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反相高效液相色谱法检测土壤中的咪草烟
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摘 要牶介绍了反相高效液相色谱检测土壤中咪草烟的方法。该方法对咪草烟在土壤中的回收率为８２．０％—８４．７３％，
最小检出浓度为０．０１ｍｇ·ｋｇ－１。
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咪草烟 （ｉｍａｚｅｔｈａｐｙｒ）化学名称为 ５－乙基 ２－
（４－异丙基 －４－甲基－５－氧－２－咪唑啉酮 －２－
基）烟酸牞它是美国氰胺公司研制的一种内吸选择性
除草剂。它对２０多种单、双子叶杂草均有较好的防除
效果牞尤其适用于大豆犤１犦。但经过使用后发现，它在土

壤中残效期比较长 犤２犦，后茬作物种植选用不当很容易

发生药害，为此建立咪草烟在土壤中分析方法就更为

必要。关于咪草烟的残留分析方法，常用的为气相色

谱法犤３、４犦。对于液相色谱法检测土壤中的咪草烟国内

外均未见报道。本文报道了用 ＲＰ－ＨＰＬＣ方法检测
土壤中咪草烟的研究结果。

１实验

１．１实验仪器与药品
岛津ＬＣ－６Ａ高效液相色谱仪，带可调紫外检测

器，４０×０．４６（ｉ．ｄ．）ｃｍＣ１８不锈钢柱，旋转真空蒸发
器。

咪草烟纯品含量９９．６％、甲醇（光谱纯）、二氯甲

烷（分析纯）、二次蒸馏水。

１．２实验过程
１．２．１样品前处理

称取４０ｇ风干土样（过４０目）置于１００ｍＬ锥形
瓶中，加入０．１ｍｏｌ·Ｌ－１Ｎａ２ＣＯ３＋甲醇（体积比为１∶
１）混合溶液７０ｍＬ，振荡１ｈ。在铺有助滤剂的漏斗中
抽滤。用上述混合液５０ｍＬ淋洗３次，滤液移入５００
ｍＬ分液漏斗中，用二氯甲烷萃取３次 （５０×４０×４０
ｍＬ），弃去二氯甲烷，用磷酸调溶液ｐＨ＝２，再用二氯
甲烷萃取３次（５０×４０×４０ｍＬ），弃去水相，二氯甲烷
经无水Ｎａ２ＳＯ４脱水，在３５℃下减压浓缩至５ｍＬ用空
气吹干，甲醇定容１ｍＬ。
１．２．２检测

色谱条件为：Ｃ１８柱，柱温２５℃，流动相为甲醇∶
水∶醋酸 （体积比为 ７０∶３０∶１％），流速 ０．３５ｍＬ·
ｍｉｎ－１，检测波长２３０ｎｍ，咪草烟保留时间为１１．８８
ｍｉｎ，采用两点校正曲线法定量。

２结果和讨论

２．１流动相配比的选择
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表１土壤中咪草烟添加回收率
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浓度
／ｍｇ·Ｌ－１

回收率
／％

平均回收率
／％

标准差
牗Ｓ牘

变异系数
牗ＣＶ牘

０．１ ８０．２ ８４．３ ８１．５ ８２．０ ２０．９ ２．５
１ ８４．６ ８２．４ ８７．２ ８４．７３ ２．４０ ２．８

将起积极作用。这需要政府提供适当的政策，促进生

态农业的建立和发展。目前，最迫切的是解决土地的

流转问题，使土地转移到能更好利用它的农户手中。

４．３成立废弃物资源化利用中心，为资源化利用提供
服务

废弃物资源化利用中心可同国家、产业界、学术

界、消费者等保持密切合作关系，为促进废弃物资源

化利用开展多种实验，积极开发资源再生技术，收集

情报，推广资源化利用成果。

４．４加强废弃物安全利用研究，减缓废弃物利用的环
境负效应

对废弃物的资源化利用进行跟踪研究，除应注意

短期的安全应用技术，还需注意长期利用的环境 （水

体、土壤）效应，对其进行长期定点实验以了解长期利

用后重金属等污染物在环境中的迁移、积累规律。
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Ａ．咪草烟色谱峰 Ｂ．溶剂峰

图１咪草烟的液相色谱图
Ｆｉｇｕｒｅ１ Ｈｉｇｈｐｅｒｆｏｒｍａｎｃｅｌｉｑｕｉｄｃｈｒｏｍａｔｏｇｒａｍｏｆｉｍａｚｅｔｈａｐｙｒ

选用甲醇＋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９０∶１０、８０∶２０、７０∶３０、６０∶４０的配比中，以７０∶３０分
离比较好，但峰稍有拖尾，加１％醋酸，峰形明显改
善，以甲醇∶水∶醋酸＝７０∶３０∶１％的峰形良好。色谱图
见图１。

２．２标准工作曲线
咪草烟标准品用流动相配制成 ５ｍｇ·Ｌ－１标准

溶液，以峰面积 ｙ对进样量 ｘ绘制标准曲线，得线性
方程 ｙ＝１．１３ｘ＋１，相关系数 ｒ＝０．９９９７。
２．３土壤中咪草烟添加回收率
土壤中咪草烟添加回收率（见表１）平均为８２．０％

—８４．７３％，变异系数为２．５％—２．８％牞符合农药残
留分析要求。

土壤中提取剂选用甲醇，提取效果不好。改用

Ｎａ２ＣＯ３作提取剂，过滤困难，最后选用Ｎａ２ＣＯ３与甲醇
混合液提取效果很好。

本方法对咪草烟最小检出量为１．１×１０－９ｇ，取样
４０ｇ，定容２ｍＬ，进样５μＬ，最低检出浓度为０．０１
ｍｇ·ｋｇ－１。

３结论

使用反相高效液相色谱检测土壤中咪草烟的方

法具有灵敏度高和快速、简便的优点。该方法对土壤

中咪草烟最小检出浓度为０．０１ｍｇ·ｋｇ－１，在土壤中
的回收率为８２．０％—８４．７３％，符合农药残留检测要
求。
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