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该研究建立的方法选择性好&灵敏度高!适用于水产品中有机氯类农药的多残留痕迹测定%
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近年来#水体污染越来越严重#水产品也不断受到严重威

胁#重金属和有机物是其主要的污染物)因此#有必要对水产

品进行污染物监测)有机氯农药作为杀虫剂#具有杀虫效率

高*易分解等特点#在提高粮食和蔬菜的产量与质量等方面起

着积极的作用#为目前农业生产上控制病虫害的主要农药之

一)但是#在使用过程中存在着许多问题#如超剂量使用#使用

禁用产品#不按操作规程使用等)因此#很容易污染水体#从而

造成水产品中有机氯残留超标的问题#且有机氯可在人体内蓄

积导致中毒#因此对有机氯农药的监管尤为重要)目前#农药

残留检测方法主要有气相色谱法'
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*气相色谱
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质谱法'
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液相色谱
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质谱法'
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(等)但由于气质联类仪器用较为昂贵#因

此气相色谱仪还是检测农药残留的主要仪器)本文建立了采

用固相萃取净化气相色谱同时检测水产品中
!2

种有机氯农药

残留的方法#现报道如下)
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材料与方法
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&均购自农业部环境保护

科研监测所%乙腈*丙酮*正己烷$色谱纯#默克&%氯化钠$分析

纯&%无水硫酸钠$分析纯#使用前在
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灼烧
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#贮于干燥

容器中#冷却后备用&)
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种有机氯农药混合标准溶液的配

制#精确吸取
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各有机氯农药单标#用丙酮溶液定容至
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容量瓶中#配成
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混合标准使用液)精确吸取

适量的混合标准使用液#用丙酮溶剂稀释#配制成含
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氯农药的质量浓度分别为
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的系列标准工作液)$

'
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气相色谱分析条件
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提取溶剂的选择
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取效率进行了考察)以河蚌肉进行加标回收试验$加标水平为
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次&进行对比#见图
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$见,国际检验医学

杂志-网站主页/论文附件0&)从中可以看出不同的提取溶剂

对大多数的有机氯农药组分的提取效果相差不大)在对艾氏
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2

种组分比较中#乙腈提取回收率为
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2$#'4

!

1$#'4

&和丙酮
>

二氯甲烷$
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标准曲线和检出限
!

对混合标准溶液用丙酮稀释#将
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种有机氯农药配制成质量浓度分别为
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的系列标准工作液进行气相色谱测定)每个浓度

点平行测定
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次#以峰面积平均值对质量浓度进行线性回归#

得到的回归方程见表
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图
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种有机氯农药混合标准溶液#
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!同图
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图
'

!!

蟹肉基质加标#
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种有机氯农药的保留时间'线性方程'相关系数'检出限
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精密度检测和回收试验
!

分别取不含有上述
!2

种农药

的空白水产品样品作为基质#进行低*中*高
'

种不同水平$

$%

*

!%%

*

"%%

"

H

"

T

H

&的加标回收试验#每个水平平行检测
2

次#

'

个

加标水平的平均回收率为
3"#24

!

!!$#"4

#相对标准偏差

$

(_,

&均小于
3#$4

#见表
"

$见,国际检验医学杂志-网站主页

/论文附件0&)说明方法的准确度和精密度良好)

B#J

!

样品检测
!

应用本方法对
7%

份不同采样地点的水产品#

如鲫鱼*青虾*螃蟹*河蚌等样品进行有机氯农药残留的检测#

均未检出有机氯)

C

!

讨
!!

论

目前#农药多残留分析方法采用的提取溶剂有丙酮*作为

二氯甲烷*乙腈*正己烷等)通过试验比较#本实验采用乙腈作

为溶剂#而乙腈也具有通用性强#对农药的溶解度较大#可溶入

油脂类杂质少#且分子小#组织穿透能力强等特点)

使用固相萃取柱可以有效净化基质中脂肪等杂质#而不同

的固相萃取柱对样品基质净化的效率也不相同)本文通过加

标回收试验比较了
'

种不同固相萃取柱的回收率#选择
.GDK

"

)`

"

)

本文建立了采用乙腈提取#

.GDK

"

)`

"

固相萃取柱净化#

气相色谱检测水产品中有机氯类农药残留的检测方法)本方
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