
表 1 不同浓度标准物质的浓缩倍数 表2 不同浓度的回收率

算为浓缩前后物质重量之比，计算回收率如表2所

示。

式中：V1，浓缩前体积；V2浓缩后体积。

从表1和表2结果可见，本法对痕量杂质的浓

缩，尤其是ppb级杂质更为适用。

取兰化304厂及303厂污水500ml，按本法浓缩

和分析而得色谱图，前者谱图中约50多个峰，后者

谱图中约40多个峰 （图略）。

本法简单易行、快速，多次实验表明除溶剂杂

质之外，未发现引入人为的杂质，本法还可以避免

热解吸过程中产生样品和吸附剂的变化，可见溶剂

解吸在一定的条件和需要下也是好用的。
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有 机 磷 农 药 的 快 速 薄 层 色 谱 检 验

肖 学 成

（湖南湘潭市卫生防疫站）

有机磷农药由于其广泛使用，造成中毒的事故

时有发生。目前国内有关有机磷农药中毒的快速薄

层检验，从毒检的角度报道甚少。笔者近年来接触

5起有机磷农药中毒样品，均在半小时内报出结

果，有两起中毒样品均在20分钟内确证为甲胺磷。

该法简便、快速、准确，一次能排除7种以上有机

磷农药，在常规毒检中不失为一种较理想的检测手

段。

一、原理：样品中有机磷农药经苯萃取后在

硅胶G板上展开、显色，然后将样品斑点的Rf值

与标准比较定性。

二、试剂：1．苯；2．展开剂：苯：甲醇 (9:

1)；3．显色剂：0.2 氯化钯溶液，称取0.2g二氯

化钯溶于少量水中，滴加几滴浓盐酸助溶，然后用

蒸馏水稀释至100ml；4．硅胶G；5．农药标准：将

各种有机磷农药的纯品（无纯品可用市售商品代

替）用苯配制成1.0mg／ml。

三、仪器 1玻璃层析槽；2．玻璃喷雾器；

3玻璃薄层板(520cm)；4涂布器 （用有机玻璃

自制）；5．血色素吸管。

四、步骤：1．提取：称取呕吐物或剩余食
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表 2 异博定的回收率

表3 狗静脉注射给药后的血药浓度

讨 论

1.激发光203nm，发射光320nm时，异博定

的荧光吸收可大大增加[,4]。８�荼臼笛槭业奶�

件，选用激发光254nm和发射光313nm也能获得较

好的结果。异博定也可用UV-254nm进�卸�糠�

析，但灵敏度低，杂质峰多。

2.流动相的组成和配比对峰形和 tR，�跋旖

大。当流动相为甲醇:��85:15,VV）┦时t大螅��=

宽拖尾。增加10％乙醚，瑃t变小 ，峰变窄，但

尾。再加3ヒ异毂�迹�衔蚕�А�

3.�略�30℃-50℃妫，t变浠化�淮螅��分性�

质不干扰。在柱温低于10℃时，基本不能进行血浆

样品分析。主要是提取液中一些水溶性蛋白质不易

流出柱子，干扰测定。

4.觳┒ㄎH跫镄晕镏剩�刺崛∈保��芤�

保持适宜的酸度极为重要，一般pH�1-2为R恕�

0.02mo1/L HC1反提，提取次数为3�50μ蘬l时保�

回收率可提高至�775-81％，但多次提取，手续较烦。

5.诜�觳┒ǎ�谘R褐锌刹獬龃�徊�镆�

级、二级胺[]Ｓ捎谖颐鞘蔷猜龈���矣靡┖�

立即取样，故未检出一级、二级胺代谢产物。
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The Determination of Verapamil in Plasma by High
Performance Liquid Chromatography Dai iulian ＆
Li Shaoyong,Shandong Academy of Medical
Sciences

A high performance liquid chromatgraphic
assay procedure has been developed for verapamil
in plasma.Verapamil is extracted from alkalized
plasma with heptane and back extracted into
002MHCl.The acidic aqueous solution is analysed
by Waters 204 Liquid Chromatograph with a fluo-
rescence detector.The column was YWG-C18

reversed phase(150 5mm)and the eluting
solvent consists of methanol: diethyl:ether:water:
2-propanol(77:10:10:3).Minimum detectable
amount of the method is 25ng.
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物等样品适量于带塞三角瓶中，用适量苯振摇浸取

5分钟，过滤于刻度试管中定容 （可供定量用）。

2.滴板、展开：将样品提取液用血色素吸管

滴5-10 于硅胶G板上，滴横板，然后将各种标

准农药滴在同一块板上，一块板上可滴1个点，用

展开剂横向展开 （约3分钟），喷氯化钯显色，农

药立即出现黄褐色斑点，将样品斑点Rf值与各种

标准农药比较，如发现样品斑点与某种农药斑点

R 值相同时，再将样品与该种农药重滴一块板，

更换一种展开剂，同法显色比较，Rf值再相同时，

即证实样品中含有该种农药。

检测实例：
1986年1月24日，笔者用该法检测一起37人重

大食物中毒样品，在呕吐物残渣、剩饭、可疑药瓶

中均准确检出甲胺磷农药，一次排除了手头现有的
1059、1605、乐果、亚胺硫磷，马拉硫磷、治螟磷

等6种有机磷农药，于16分钟报出检验结果。
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