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摘 要: 通过固相萃取法提取地表水中 10种氨基甲酸酯类农药, 萃取溶液经浓硫酸脱色, 佛罗里硅土柱除杂, 用柱后

衍生高效液相色谱法测定。在 5 g /L~ 500 g /L范围内, 标准曲线线性关系良好, 仪器检出限低于 1 g /L, 水样平均加标

回收率为 90. 0% ~ 101% , RSD为 1. 1% ~ 9. 2%。
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Abstract: To extract carbamate pestic ides from surfacew ater using SPE andHPLC. The extracting so lu tions

are deco lo rred thorough o il of v itriol syringe and purified by florisil co lumn. The concentration of carbamate pest i

cides is determ ined using post co lumn derivation andHPLC. The result from standard adding analysis in b lank

samp les obtain good average rate of recovery from 90. 0% to 101% . Detection lim it of C arbamate pestic ides in

fluo rescence detector is less 1 g /L, and RSD was 1. 1% ~ 9. 2% .
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氨基甲酸酯类农药是 20世纪 50年代发展起

来的有机合成杀虫剂
[ 1]
, 对农业害虫具有内吸、触

杀、速效、选择性强等特性,目前已成为我国使用量

较大的农药之一。氨基甲酸酯类农药的大量使用

及其自身具有的残留期较长、对人畜毒性大等特

点,使其对环境的影响越来越大。因此, 快速准确

测定环境中的氨基甲酸酯类农药残留倍受关注。

目前国内多采用分光光度法、气相色谱法、常规液

相色谱法、免疫检测法测定
[ 2, 3]
。现采用固相萃取

法 ( SPE )提取, 通过柱后衍生高效液相色谱法测定

地表水中 10种常见的氨基甲酸酯类农药,取得了

良好的结果。

1 试验

1. 1 主要仪器与试剂

自动固相萃取仪 ( ZYMARK公司 ) ; 氮吹浓缩

仪 ( LABCONCO公司 ) ;高效液相色谱仪, WATERS

2695 /2475荧光检测器 ( Carbamate专用柱, 4. 6 mm

 150 mm )。

Carbamate 标 准 储 备 液 ( A ccuStandard Inc

B3050105): 100mg /L (甲醇溶剂 ) ,含涕灭威、涕灭

威砜、二氧威、克百威、3-羟基克百威、甲硫威、灭多

威、猛杀威、残杀威、甲萘威 10种氨基甲酸酯; 柱后

衍生化试剂: 0. 05 mo l/L N aOH和 50 g /L邻苯二

甲醛溶液 (以 0. 05mol /L硼酸钠水溶液为介质 ) ;乙

腈、甲醇、二氯甲烷均为色谱纯;水为三蒸水。

1. 2 水样处理

取 1 L水样经氨基甲酸酯类农药专用的 SPE

小柱 ( 1 g)吸附,用氮气干燥小柱后, 用 10mL二氯

甲烷溶剂洗脱。若洗脱液有颜色干扰,用浓硫酸萃

取脱色,佛罗里硅土小柱 ( 0. 5 g)除杂,浓缩后用甲

27

第 18卷 第 1期 环境监测管理与技术 2006年 2月



醇定容,待分析。

1. 3 色谱条件

柱温 30 ! ; 流动相: 水 /乙腈 /甲醇梯度淋洗,

流速 1. 5 mL /m in;荧光检测器: 发射波长 445 nm,

激发波长 339 nm。

1. 4 标准曲线绘制

用流动相将标准储备液稀释成 5 g /L、

10 g /L、25 g /L、50 g /L、100 g /L、250 g /L、

500 g /L标准溶液系列,绘制标准曲线。

2 结果与讨论

2. 1 检出限

100 g /L氨基甲酸酯的标准高效液相色谱峰

见图 1。从图 1可以看出, 10种氨基甲酸酯在荧光

检测器上都具有良好的响应, 仪器检出限均低于

1 g /L (以噪声 3倍响应值计 ) , 方法检出限均低

于 1 ng /L (最低定量限, 水样经 SPE 处理浓

缩 1 000倍 )。

1 涕灭威砜; 2 3-羟基克百威; 3 涕灭威;

4 二氧威; 5 克百威; 6 灭多威; 7 猛杀威;

8 甲萘威; 9 甲硫威; 10 残杀威

图 1 100 g /L氨基甲酸酯的标准高效液相色谱峰

2. 2 标准曲线

10种氨基甲酸酯高效液相色谱分析的标准曲

线见表 1。

2. 3 精密度与加标回收率

取 3份空白水样, 分别加入 1mg /L氨基甲酸

酯标准品 100 L,经固相萃取后测定,结果见表 1。

从表 1可以看出, 水样平均加标回收率为 90. 0%

~ 101% , RSD为 1. 1% ~ 9. 2%。

表 1 标准曲线、精密度与加标回收率

化合物名称 标准曲线 相关系数 r 平均加标回收率 /% RSD /%

涕灭威砜 Y= 2. 51  103X + 1. 45 104 0. 999 7 90. 6 9. 0

3-羟基克百威 Y= 1. 91  103X + 1. 29 104 0. 999 1 92. 9 6. 4

涕灭威 Y= 1. 96  103X + 1. 69 104 0. 999 1 91. 5 9. 2

二氧威 Y= 1. 99  103X - 2. 50 104 0. 999 1 94. 2 5. 0

克百威 Y= 3. 96  103X - 1. 00 104 0. 999 7 101 7. 7

灭多威 Y= 2. 08  103X + 1. 36 104 0. 999 3 98. 2 3. 2

猛杀威 Y= 2. 13  103X + 1. 36 104 0. 999 4 101 5. 2

甲萘威 Y= 2. 28  103X + 2. 14 104 0. 999 1 90. 0 8. 8

甲硫威 Y= 2. 27  103X + 1. 44 104 0. 999 0 97. 5 1. 1

残杀威 Y= 1. 06  103X - 1. 21 104 0. 999 5 96. 1 6. 5

2. 4 实际水样测定

应用该方法测得某实际地表水样中二氧威

4. 02 g /L, 甲硫威 24. 4 g /L,残杀威 68. 9 g /L。

样品色谱峰见图 2。

1 二氧威; 2 甲硫威; 3 残杀威

图 2 实际水样的高效液相色谱峰

3 结论

水样中的氨基甲酸酯类农药经过固相萃取,回

收率较好。用高效液相色谱荧光检测器测定氨基

甲酸酯,检出限低,精密度良好,实际水样的测定结

果也令人满意。
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