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试验技术与方法

茶叶中 5 种菊酯类农药的气相色谱分析方法

王英健
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摘*要!目的*建立了茶叶中菊酯类农药残留量的气相色谱分析方法$ 方法*采用丙酮j石油醚 f)j)"()(#作

为提取剂!石英毛细管柱&电子捕获检测器&外标法定量!分析茶叶中甲氰菊酯&氯氰菊酯&氰戊菊酯&溴氰菊酯农药

的残留量$ 结果*甲氰菊酯的回收率为 G$F̂d s)+)F3d!-&'为 $F)-d s1F5,d'氯氰菊酯的回收率为 G)F̂d s

)+$F1d!-&'为 $F))d s1F,3d'氰戊菊酯的回收率为 G1F3d s)+3F,d!-&'为 $F+5d s5F$-d'溴氰菊酯的回

收率为 G,F)d s)+$F3d!-&'为 )F-Gd s1F$1d$ 结论*气相色谱分析方法准确可靠!适用于市售各种茶叶中菊

酯类农药残留量的分析$

关键词!气相色谱法' 茶叶' 菊酯类农药' 残留量
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X/:;MKMR/"/:MRH/:M0 ;/L#">V;I/VL"n/;]

A,7 6#0%-%

.L:XIL:/JL:KI">VL;>J"LXIW& ;/L& XW"/;I">MR X/:;MKMR/& "/:MRH/

收稿日期!$+)$2+,2$^

作者简介%王英健*男*教授*研究方向为分析化学*

(2VLM=%=0NL0JWM0J[ML0_),3]K>V

**茶叶是世界三大饮料之一"我国是世界茶叶产

量第一大国"茶叶出口第二大国
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史悠久* 菊酯类农药具有高效,低毒,低残留等特

点
($)

"是一类广谱性杀虫剂"在茶叶生产过程中普

遍施用菊酯类农药
(3)

* 如何快速,准确地检测出茶

叶中农药残留量"对正确使用农药"提高茶叶品位"

扩大贸易起着关键性的作用* 本文介绍了检测茶

叶中甲氰菊酯,氯氰菊酯,氰戊菊酯,溴氰菊酯农药

残留量的气相色谱分析法
(521)

"该法灵敏度高,准确

性好"可满足茶叶中农药残留量的快速分析*

)*材料与方法

)F)*仪器和试剂

)F)F)*仪器

气相色谱仪#&JM=/0;̂G-+&型$&氮吹仪# C(G)$

型$&?Q21 调速多用振荡器&T=>"M:M=柱#在玻璃层析

柱 $+ KVg)F1 KV底部用少量脱脂棉塞住"从下往

上依次装入 $ KV无水硫酸钠"3 s1 J氟罗里硅土"

$ KV无水硫酸钠$&活性炭层析柱#在玻璃层析柱 $+

KVg)F1 KV底部用少量脱脂棉塞住"从下往上依次

装入 $ KV无水硫酸钠"3 s1 J活性炭"$ KV无水硫

酸钠$&)+

#

=微量注射器*

)F)F$*试剂

丙酮,石油醚,氯化钠#)5+ e烘烤 5 I$,无水硫

酸钠#11+ e灼烧 5 I$"均为分析纯* 氟罗里硅土

#T=>"M:M=$"马弗炉中51+ e灼烧 5 I* 提取剂j丙酮j
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石油醚 f)j)#()($* 标准品%甲氰菊酯,氯氰菊酯,

