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摘 要：报道了用气相色谱（ＧＣ）与液相色谱（ＨＰＬＣ）法测定抑芽剂氯苯胺灵在土豆上残留量的方法。样品用正己烷振
荡提取牞ＧＣ－ＮＰＤ或ＨＰＬＣ法测定，提取液不需要净化处理。结果表明，该法在添加浓度为０．５—５０μｇ·ｇ－１时牞平均
回收率为９６．０％±３．９％牞变异系数为４．１％。ＧＣ法的最小检测浓度为０．２ｎｇ·ｇ－１牞ＨＰＬＣ法为３ｎｇ·ｇ－１。
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氯苯胺灵的化学名称为 ３－氯苯基氨基甲酸异
丙酯牞英文名为 ｉｓｏｐｒｏｐｙｌ３－ｃｈｌｏｒｏｐｈｅｎｙｌｃａｒｂａｍａｔｅ牞
简称ＣＩＰＣ，通用名为ｃｈｌｏｒｐｏｐｈａｍ，是一种选择性的芽
前除草剂牞应用于旱地作物除草牷也可作为植物生长
调节剂用于土豆在储藏中抑制其发芽 犤１犦，已在我国注

册登记用于土豆抑芽剂，据资料报道，氯苯胺灵在水、

土壤和作物中残留量测定的方法有ＧＣ－ＦＩＤ、ＧＣ－
ＥＣＤ与ＨＰＬＣ－ＵＶＤ法等犤２－８犦。本研究采用ＧＣ－ＮＰＤ
与ＨＰＬＣ法测定了土豆中氯苯胺灵的残留量。

１ 实验方法

１．１试剂与仪器
氯苯胺灵标准品：美国北美埃尔夫阿托公司

牗ＥＬＦＡｔｏｃｈｅｍＮｏｒｔｈＡｍｅｒｉｃａＩｎｃ．牘提供牷甲醇牷正己烷
（分析纯牞重蒸溜）。用正己烷配制约１０００μｇ·ｍＬ－１

的 ＣＩＰＣ标准溶液牞测定时再配制成约 １—１０μｇ·
ｍＬ－１的标准工作溶液。

Ｔｒａｃｅ２０００气相色谱仪 牗美国牘牷ＬＣ－３Ａ液相色
谱仪 牗岛津牘牞Ｃ－Ｒ１Ｂ微处理机牷ＱＺＸ－Ｃ空气浴振
荡器牗哈尔滨市东明医疗仪器厂牘牷ＺＦＱ８５Ａ旋转蒸发
器牗上海医械专机厂牘牷Ｋ．Ｄ．浓缩器。
１．２样品的前处理

土豆削皮去肉后将皮切碎。取２５ｇ经切碎的土
豆皮置于２５０ｍＬ锥形瓶中牞加入１００ｍＬ正己烷牞盖
上塞子牞室温下在振荡器上振荡过夜后牞倾出正己烷
至另一个５００ｍＬ烧瓶中牞残渣分别用５０ｍＬ正己烷
洗涤两次牞每次洗涤振荡 ０．５ｈ牞合并所有的正己烷
提取液牞过无水硫酸钠柱干燥牞在低于 ４０℃下于旋
转挥发器上浓缩至约 ５ｍＬ牞继后在 Ｋ．Ｄ．浓缩器上
浓缩并定容至１ｍＬ牞ＧＣ法测定。若采用ＨＰＬＣ法测
定牞则将溶液挥发干后牞用甲醇定容。
１．３气相色谱测定条件

Ｔｒａｎｃｅ２０００气相色谱仪 （美国）；ＮＰＤ检测器；
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添加浓度 回收率 ／％ 平均回收率 变异系数

／μｇ·ｍＬ－１ １ ２ ３ ／％ ／％
０．５ ９５．４ ９０．６ ９７．５ ９４．５±３．５ ３．７
５．０ ９４．７ ９５．２ ９６．８ ９５．６±１．１ １．２
５０ １０４．７ ９２．３ ９６．４ ９７．８±６．３ ６．４

