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摘 要

本文推荐用毛 细管 之、 相色谱法测定 除草剂氟乐 灵在土 壤中的残 留 物
。

此法具有操作简单 灵敏度高
,

准确 性

好等优点
。

其中尤 以 乙睛提取 法有省时
、

节能的特点
。

可用于研究 有关氟 乐灵在 土壤 中残 留 的工作
。

除草剂氟乐灵广泛用于控制大豆
、

棉花 田间的禾本科杂草及阔叶杂草
。

近年来
,

许多地

区还用于防治稻田 中的各种杂草
。

据文献介绍
,

氟乐灵是一种持留期较长的农药〔 ` , “ 〕 ,

因此
,

建立
一

个测定土壤 中氟乐灵残留的方法
,

对研究
一

该农药在
二
L壤环境中的动向具有重要 的 会义

。

现有提取土壤中氟灵乐残留物的方法主要是用复合有机溶剂萃取
,

但此法回收率不高〔“ 〕; 现

有的测定方法有填充柱色谱法
、

薄层层析法和色质联用法
。

在这些方法中
,

有的或是因为前

处理操作复杂
,

有的或是因为试验条件要求较高
,

而不尽令人满意〔 4〕 。

本文推荐的方法具有

提取方法简
一

单
,

回收率高
,

重复性好
,

灵敏度高的特点
,

适用于检测土壤 中微量氟灵乐残留

物
。

一
、

实 验 部 分

(一 )材料

1
.

G C一 g A型气相色谱仪
。

配
“

’

N i一电子捕获检定器
、

振荡器
、

离心机和索氏提取器
。

2
.

乙睛 ( C P级 )
。

加蒸馏水配制成 9 : 1( 重量比 )的乙睛溶液
,

待用
。

3
.

石油醚 ( 30 一 60 ℃
,

A R级 )
。

用全玻璃装置重蒸
,

收集 42 土 2 ℃馏份
。

4
.

无水硫酸钠 ( C P级 )
。

置于马富炉 6 00 ℃灼烧 4 小时
,

冷至常温后取出装入广 !1瓶 中密

封
,

使用前装入底部填有少 许脱脂棉的玻璃层析柱 ( 1 ) : 15 厘米 ) 中
, ;佰度约 10 厘米

,

供十燥

脱水川 ; 以蒸馏水配成饱和硫酸钠水溶液
,

待用
。

(二 )供试土壤

供试土壤分别采 自江西省鹰潭市第四纪红粘土发育的水稻土和黑龙江省的黑土
,

取表层

表 1表 1 供 试 土 壤 理 化 性 质
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邹
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土壤 ( 。 一 1 5厘米 )
,

该两土壤当年均未施农药
。

土样经风干
,

除去植物根系残体及石砾后
,

磨

碎过 60 目筛
,

待用
。

供试土壤的理化性质列于表 1
。

(三 ) 试验步骤

1
.

校正曲线的制作
。

准确称取氟乐灵标样用重蒸石油醚配制成标准母液
,

并由此母液逐

步稀释成 0
.

05
、

0
.

1
、

0
.

2
、

0
.

4
、

0
.

8
、
1

.

2林幻 m l的标准系列
,

各取 1 时 进样
,

经色潜测定
,

以浓度对应其峰高作图可获得标准曲线
,

作为土样中残留的氟乐灵定量的标准
。

2一 }:样中氟乐灵的提取
。

通常 以有机溶剂振荡提取上样中残留的农药
。

随若农药的
“

键

合残留
”

的发现
,

国际原子能委员会推荐用 甲醇经索氏法提取
,

样品在 2 4小时内所测出的农药

残留物即为可提性残留物
。

笔者在试验中采用 了以下两种方法
,

并比较二者的回收率
,

以便

择优选其一
。

( 1) 乙睛振荡提取 称取鲜土样 (均己剔除植株残体及石砾 ) 1 0
.

0一 20
.

0 9
,

置于 10 o m l三

角瓶中 (另称一土样测水份含量 )
,

加 乙睛水溶液 2 5m l
,

置于振荡器上震荡 30 分钟后
,

离心
,

取
_

L清液 10 m l
,

放入 己盛有 60 m l的饱和硫酸钠水溶液和10 m l重蒸石油醚的分液漏斗中
,

再将分

液漏斗置 于震荡器上震荡 15 分钟
,

静置分层
,

除去水相
,

石油醚经无水硫酸钠脱水后收集入

10 m l容量瓶中
,

再用 2 一 3 m l石油醚将分液漏斗洗净
,

石油醚经无水硫酸钠脱水与前述石 油

醚合并
,

定容 10 m l
,

供色谱测定用
。

( 2) 索氏提取 称取土样 20
.

摊
,

置于滤纸筒中 (另称一土样测水份含量 )
, _

L覆盖一滤纸

圆片 以防土壤溅出
,

纸筒放入索 氏提取器中加甲醇 60 m l
,

70 ℃的水浴加热提取 24 小时
,

此过

程 中提取物必须避光
,

以免被提物发生光解反应
。

提取结束后
, {

一

p醇提取液定容至 50 m l
,

取

2 0 m l放入己盛有 6 o m l饱和硫酸钠水溶液和 l o m l石油醚的分液漏斗中
,

其它处理同上
。

将待测

物转移至石油醚 中供色谱测定用
。

( 3) 空白土壤添加法测回收率 称取风干土 ( 已过 60 目筛 ) 10
.

