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提� 要� 采用国产 � t{柱提取生物体液中z种氨基甲酸酯类农药o用乙酸乙酯洗脱o采用二极管矩阵检测器

和多通道信号检测o流动相为甲醇 水kys wso ς ς lo平均回收率在ysh 以上o标准偏差为t uh ∗ ty vth o变

异系数为| x|h ∗ uv suh o最低检出限除尿中灭多虫和巴沙为ws∗ uss±ª外o其余均为us∗ ws±ª∀
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�� 前言

氨基甲酸酯类农药是继有机磷农药后发展较为

迅速的新型杀虫剂和除草剂o目前用其投毒�自杀�

误服的逐年增加o为了给中毒病人的临床诊断提供

参考数据o我们建立了该类农药的 � ��� 分离检测

方法∀国内闫小华等��o�o� 做了血清和腹膜透析液中�

种氨基甲酸酯的 � ��� 分析o�³¤µ¤¦¬±²��o�o� 在色谱

科学杂志上发表了食品中��种氨基甲酸酯类农药的

� ��� 定性和半定量分离检测∀本文采用二极管矩

阵检测器和多通道信号检测o同时采用固相提取o平

均回收率在��h 以上o标准偏差为� �h ∗ �� ��h o

变异系数为� ��h ∗ �� ��h o最低检出限除尿中灭

多虫和巴沙为��∗ ���±ª外o其余均为��∗ ��±ª∀

�� 实验部分

� � � 仪器与试剂

� � tsxs型 � ��� 仪四元泵o配以 � � tsws二极

管矩阵检测器及色谱工作站∀�³«̈ µ¬¶²µ¥ xΛ° � ��

柱ktxs°° ≅ us°° ¬§ lo大连化物所生产∀� t{微型

柱o河北津杨滤材厂生产∀

标准品纯度}灭多虫为|{ {h o速灭威为|zh o

残杀威为|{ {h o西维因为|xh o叶蝉散为|{ sxh o

敌草隆为|sh o巴沙为|yh ∀甲醇k�� 级lo乙酸乙

酯k� � 级l∀

� � � 实验方法

ktl样品的前处理 � 取t°�血样或x°�尿样o

用水稀释至ts°�o抽入ts°�注射器中o以x∗ {°�

°¬±速率通过 � t{柱o水洗o挤干水分o用t°�乙酸乙

酯洗脱o�u气吹干o加xsΛ�甲醇溶解o取uΛ�注入液

相色谱柱中∀

kul色谱条件 � 流动相为甲醇 水 kys wso

ς ς lo流速squ°� °¬±o检测波长k±° l}uus" uso

uts" wouvs" wousw" w∀

�� 结果与讨论

� � � 检测波长的选择

二极管矩阵检测器可采用多波长检测∀为使z个

氨基甲酸酯都在最佳波长下检测以提高其检测灵敏

表�� �种农药的线性方程和相关系数
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度o我们取一定量的该类农药tª �标准品甲醇溶

液o注入tsΛ�进行分析o得出色谱图和光谱图∀在光
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谱图上找出西维因�残杀威�灭多虫�叶蝉散等的最

大吸收波长分别为uusoutsouvsousw±° o因此o它们

的检测波长k±° l分别选择为uus" wouts" wouvs"

wousw" w∀

图�� �种农药混合标准品的 ΗΠΛΧ图

Φιγq�� ΧηροP ατογραP οφ σεϖεν στανδαρδ χαρβαP ατεσ

峰号同表tk� ¤̈® �²q ¤¶¬± � ¤¥̄¨tl∀

� � � 流动相的选择

根据氨基甲酸酯的性质o选择了不同比例的甲

醇进行实验o结果表明ysh 的甲醇较好∀

� � � 标准曲线的绘制

取不同浓度的z种该类农药的标准品混合溶液

进行测定o其浓度分别为uowoyo{otsª �o以样品浓

度为横坐标 Ξ o以峰面积为纵坐标 Ψo绘制标准曲

线o结果见表 t∀

图�� 添加�种农药的血液kαl和尿液kβl的 ΗΠΛΧ色谱图

Φιγq�� ΗΠΛΧ ΧηροP ατογραP οφ βλοοδ kαl ανδ υρινεkβl

σSικεδ ωιτη σεϖεν χαρβαP ατεσ

峰号同表tk� ¤̈® �²q ¤¶¬± � ¤¥̄¨tl∀

表� � 生物体液中�种农药的分析结果kν� �l

Ταβλε � � Τηε ρεσυλτσ οφ σεϖεν χαρβαP ατεσ ιν βιολογιχαλσαP Sλεσ kν� �l

农药
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西维因 � ¤µ¥¤µ¼¯ {sqs" tyqs zwq|" uq| usqs vq| us ws

叶蝉散 �¶²³µ²¦¤µ¥ zsq|" tyqv zzqu" tsqy uvqs tvqz us ws

敌草隆 �¬̧µ²± zuqt" tsqt {uqv" vqw twqs wqt us ws

巴沙 �¤¶¶¤ {tqz" {qu {tqz" tqu |qy tqx ws uss

� � � 生物体液中�种农药的分析结果

取y份t°�血样或x°�尿样o加入一定量的z种

农药o混匀用水稀释至ts°�o其余按样品的处理方

法和 � ��� 色谱条件进行分析o以色谱峰的保留时

间定性o以色谱峰面积进行定量o计算其回收率o并

以v倍信噪比计算出最小检出限o结果见表u和图t∗

v∀从表u可知o平均回收率在ysh 以上o标准偏差为

t uh ∗ ty vth o变异系数为|qx|h ∗ uvqsuh o最

低检出限除尿中灭多虫和巴沙为ws∗ uss±ª外o其

余均为us∗ ws±ª∀

�� 小结

ktl建立了生物体液中z种农药的分离检定方

法o该法采用固相提取可除去生物样品中蛋白质的

干扰∀

�vww�x期� � 张洪兰}用固相提取和高效液相色谱法分离检测生物体液中z种氨基甲酸酯类农药� � � � � �



kul该法可为此类农药中毒病人的临床诊断提

供参考数据∀
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