表１ＣＩＰＣ在土豆皮上残留测定的回收率

Ｔａｂｌｅ１．ＴｈｅｒｅｃｏｖｅｒｙｏｆＣＩＰＣｆｒｏｍｔｈｅｆｏｒｔｉｆｉｅｄｐｏｔａｔｏｐｅｅｌ

图２ ＣＩＰＣ液相色谱标准工作曲线

Ｆｉｇｕｒｅ２ ＴｈｅｓｔａｎｄａｒｄＨＰＬＣｃｕｒｖｅｏｆＣＩＰＣ

表２ 氯苯胺灵在土豆上的残留量牗ｍｇ·ｋｇ－１干重牘

Ｔａｂｌｅ２ ＴｈｅｒｅｓｉｄｕｅｓｏｆＣＩＰＣｉｎｔｈｅｓｔｏｒａｇｅｐｏｔａｔｏ

样品号
储存日期 施药量 残留量

／ｄ ／ｍｇ·ｋｇ－１ 皮 全土豆

Ａ－１ ３０ １５ ３３．９２６ ４．８６８
Ａ－２ ６０ ２２．０９４ ３．５０２
Ａ－３ ９０ ２４．１６３ ４．６３２
Ａ－４ １２０ １７．４４６ ３．５５０
Ａ－５ １５０ ６．８６５ １．３３０
Ｂ－１ ３０ ３０ ３４．６５３ ５．１９８
Ｂ－２ ６０ １９．９２０ ３．３２８
Ｂ－３ ９０ ３１．３１６ ５．７５９
Ｂ－４ １２０ １６．９７７ ３．４７０
Ｂ－５ １５０ １１．３２２ ２．４８７

图１ＣＩＰＣ气相色谱标准工作曲线

Ｆｉｇｕｒｅ１ ＴｈｅｓｔａｎｄａｒｄＧＣｃｕｒｖｅｏｆＣＩＰＣ

ＢＰ－５毛细管色谱柱（１５ｍ×０．２５ｍｍ）。气化室温度
２４０℃牞检测室温度３００℃牷程序升温牞３５℃下恒温２
ｍｉｍ牞以３０℃·ｍｉｎ－１的速率升至２２０℃后牞再以２０
℃·ｍｉｎ－１的速率升至 ２８０℃。载气牶氦气 １ｍＬ·
ｍｉｎ－１牷氢气２．５ｍＬ·ｍｉｎ－１牷空气６０ｍＬ·ｍｉｎ－１牷尾吹
牗氮气牘１５ｍＬ·ｍｉｎ－１。 ＣＩＰＣ的保留时间为 ７．８６
ｍｉｎ牞外标法峰面积定量。
１．４液相色谱测定条件

ＬＣ－３Ａ液相色谱仪牷Ｃ１８－ＤＢ不锈钢柱 牗２５
ｃｍ×０．４６ｃｍ牘牷ＵＶＤ２５４ｎｍ紫外检测器牷Ｃ－Ｒ１Ｂ微
处理机牷流动相为甲醇∶水牗体积比为８０∶２０牘牞流速为
１ｍＬ·ｍｉｎ－１。ＣＩＰＣ的保留时间为５．１９ｍｉｎ牞外标法
峰面积定量。

２ 结果与讨论

２．１ＣＩＰＣ标准工作曲线
２．１．１ＣＩＰＣ的气相色谱标准工作曲线

分别配制０、０．５、１．０、５．０、１０、２０、４０、６０、８０与
１００μｇ·ｍＬ－１的ＣＩＰＣ标准溶液牞进样１μＬ牞实验结果
见图１。结果表明牞在所试验的进样量为０—１００ｎｇ的
范围内牞ＣＩＰＣ的峰面积与进样量呈很好的线性关
系。线性方程为牶
Ｙ＝３×１０６Ｘ＋４０２６２７（相关系数 ｒ为０．９９８５）

