
© 1994-2010 China Academic Journal Electronic Publishing House. All rights reserved.    http://www.cnki.net

固相萃取 -高效液相色谱法测定环境水体中多菌灵和苯菌灵
陈军 ,张宗祥 ,朱宇芳

(泰州市环境监测中心站 ,江苏 　泰州 　225300)

摘 　要 :建立了固相萃取 -高效液相色谱测定环境水体中多菌灵和苯菌灵的方法。方法在 5. 0μg/L～50. 0μg/L线性

良好 ,多菌灵和苯菌灵的方法检出限分别为 0. 26μg/L和 0. 38μg/L, RSD分别为 4. 1%和 4. 5% ,平均加标回收率分别为

99. 6%和 85. 1%。
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D eterm ina tion of Carbendaz im and Benom yl in Am b ien t W a ter by HPLC
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Abstract: A HPLC method was developed for the determ ination of Carbendazim and Benomyl in ambient

water with SPE. The average recovery rates of Carbendazim and Benomyl by SPE are 99. 6% and 85. 1% , and

the lim its of detection 0. 26μg/L and 0. 38μg/L , the RSD 4. 1% and 4. 5%.
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　　多菌灵即 N - ( 2 - 苯骈咪唑基 ) - 氨基甲酸

甲酯 ,是一种广谱、内吸性杀菌剂 ,苯菌灵在生物体

内降解或体外水解后会转变为多菌灵。多菌灵和

苯菌灵毒性低 ,残效期比较长 ,对哺乳动物有一定

的毒性。目前环境中多菌灵和苯菌灵残留量的测

定方法主要有荧光分析法 [ 1 ]、红外光谱法 [ 2 ]、薄层

-紫外光谱法 [ 3 - 5 ]、高效液相色谱法 ( HPLC ) [ 6 ]

等 ,但大多有灵敏度低、操作繁琐、易受干扰等缺

点。今采用固相萃取 - 高效液相色谱法 [ 7 - 11 ]测定

环境水体中的多菌灵和苯菌灵 ,结果令人满意。

1　试验

1. 1　主要仪器与试剂

W aters 2695 HPLC仪 , W aters 2996二极管阵

列检测器 ,W aters w31811 C18色谱柱 (Nova - Pak
µ

C18 , 3. 9 mm ×150 mm ) ,美国 W aters公司 ;固相萃

取装置 ,美国 Agilent公司 ; TDL - 60B离心机 ,上海

安亭科学仪器厂 ; N - EVAP
TM

112氮吹浓缩仪 , O r2
ganomation A ssociates公司 ; AccuBand

Ⅱ
SPE ODS -

C18固相萃取柱 ( 1 000 mg, 6 mL ) ,美国 AccuBand

公司。

400 mg/L苯菌灵标准溶液 ( Sigma - A ldrich,

99. 4% ) ,甲醇溶剂 ; 100 mg/L多菌灵标准溶液 ,甲

醇溶剂 ;甲醇、二氯甲烷 (色谱纯 ) ,美国 TED IA公

司 ;无水硫酸钠 ,使用前在马福炉中于 400 ℃灼烧

4 h;水经 0. 45μm滤膜过滤后使用。

1. 2　样品采集与保存

采用螺口玻璃瓶 (盖子带有聚四氟乙烯衬垫 )

采集水样 ,密封后于 4 ℃保存。样品采集后应尽快

处理 ,最长不超过 14 d。

1. 3　样品前处理

取 1 000 mL水样混合均匀后用 0. 45μm滤膜

过滤。若样品只测定多菌灵 ,则直接固相萃取 ;若

需同时测定苯菌灵 ,则另取水样 ,加入聚四氟乙烯

包裹的磁搅拌子和 10 mol/L硫酸溶液 ,调节 pH值

≤1. 0,室温搅拌 16 h～24 h,使苯菌灵水解成多菌

灵 (测定结果以多菌灵计 ) ,用 NaOH调节 pH值为
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6～8,再固相萃取。

将 ODS - C18固相萃取小柱填料 ,依次用 2 mL

甲醇、2 mL 50%甲醇溶液和 2 mL纯水缓慢抽过萃

取小柱 ,活化备用。在抽干前加 80 mL水样 ,调整

萃取装置压力 ,控制流速 < 5 mL /m in。抽完后 ,用

离心机将萃取小柱以 5 000转 /m in离心 1 m in,然

后用 2 mL甲醇依靠重力作用洗脱 ,收集洗脱液 ,加

纯水定容至 4 mL,供 HPLC测定。

1. 4　色谱条件

流动相为 V (甲醇 ) ∶V (水 ) = 70 ∶30,流速

1. 0 mL /m in;检测器为二极管阵列检测器 ;波长

280 nm;进样量 10μL。

2　结果与讨论

2. 1　标准曲线

配制 5. 0μg/L～50. 0μg/L多菌灵标准溶液 ,

在上述色谱条件下测定 ,其响应值与质量浓度呈线

性关系 ,回归方程为 y = 4. 898 ×10
3

x + 1. 124 ×

10
2
,相关系数 r = 0. 999 9。苯菌灵经水解后转变

为多菌灵 ,其定量用多菌灵的标准曲线。多菌灵的

标准色谱峰见图 1。

图 1　多菌灵标准色谱峰

2. 2　方法检出限

在样品中添加低浓度多菌灵和苯菌灵标准后

测定 7组 ,方法检出限与定量限见表 1。

表 1　方法检出限与定量限 ( n = 7) μg/L

项目 添加值
平均测

定值

标准偏

差

方法检

出限
定量限

多菌灵 1. 50 1. 35 0. 085 0. 26 0. 85

苯菌灵 2. 50 1. 92 0. 127 0. 38 1. 27

2. 3　精密度与加标回收试验

取河水 80 mL,分别加入 400 ng多菌灵和

664 ng苯菌灵标准 ,前处理后分析。精密度与加标

回收试验结果见表 2。

表 2　精密度与加标回收试验结果 ( n = 6)

项目
加标值

ρ/ (μg·L - 1 )

平均测定值

ρ/ (μg·L - 1 )

平均回收

率 / %

RSD

/ %

多菌灵 5. 0 4. 98 99. 6 4. 1

苯菌灵 8. 3 7. 06 85. 1 4. 5

3　结论

该试验改进美国 EPA 631方法 [ 6 ]
,采用固相

萃取 - HPLC法测定水中的多菌灵和苯菌灵 ,精密

度、准确度和最低检出限均优于 EPA 631方法。

采用固相萃取 ,与有机溶剂液 - 液萃取法相比 ,可

避免大量使用有机溶剂 ,操作过程更加简便 [ 12 ]。

在测定苯菌灵样品时 ,水解过程要充分 ,样品过固

相萃取柱的流速应控制低于 5 mL /m in,以保证较

高的回收率和精密度。
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