氰戊菊酯,溴氰菊酯* 标准液%准确称取适量的甲

氰菊酯,氯氰菊酯,氰戊菊酯,溴氰菊酯标准品"用

石油醚定容配成 )++ VJ%A标准储备液* 混合标准

液%分别准确吸取甲氰菊酯,氯氰菊酯,氰戊菊酯,

溴氰菊酯标准液 +F1 V=于 )+ V=容量瓶中"用石油

醚定容"得到 1F+ VJ%A5 种农药混合标准液* 标准

曲线绘制%取混合标准液#1F+ VJ%A$+F5,+FG,)F$,

)F,,$F+ V=于 )+ V=容量瓶中"用石油醚定容"标准

曲线浓度为 +F$,+F5,+F,,+FG,)F+ VJ%A*

)F$*气相色谱操作条件

检测器%电子捕获检测器&色谱柱%?82)^+) 石

英毛细管柱#$1 Vg+F$1 VVg+F$1

#

V$&载气,尾

吹气% 氮 气 # 纯 度 t --F---d$& 载 气 流 速

)F+ V=%VM0&尾吹气流速%5+ V=%VM0&柱温%,+ e保

持) VM0"以 )1 e%VM0 的升温速度升温至$G+ e"保

持 $+ VM0& 进 样 口 温 度% $G+ e& 检 测 器 温 度%

3++ e&进样方式%不分流进样&进样量%)

#

=&定量

方法%外标法*

)F3*分析方法

准确称取 1F+ J磨碎的茶叶样品"于 )++ V=烧

杯中"加入 1+ V=丙酮j石油醚 f)j)#()($"在震荡

器上震荡 )+ VM0* 过滤"滤液收集到装有 )+ J氯化

钠的分液漏斗中"剧烈摇动 ) VM0"在室温下静置 )+

VM0* 移取上层清液 1F+ V="放入 )++ V=烧杯中"于

11 e水浴中蒸发"浓缩至近干"加入石油醚定容至

1F+ V=* 用 1F+ V=丙酮j石油醚 f)j)#()($及 1F+

V=石油醚淋洗活性炭层析柱"将定容至 1F+ V=的样

品溶液倒入活性炭层析柱中"用 1F+ V=石油醚%丙

酮溶液淋洗 $ 次"洗脱液收集于离心管中* 将离心

管置于氮吹仪上"11 e水浴中通入 !

$

"至近干"加

入石油醚定容至 1F+ V=* 用 1F+ V=丙酮j石油醚 f

)j)#()($及 1F+ V=石油醚淋洗 T=>"M:M=柱"将经活

性炭层析柱后定容至 1F+ V=的样品溶液倒入

T=>"M:M=柱中"用 1F+ V=石油醚%丙酮溶液淋洗 $ 次"

洗脱液收集于离心管中* 将离心管置于氮吹仪上"

11 e水浴中通入 !

$

"至近干"加入石油醚定容至

1F+ V="待测*

$*结果

$F)*菊酯类农药的提取条件

菊酯类农药的提取剂有正己烷,丙酮,乙醚等"

分别试验了单一试剂和混合试剂* 结果表明"混合

提取剂效果优于单一提取剂"确定丙酮j石油醚混

合提取剂*进一步实验确定丙酮j石油醚 f) j)

#()($提取效果最佳* 提取后用活性炭层析柱,无

水 T=>"M:M=柱净化"从图 ) 可以色谱看出分离,净化

效果较好"排出了色素和杂质"干扰峰也很少*

$F$*色谱分析

用微量注射器"取 5 种混合标样 )

#

=注入气相

色谱仪中"色谱分离如图 )* 在选定色谱操作条件

下甲氰菊酯,氯氰菊酯,氰戊菊酯,溴氰菊酯分离效

果好"5 种菊酯类农药在本操作条件下能够有效分

离* 甲氰菊酯的保留时间为 GF̂35 VM0&氯氰菊酯的

保留时间为 ))F$1G,)$F13,,)3F$^5,)5F$)$ VM0&氰

戊菊酯的保留时间为 )-F3),,$)F35- VM0&溴氰菊酯

的保留时间为 $1F3-5 VM0*

图 )*5 种菊酯类农药的色谱图

TMJH"/)*5 nM0R:>#KI"W:L0;I/VHV/:;/"LJ"MKH=;H"L=

KI/VMKL=:KI">VL;>J"LXI KIL";

$F3*加标回收率和检出限

准确称取茶叶样品 1F+ J"分别添加 +F)+,

+F1+,)F+ VJ%A甲氰菊酯,氯氰菊酯,氰戊菊酯,溴

氰菊酯农药进行回收率测定"每种浓度测定 1 次"测

定结果见表 )* 甲氰菊酯的回收率为 G$F̂d s

)+)F3d"氯氰菊酯的回收率为 G)F̂d s)+$F1d"

