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气相色谱直接测定萘乙酸及苯氧乙酸类农药
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萘乙酸是一种植物生长调节剂，用于谷类作物

增产显著，对果树、棉花、茄类蔬菜等多种作物都有

一定的使用效果。苯氧乙酸类农药用途也很广，不但

可作植物生长调节剂，还可用作除草剂。对酸类农药

的含量分析，以往多采用酸碱滴定法 该法既不能

排除杂质的干扰，也不能区别产品的真伪。使用气相

色谱法可避免上述缺点，但有关方法离不开衍生处

理步骤 。不少衍生试剂有毒；衍生操作较复杂，易

给测定结果带来较大误差。如能不用衍生处理就直

接作气谱测定，将会使这类农药的含量分析更为实

用方便。笔者在这方面作了探讨，在萘乙酸及对-氯

苯氧乙酸（简称PCPA 2,4-二氯苯氧乙酸（简称2,

4-D 2-甲基-4-氯苯氧乙酸（简称2甲4氯）的气相

色谱直接测定上获得了成功。本法已应用于有关农

药单组分或混合（PCPA与2,4-D）制剂的定量分析。

实验部分

（一）仪器 SP3400型气相色谱仪，氢焰检测

器。SP4290M色谱数据处理机。

（二）色谱柱 长lm内径2mm玻璃或不锈钢

柱，内充 5%新戊二醇己二酸聚酯＋�1 1%磷酸/Chro-

mosorb GAW DMCS(粒径0.18 0.25mm)�

（三）色谱操作条件 柱温 230，� 汽化检测

260 ；载气氢气流量 35ml/min，尾吹氮气 40ml/

min，氧气 120ml/min；进样量 1 2l�

（四）试剂 丙酮（用作溶剂）、乙醚，分析纯；内

标（邻苯二甲酸二壬酯）溶液：40.0mg/ml。农药标准

贮备溶液：50.00mg/ml；标准工作溶液：四个10ml

容量瓶中分别加入农药标准贮备溶液0.501.00、

2.00及4.00ml，各加内标溶液2.00ml，加丙酮至刻

度，配成浓度各为2.505.00、�1 0.00及20.00mg/ml

的标准工作溶液系列。

（五）样品测定 酸类样品直接称样0.1 0.2g

置于10ml容量瓶中，加2.00ml内标溶液，加丙酮至

刻度，摇匀后取上层清液作气相色谱分析。如果是有

关酸的盐类，称样 1 2g溶于适量蒸馏水中，加1：

1盐酸1 2ml酸化后用乙醚萃取二至三次，合并萃

取液定容至25ml后，移取2.00ml至10ml容量瓶

中，加入内标溶液 2.00ml，加丙酮至刻度摇匀后作

气相色谱分析。在同一色谱条件下分析样品溶液及

标准工作溶液后，分别测出各溶液相应色谱图中农

药峰面积（Ai）与内标峰面积（As）的比值，用内标

工作曲线法测定样品含量。

结果与讨论

（一）萘乙酸及苯氧乙酸类农药的气相色谱直接

测定法未见报道。而用作食品防腐剂的山梨酸及苯

甲酸的气相色谱分析，近年已多采用非衍生法(,5)

萘乙酸、苯氧乙酸与苯甲酸同为芳族一元羧酸，理化

性质相近，应能在类似条件下进行气相色谱直接测

定。

如用常规色谱柱作有关酸类的气相色谱分析也

能出峰，但因拖尾严重而无法定量。解决这个问题的

有效途径是在固定相中加入适量磷酸或其他适宜的

高沸点有机酸类。笔者曾试用5％SE-30+1磷酸

作固定液分析有关物质，虽然拖尾现象大大减轻，但

这些强极性的酸类在此非极性柱上保留时间很短，



因而相互之间难以分离。改用极性固定液则分离效

果较好，但试验的几种酸要在较高柱温下才能出峰，

故在常用于有机酸分析的聚酯类固定液中，选取最

高使用温度达240℃的新戊二醇己二酸聚酯作固定

液，并加磷酸作减尾剂。为减少固定液的流失，宜选

用1m以下的短柱，以便降低柱温，并使用氢作载

气，以减少气相传质阻力实现快速分析。在本文测定
条件下，所试验的四种酸均能得到较尖锐对称的色

谱峰，而且各组分及内标物的保留时间均低于十分

钟。

（二）表1给出了四种酸性农药用峰面积比或峰

高比测定的内标工作曲线的回归方程，它们的相关

系数都很接近 1.0，表明各工作曲线都有良好线性。

但用峰高比测定的回归方程的截距值较大，如用单

点校正法测定样品含量就会带来较大误差。使用峰

面积比工作曲线法进行有关样品定量分析的结果见

表2。样品平行测定数次其变异系数 1.9％。可见

本法能满足酸性农药含量测定的要求，是一种简便

可行的方法。

表1 四种酸性农药内标工作曲线的回归方程

表2 有关农药制剂含量分析结果
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