叱
,

加蒸馏水调至上 壤含

水量为 2 5%
,

添加氟乐灵标准溶液
,

使土壤 中氟乐灵的含量分别为 0
.

4
、

1
.

0和 4
.

。件g / g
,

在

4 ℃及黑暗环境 中放置过夜后
,

分别按上述二种方法提取和净化
,

提取物待色谱定量
,

并计

算其回收率
。

( 4) 色谱测定条件 O V一 10 1弹性石英毛细管色谱柱
: 0

.

2 m m 火 2 5 m ; 柱温 20 0 ℃
,

检定

器 2 7 0℃ ,

高纯氮气
,

压力 1
.

2 k g /
e m

Z ; 流速 1 m l /m i n ; 分流比 8 0 : 1 检定器尾吹 5 0m l /m i n
。

待测液中氟乐灵的含量以其峰高按外标法定量
。

二
、

结 果 和 讨 论

(一 )方法的灵敏度

本方法对氟乐灵的灵敏度很高
,

多次重复结果表明
.

在上述试验条件下
,

色谱对氟乐灵的

最小检出量为 1 又 1 0
“ ` ’ g (噪音的二倍 )

。

在实际样品的测定中
,

最低检出浓度可 达 0
.

0 0 1协g / g
。

( 二 )方法的准确性和精密度

本方法的准确性和精密度分别 以添加回收率及其变异系数来表示
,

所得结果示于表 2
。

从

表 2 可见
,

振荡提取回收率一般 比 甲醇索氏提取回收率稍低
:

在所选择的添加浓度 范围内
,

添

加浓度为 1
.

。林g / g时
,

乙睛振荡提取可获得最高回收率 (平均值为 99
.

9 士 6
.

9% )
,

而 甲醇索氏

提取的回收率随添加浓度增加而稍有增加 ; 就两种供试土壤而言
,

未发现氟乐灵的回收率与

土壤性质有任何明显的特征性关系
。

根据实验结果
,

笔者认为在试验选择的条件下
,

乙睛振荡提取和甲醇索氏提取法从土壤



表2 土 壤 中 氟 乐 灵 添 加 回 收 率

添加
「

浓度 提取法
( 不乙g / g )

水 稻土 中的回收率 ( % ) 黑土中的回收率 ( % )
平均值

实验次数
2

。

… 又 *s

变异

系数

震 荡法

索 氏法

震荡法

索 氏法

震荡法

索 氏法

9 3
_

3士 2
.

9 95
.

0

9 9
_

3

90
.

0

I Q4

91
.

7 土 2
.

9 92 5 士 2
`

7

1 01 士 2
_

4 1 02 士 2
_

7 1 02 士 2 4

5 9
.

0

95 0

9 6
.

0

1 8 0

1 0 0士 8
.

4

1 4 0士 8
_

0

1 08

1 08

9 6
.

1 05

旅
.

万
一

{

}

95
_

0 95 9士 7
.

0 9 9 9士 6
_

9

1 03士 5 1 04 士 6

性̀
1

八U 6
ù找U,

胜沁在」,土Jl通,工

93
.

8 8 8
.

9 1 0 0

1仑0 10 9 1 1 5

9 4
.

2 士 5
_

6 7士 3 2 9 5
_

0 士 4
_

1

1 0 8士 7
.

5 7土 3
.

4 1 0 4士 6

3 0

2
.

4

6
.

9

5
.

9

4
.

3

6
.

7

中萃取残留的氟乐灵均可获得很高的回收率 ( > 9 2
.

5% )
,

而且变异系数均小于 6
.

9 %
,

由此可

见这二种方法的准确性好精密度高
,

用于实际工作 中皆可获得可靠的结果
。

子f1 乙睛振荡提取

法具有省时
、

节能
、

操作简便等特点
,

在研究残留物工作中多选用此法
。

(三 )毛细管柱色谱的分离效果

在本文所规定的色谱工作条件下
,

氟乐灵的探留时间约为 3 ’ 。 5 “ 。

含氟乐灵的注夕耍在 25 ℃

};培养 3的天后
,

用本文推荐的方法所得的图谱
,

不仅氟乐灵峰形好
,

与杂质峰分离清晰 ; 而
.

比还
:叮分离出氟乐灵的二种代谢产物

。

故推荐方法不仅可用于研究氟乐灵在土壤中的残留动

态
,

而且还可用于研究氟乐灵在土壤中的降解机制及反应动力学
。
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《中 国 化 肥 手 册》将 出版
《 ,

户国化肥手册 》将于 1 9 9 2年 3月出版
。 《手册 》约 10 0万字

,

包括四篇和附录
。

第一篇
,

作

物养分和肥料 , 第二篇
,

化学肥料的品种和生产技术 ; 第三篇
,

科学施肥
、

土壤养分水平和

肥效鉴定技术
;
第四篇化肥的流通和价格

。

《手册 》全面介绍了国内各种化肥的生产技术
,

以及作物
、

土壤与科学施肥的关系
,

还介

绍
一

了化肥流通的环节和作用
。

《手册》将化肥生产
、

流通
、

施用三者密切结合起来
,

在国内尚

属首创
。

《手册》是化肥
、

农业
、

农资工作者及有关院校师生必备的工具书
。
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