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摘要!采用高效液相色谱法!分别以正己烷"乙腈"丙酮"正己
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&作为萃取剂!对测定茶叶中氯噻啉残留

量的方法进行比对分析#结果表明'

"

种萃取剂对茶叶中的

氯噻啉均有较好的萃取率!并且杂质干扰较少#在萃取体积

为
$%,V

时萃取效果最为理想$样品加标平均回收率分别在
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!相对标

准偏差均小于
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#其中复合萃取剂的萃取能力较优!而正

己烷
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乙酸乙酯%体积比
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&萃取能力最强!稳定性也

较好#
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氯噻啉!
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$是中国农药技术公司自行研制开

发的一种硝基亚甲基烟碱类杀虫剂(
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%在柑橘蚜虫*十字花

科蔬菜蚜虫*水稻飞虱*温室白粉虱*茶树叶蝉等病虫防治方

面有着很好的效果&目前新烟碱类杀虫剂对蜜蜂形成急性

毒害%可能会对蜜蜂种群的生存和发展带来不可接受的影
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%欧盟已经开始对部分新烟碱类杀虫剂进行限制使用&

目前对氯噻啉残留量测定的方法有高效液相色谱法(
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%其研

究过程的前处理大部分需要经过固相萃取柱进行净化%有关

提取试剂的研究都只比较了几种 常 规 的 单 一 提 取 试
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)方法在农药中应用比较

广泛%但是其成本也相对较高&本研究拟对茶叶中氯噻啉测

定的前处理进行优化%分别采用正己烷*乙腈*丙酮
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种纯试

剂%以及正己烷
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种混合试剂%作为

萃取溶剂对茶叶中氯噻啉进行萃取%通过对萃取时间*萃取

体积及萃取回收率几个方面进行分析%选择一种提取效率

高*杂质干扰少的提取试剂&
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份有限公司+

标准溶液的配制"取
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标准物质于
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瓶%加乙腈溶解并定容至刻度%配制成浓度为
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的

标准储备液&吸取不同体积的标准储备液用乙腈稀释成浓
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%超声提取
$%,.2

%

:%%%B

#

,.2

离心
P,.2

%准确移取
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水浴条件下氮吹干%用乙腈溶解残留物并定容至
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%过
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滤膜%滤液供高效液相色谱测定&
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结果与分析
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色谱条件的优化
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流动相选择
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种流动相组合的峰型和杂质分离效

果%结果表明%在以甲醇
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乙腈
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磷酸水溶液!体积比
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$作为流动相时%氯噻啉的峰型最好%在样品测定

时其杂质的分离效果较佳%最终选择其作为氯噻啉测定的流

动相%氯噻啉标准物质色谱图见图
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检测波长的选择
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通过对
W'W

二极管阵列检测器所

得氯噻啉标准溶液的光谱进行分析%其在
$(%2,

处具有最

大吸收波长%杂质峰的干扰较少%比对
$(%2,

附近多个波长

下氯噻啉标准溶液峰面积!见表
&

$%结果表明%在
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波

长下%氯噻啉标准溶液的峰面积最高%氯噻啉标准物质光谱

图见图
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萃取时间的影响

称取等质量的茶叶样品多份%加入相同质量浓度的标准

溶液%用等体积的萃取剂分别超声
P

%

&%
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&P

%

$%

%

$P
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#%,.2

%

测定的回收率数据见图
#

&试验结果表明%当超声时间超过

&P,.2

后%萃取效果会显著提高%但超声时间越长提取出来

的杂质越多%溶液颜色变化也非常明显%综合考虑萃取效果

和杂质干扰问题%最终选择超声
$%,.2

为最佳萃取时间&
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萃取体积的影响

称取多份茶叶空白样品%分别加入
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3
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的氯噻啉标

准溶液%各萃取剂分别移取
P

%
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&P

%

$%

%
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的溶液进

行提取%其回收率见表
$

&由表
$

可知%随着萃取剂体积的增

加%回收率增加较快%当萃取体积为
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时%各萃取剂回收
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率最大%当萃取体积超过
$%,V

后%萃取回收率变化不大且

有降低的趋势&因此%选择
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作为萃取剂的萃取体积&
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样品的测定

选取绿茶作为试验样品%按照
$6#

和
$6:

的条件进行前

处理提取后对样品空白和样品加标测定&从图
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可以看出%

各萃取剂萃取效果和杂质干扰差异较大%其中正己烷
+

乙酸

乙酯!体积比
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$萃取剂萃取出的杂质最少%目标物的萃取

效果最为理想&

$6P
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回收率和精密度

称取一定质量的茶叶样品%样品中加入不同浓度的标准

溶液%配制成
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不同浓度

加标样品%每个质量浓度的样品称取
#

份%分别用正己烷*乙

腈*丙酮*正己烷
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测定%计算各质量浓度加标样品的回收率%见表
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&由表
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可

知%各萃取剂不同浓度
#

份样品的回收率相对标准偏差均低

于
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+各萃取剂的回收率都在
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乙酸乙酯的平均回收率最高&
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结论
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种萃取剂对茶叶中氯噻啉的萃取能力&以
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为

波长%甲醇
g

乙腈
g%6&]

磷酸溶液为流动相对氯噻啉进行

测定%通过对萃取时间*萃取体积进行比对后选择
$%,V

萃

取剂体积*超声萃取
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对茶叶中氯噻啉进行提取试验%

结果表明%
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种萃取剂对氯噻啉都有较好的响应%并且杂质
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