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气相色谱法测定葡萄中烯唑醇农药的残留量
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摘要：用气相色谱法测定葡萄中的烯唑醇农药残留量。样品中的烯唑醇经丙酮提取，液$液分配和固相萃取小柱净

化，用毛细管色谱柱分离，气相色谱$电子捕获检测器（:;$+;<）测定，外标法定量。方法的检测限为"="#,2／>2，

回收率!*)?，相对标准偏差")?。
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烯唑醇（L.1.841-R4/K）又称力克菌、特普唑，是具

有保护和治疗作用的三唑类内吸杀菌剂和甾醇脱甲

基化抑制剂，可预防各类作物叶部和穗部病害，具有

广谱杀菌作用。目前国内尚未制订烯唑醇残留限量

标准，而国际上对葡萄中烯唑醇残留的限量要求为

"=!",2／>2（法国）。国内外测定烯唑醇残留量的

方法有气相色谱$碱热离子检测器（:;$EU<）［#］，用

以检测烯唑醇在小麦中的残留量。该方法样品处理

繁琐，使用大量试剂，耗时长。国内目前关于水果中

烯唑醇残留量检测［!］的报道很少。本文采用微量

化样品处理技术［%］，用丙酮提取，液$液分配，固相萃

取（VW+）小柱净化处理，毛细管色谱柱分离，气相色

谱$电子捕获检测器（:;$+;<）测定葡萄中烯唑醇残

留量，方法简便、快速，净化效果很好，检出限（"="#
,2／>2）、回收率（!*)?）和重复性（[V<")?）均

满足葡萄中烯唑醇残留量检测的要求。

< 实验部分

<=< 主要仪器和试剂

V5.,-LRG:;$#(A气相色谱仪，配备+;<和;$

[!A数据处理机。

烯 唑 醇 标 准 品：;5K,VKQO.8K产 品，纯 度#
&&?。准确称取烯唑醇标准品"=#"""2，用少量丙

酮溶解后，用正己烷定容至#"",\，配成#=""2／\
的烯唑醇标准储备液。再根据检测要求用正己烷稀

释成相应的标准工作溶液。

<>? 色谱分析条件

色谱柱：@]$#("#石英毛细管柱，%",Z"=)%
,,.7L7Z#="",（膜厚）。柱温为!!"^，进样口

温度为!("^，检测器温度为%""^；载气为氮气

（&&=&&&?），流速!",\／,.1，尾吹#"">W-；外标法

定量；进样量：#"\。

<>@ 实验步骤

提取：将葡萄样品用组织捣碎机捣碎，称取均匀

试样)2（精确到"="#2）于%",\离心管中，加入)
,\丙酮，在混匀器上混匀#,.1，以!)""Q／,.1的

速率离心%,.1，将上清液倒入另一)",\离心瓶

中，残渣用!Z),\丙酮处理，合并提取液。

净化：在提取液中加入#",\)"2／\硫酸钠水

溶液和(,\正己烷，于混匀器上混匀#,.1，以
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!"##$／%&’的速率离心(%&’后，用尖嘴吸管将有

机相取到另一试管中，提取液再用!)*%+正己烷

提取，合并提取液并于,"-空气流下浓缩至近干，

用!%+丙 酮.正 己 烷（体 积 比 为/0/）溶 液 溶 解

残渣。

将固相萃取小柱自上而下的按123456547’89.
:;.<7$=1>8小柱（(%+）、123456547’+<.?+@A9.
;9?91>8小柱（(%+）的顺序串联接好，安装在真

空抽滤装置上，用B%+丙酮.正己烷（体积比为/0
/）溶液淋洗小柱；然后在固相萃取小柱下放好收集

管，将!%+样品提取液加到小柱上，再用,)!%+
丙酮.正己烷（体积比为/0/）溶液洗涤试管并一起

转移至小 柱 中。收 集 洗 脱 液（保 持 洗 脱 流 速 为!
%+／%&’）。将洗脱液于,"-空气流下吹干，用/C#
%+正己烷溶解残渣后进行D<.8<E测定。

! 结果和讨论

!"# 净化条件的确定

根据烯唑醇的化学性质，丙酮作为提取液可以

保证样品中烯唑醇残留的完全提取。但该提取液中

含有大量色素，在提取液中加入适量的盐溶液，先经

液.液萃取，再用固相萃取小柱净化，可以得到满足

测定要求的样品净化液。经比较，烯唑醇溶液过中

性氧化铝、硅酸镁载体（F5G$&H&5）等固相萃取柱时不

产生吸附；过活性碳小柱时，当洗脱液大于B%+后

烯唑醇可以完全洗脱下来。实验表明，中性氧化铝

与活性碳小柱同时使用能起到很好的净化作用。

!$! 色谱条件的选择

经反复比较，采用本文中确定的色谱条件，样品

提取液中烯唑醇农药与其他干扰物能完全分离。图

/和图!分别是葡萄空白样品及添加#C!"%I／+烯

唑醇标准液的葡萄样品（即"I葡萄空白样品添加

#C!"!I烯唑醇标准品）色谱分离图。

图# 葡萄空白样品色谱分离图
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图! 7’葡萄样品中添加8$!7!’烯唑醇的色谱分离图
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!$= 标准工作曲线和方法学评价

在所选定的色谱条件下，以不同质量浓度的烯

唑醇标准溶液分别进样，结果发现当标准溶液的质

量浓度为#C#"%I／+""C##%I／+时，即相当于检

测样品中烯唑醇的含量为/#!I／MI"/###!I／MI
时，峰高与质量浓度呈正比，线性方程为!N#C/BO
)/#("P!C""O)/#(，#N#COOO(（其中" 为进样

质量浓度，%I／+；!为峰高）。

!$> 回收率试验及精密度

在所选定的色谱条件下，称取"C##I空白葡萄

样品，分别添加/%+系列浓度的标准溶液，使样品

中烯 唑 醇 含 量 分 别 为#C#/%I／MI，#C/#%I／MI，

#C!#%I／MI，#C"#%I／MI和/C##%I／MI。将其置

于冰箱中保存*K，然后按本法进行提取和净化，测

定回收率。每个水平浓度平均测定Q次，所得回收

率及精密度的结果见表/。

表# 回收率及精密度测定结果（$NQ）

?-430# ?)0*01@3.1+/*0;+A0*B-592*0;&1&+5（$NQ）

?KK4K（%I／MI） R46GS4$T（U） R1E（U）

#C#/ B"CB ,C*(
#C/# O,C* !CBO
#C!# O#C" ,C((
#C"# O!C, (C/Q
/C## O/CQ (CBO

以上数据表明，本法采用丙酮提取、液.液分配、

1>8净化来测定葡萄中烯唑醇残留量，方法灵敏度

高，重现性好且无其他成分的干扰，完全可以满足葡

萄等水果中烯唑醇农药残留测定的要求。
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