 型积分仪 �江苏盐城

高速 自控组织捣碎机 �西德产超声波清洗器 �瑞典产旋转浓缩仪等
。

丙酮
,

�
�

�
�

级 �石油醚
,

�
�

�
�

级�� 任一�� ℃�沸程
,

用浓硫酸磺化后使用 �无水硫酸钠
,

�
�

�
�

级 �弗罗

里土 ��任一 ��� 目�
,

氧化铝 ���任一��� 目�
,

两种吸附剂都在 ��� ℃下活化 � ��
,

冷却后用 ���� � � �超

纯水去活化备用 �洗脱液
,

石油醚一乙酸乙醋 ��� ��
,

� � ��
。

以上试剂使用前须经气相色谱检查空

白值
。

甲氛菊醋标准品 � 自行制备
,

将日本住友公司生产的 �� �农用甲氛菊醋乳油
,

经破乳
,

层析提纯
,

苯重结晶后得到
。

经气相色谱分析鉴定
,

自制标准纯度高于 日本住友公司提供的标样�� �� � �
。

储备液
,

含甲氛菊醋 � � �� 一 �产� � �� 丙酮液�工作液
,

含甲氛菊醋 � � ���� 脂 � �� 丙酮液
�

�� 提取 取 �一 ��� � 草鱼为材料
,

整体置于组织捣碎机中匀浆
�

称取匀浆物 ��� ��
,

加人 �� �� 丙
酮

,

添加 ��� � � �

心
� � �� 甲氛菊酷丙酮液

,

搅拌 �一�硫
,

然后在超声波中超声 �一 �而
�

。

用布氏

本课题系淡水生态与生物技术国家重点实验室资助

��� �年 � 月 � 日收到
�
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漏斗抽滤残渣后
,

经 � � ��� �丙酮洗涤三次
。

合并丙酮抽提液并转人分液漏斗中
,

加人 �� � �石油醚
,

��� � �� �硫酸钠水溶液�� � � �提取 �� ��
,

静置分层
。

下层水相再用 �� � �石油醚提取一次
,

合并石油

醚
,

经无水硫酸钠小柱干燥后
,

旋转蒸发至近干
,

再用高纯氮吹干
,

定容在 ��� 石油醚中
,

待柱层析净化
。

� � 净化 本文采用柱层析方法净化
,

层析柱规格为 � 价 � � �� �� 
,

带聚四氟乙烯活塞
,

柱的下端放入

� ��  ! � 公司生产 � �  一�� � 小柱垫片
,

湿法装柱
。

下层装人 �� �� �� 水去活化氧化铝
,

再装入

��� � �� 水去活化弗罗里土
,

上端加 �� � 无水硫酸钠
,

然后用 ���一�� � 小柱垫片盖住上端
�

用 ��� �石油醚进行预淋洗
,

待洗脱液刚进人柱面时
,

即加人样品
,

然后用石油醚一乙酸乙醋���  ! �

作淋洗液
,

在样品提取液移人往面时开始淋洗
,

洗脱 �� � �后开始收集
,

共收集 �� � �淋出液于旋转蒸发

器中
,

在 �� ℃时减压浓缩至近干
,

再用高纯氮吹干
,

定容至 �� �石油醚中
,

供气相色谱分析
。

�
�

礴 色谱分析 色谱条件 � 色谱柱 � �  !���� �� ��   一� �� �� � � � �� �� � ��� � � � � � � ��� � �
�

�� � �

�盯� �
�

�� 产� �开 口 毛细管柱 � 柱温 � �� ℃
,

检测器温度 �� �℃ ;气化室温度 280 ℃ ;载气为高纯氮气

(99
.
9998% )

,

分流比为 70 : l
。

1 .5 定t 方法 采用色谱外标法
,

通过积分仪设置校正表自动计算定量
。

在上述操作条件下甲氰菊醋

的保留时间为 17
产

25

.

5
,, ,

能与杂质峰很好的分离(图 l)
。

在标准品与样品量进样体积相同时
,

计算公式为: 甲氰菊醋伽l/ m l) = A /写c0 伽g / m l)
。

其中
,

A
:

样品响应峰面积;A
。:

标准样品响应峰面积;C O:标样浓度
。
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图 1 甲氛菊醋气相色谱图
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.
结果与讨论

2. 1 方法的灵敏度和线性响应范围

表 1 鱼体内甲抓菊酸添加回收率

T ab
.
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实验表明
,

甲氰菊酷的最小检测量为 6
.
4 x lo 一 , 2 9

,

甲氰菊醋标准样品含量与峰面积的线性响应范

围为 0
.
3一 l

·

s

n

g

。

2. 2 方法的准确性和精密度

本方法准确度用添加回收率表示
.
在未被甲氰菊醋污染的草鱼

、

缝鱼和鲤鱼体内
,

添加已知浓度为
1x lo 一

场g/ nil 的丙酮标准液
,

按上述方法测定回收率(表 1)
。

方法精密度用 11 次平均添加回收率的变异系数来表示
,

其结果见表 1
。

因此
,

本方法的灵敏度
、

精确度和精密度均达到了目前农药残留分析的技术要求
,

在 于一1
.

sn g 线性

范围内可得到准确的分析结果
.
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