２．１．２ＣＩＰＣ的液相色谱标准工作曲线
分别配制０、０．５、１．０、５．０、１０、２０、４０、６０、８０与

１００μｇ·ｍＬ－１的ＣＩＰＣ标准溶液牞进样２０μＬ牞实验结
果见图２。结果表明牞在所试验的进样量为０—２０００
ｎｇ的范围内牞ＣＩＰＣ的峰面积与进样量呈很好的线性
关系。线性方程为牶
Ｙ＝３８７．０６Ｘ＋２５４１２（相关系数 ｒ为０．９９８６）

２．２回收率测定
表 １为在土豆皮上添加 ＣＩＰＣ回收率的测定结

果。在添加浓度为０．５—５０μｇ·ｍＬ－１时牞ＣＩＰＣ的平

均回收率为９６．０％±３．９％牞变异系数为４．１％。
２．３最小检测量

ＧＣ法对ＣＩＰＣ的最小检测量为４×１０－１２ｇ牞当试
样为２５ｇ牞浓缩至１ｍＬ牞进样量为１μＬ时牞最低检测
浓度为０．２ｎｇ·ｇ－１。ＨＰＬＣ法对ＣＩＰＣ的最小检测量
为２×１０－１０ｇ牞当试样为２５ｇ牞浓缩至１ｍＬ牞进样量为
２０μＬ时牞最低检测浓度为３ｎｇ·ｇ－１。
２．４氯苯胺灵在土豆上残留量的测定

表 ２为氯苯胺灵在土豆样品上残留量的测定结
果。Ａ与 Ｂ分别为用２．５％戴科粉剂的１５ｍｇ·ｋｇ－１

与３０ｍｇ·ｋｇ－１浓度处理土豆牞室温下储存牞定期取
样检测。 图 ３与图 ４分别为样品的 ＧＣ与 ＨＰＬＣ色
谱图。
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图３ 含 ＣＩＰＣ土豆样品的ＧＣ色谱图

Ｆｉｇｕｒｅ３ＴｈｅＧＣｃｈｒｏｍａｔｏｇｒａｍｏｆＣＩＰＣｉｎｐｏｔａｔｏｓａｍｐｌｅ

牗上接第４５８页牘

图４含ＣＩＰＣ土豆样品的 ＨＰＬＣ色谱图

Ｆｉｇｕｒｅ４ ＴｈｅＨＰＬＣｃｈｒｏｍａｔｏｇｒａｍｏｆＣＩＰＣｉｎｐｏｔａｔｏｓａｍｐｌｅ

３小结

本方法测定 ＣＩＰＣ在土豆上的残留量牞操作简
便牞灵敏度高牞满足农药残留分析的要求。 样品提
取液不需要净化程序牞无论从ＧＣ或ＨＰＬＣ的色谱图
来看牞ＣＩＰＣ的色谱峰与样品中的杂质峰都能很好地
分离。对于使用氮磷检测器的气相色谱而言牞由于其
具有高度的选择性牞因而其杂峰干扰更小牷此外牞

ＧＣ－ＮＰＤ法的检测限优于ＨＰＬＣ－ＵＶＤ法。
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质含量有望得到提高。

３ 小结

（１）乳制品厂污水经过适当处理可以用于螺旋藻
的培养，添加培养液实验结果表明，可以不向污水中

添加任何营养成分而实现螺旋藻的全污水培养。

（２）在优化后的实验条件下（全污水，停留时间为
１ｄ），用自制的培养装置实现螺旋藻的高密度培养。
最高藻密度达到３．０ｇ·Ｌ－１。

（３）在利用乳制品厂污水获得廉价单胞藻蛋白的
同时污水中的氮磷也得到了很好的去除。总氮和总磷

的去除率分别达到８５％和５０％。
（４）乳制品厂污水养殖螺旋藻的质量基本达到国

家食品级螺旋藻标准。为污水培养的螺旋藻的进一步

综合利用提供了可靠的依据。
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