氰戊菊酯的回收率为 G1F3d s)+3F,d"溴氰菊酯

的回收率为 G,F)d s)+$F3d"其准确度,精密度,

灵敏度均能满足农药残留量分析的要求* 该方法

的最低检出限为 +F+) VJ%A*

$F5*线性关系

标准曲线的回归方程分别为甲氰菊酯 <f

$ 33+F3#6$F,-" 6 f+F--- ^& 氯 氰 菊 酯 < f

$ -^+F,#61F̂+" 6f+F--$ $& 氰 戊 菊 酯 <f

$ )5^F)#65FG," 6f+F--^ 3& 溴 氰 菊 酯 <f

) -1+F5#6$F3^"6f+F--) 5*

3* 讨论

对龙井,碧螺春,毛尖,铁观音,毛峰,水仙市售

茶叶中 , 种菊酯类农药残留量进行分析"其气相色

谱图如图 $ 所示"其结果见表 $* 分析结果表明"采

用本方法的条件完全符合菊酯类农药在茶叶中残

留量的分析要求*

5*结论

本方法简便,快捷,可操作性强"测定结果准确
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表 )*加标回收率

7LU=/)*LRR:M0 ;I/:MJ0 "/;H"0:2"L;M>

农药
添加浓度

#VJ%A$

回收率#d$

) $ 3 5 1

平均回收率

#d$

-&'

#d$

甲氰菊酯 +F)+ -1F) -1F) -+F) G$F̂ G,F3 G-FG 1F5,

+F1+ -GF1 -^F, -,F5 -^F$ -)F$ -,F$ $FG-

)F++ --F1 )++F1 )+)F3 -GFG -1F, --F$ $F)-

氯氰菊酯 +F)+ -^F+ G)F̂ G-F5 G1F̂ G-F+ GGF, 1F,3

+F1+ -3F) -3F1 -$F- -$F1 -^F, -3F- $F))

)F++ )+$F5 )++F+ )+$F1 -1F$ -1F5 --F) 3F,$

氰戊菊酯 +F)+ -+F1 -1F) -)F- G1F3 G1F3 G-F, 5F$-

+F1+ -5F+ -3F3 -^F̂ -1F, -^F, -1F, $F+5

)F++ -GF5 )+)F3 -^F, )+3F, -GF$ --FG $F13

溴氰菊酯 +F)+ GGF, -,F5 G,F) -,F̂ G,F, -+F- 1F$1

+F1+ -5F5 -1F) -+F- -1F, -$F3 -3F̂ )F-G

)F++ )++F) )+$F3 -1F$ -^F3 )++F3 --F) $F̂G

图 $*, 种茶叶中测定菊酯类农药含量的色谱图

) a龙井&$ a碧螺春&3 a毛尖&5 a铁观音&

1 a毛峰&, a水仙

TMJH"/$*, R/;/"VM0M0JK>0;/0;>#XW"/;I">MR X/:;MKMR/:

M0 , ;/L:KI">VL;>J"LXI KIL";

) aA>0J[M0J;/L&*$ aUM=H>KIH0 ;/L& 3 aVL>[ML0 ;/L&

5 a;M/.HL0 QM0 ;/L;/L& 1 aBL>#/0J;/L& , aCIHM\ML0 ;/L

表 $*茶叶中菊酯类农药残留量#VJ%nJ$

7LU=/$*7/L:M0 KI"W:L0;I/VHV/:;/"X/:;MKMR/

"/:MRH/rHL0;M;#VJ%nJ$

类*别 甲氰菊酯 氯氰菊酯 氰戊菊酯 溴氰菊酯

龙井
"

+F+))

"

+F+))

碧螺春
" "

+F+)$

"

毛尖
" "

+F+))

"

铁观音
"

+F+))

" "

毛峰
" "

+F+)3

"

水仙
"

+F+)$

" "

**注%0 a1表示未检出*

度高"可同时对茶叶中多种菊酯类农药残留量进行

快速分析*
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