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　　嘧菌环胺是一种新型的嘧啶胺类杀菌剂 ,化学名称 42环
丙基 262甲基 2N2苯基嘧啶 222胺。它是由瑞士诺华公司 (现先

正达公司 )创制 ,主要用于防治灰霉病、白粉病、黑星病、网

斑病、颖枯病以及小麦眼纹病等。但是大量、广泛、长期使用

嘧菌环胺会对环境和人类造成较为严重的影响。近年来 ,国

外报道了环境中嘧菌环胺的残留分析方法 ,如高效液相色

谱 [ 1 ]、毛细管电泳 [ 2 ]、气质联用 [ 324 ]、液质联用 [ 526 ]等分析方

法检测嘧菌环胺的残留量。用气相色谱分析葡萄中嘧菌环

胺残留很少见报道。为此 ,我们拟研究一种适用于葡萄中嘧

菌环胺残留快速检测的方法。

1　材料与方法

111　仪器与试剂

　　Agilent 6890型气相色谱仪 (配有 NPD检测器 ) , HP25
(5%苯基甲基聚硅氧烷 )毛细管柱 ( 30 m ×320μm ×

1μm) , O rganomation224氮吹仪 , Beckman离心机 , TD21型
固相萃取仪 (美国 Agilent公司产品 ) , 0145μm滤膜 , CF21型
高速分散器 ,超声清洗仪。硅胶柱 : 10 m l, 500 mg, 99%嘧菌

环胺标样 (购于 Sigma公司 ) ,丙酮、石油醚、乙腈均为分析纯

(扬州沪宝化学试剂有限公司产品 ) ;甲醇为色谱纯。

112　试验方法

11211　标准溶液的配置　准确称取 4010 mg嘧菌环胺样品

置于 100 m l容量瓶中 ,用甲醇定容至刻度作为标准溶液的储

备液。

11212　提取方法　1010 g葡萄样品分别以 5010 m l丙酮、石

油醚、乙腈作为提取溶剂 ,高速匀浆 ,超声 10 m in后 ,过滤于

锥形瓶中 ,锥形瓶中加入 5 g NaCl,振荡 ,吸取上层有机相

10 m l在水浴 50 ℃下 N2吹干待净化。

11213　净化方法 　硅胶柱先用 510 m l正己烷预淋活化 ,当

溶剂液面到达柱吸附层表面时 ,立即倒入待净化样品溶液 ,

用玻璃管接收洗脱液 ,用 5 m l丙酮和正己烷混合液 (体积比

1∶9)作为洗脱液淋洗硅胶柱 ,并重复 1次 ,收集洗脱液。将

盛有洗脱液的玻璃管置于氮吹仪上 ,在水浴 50 ℃条件下用

N2吹干 ,用甲醇准确定容至 110 m l,在旋涡混合器上混匀 ,过

0145μm滤膜 ,待测。

11214　气相色谱检测条件　进样口温度 : 240 ℃;检测器温

度 : 325 ℃;不分流进样。载气 :高纯氮气 (纯度 99199% ) ,流

速 65 m l/m in,尾吹 30 m l/m in。升温程序 :初始温度 50 ℃,

保持 1 m in; 10 ℃ /m in升至 275 ℃,保持 5 m in; 进样体

积 : 110μl。

11215　样品添加回收率测定　向 3份空白葡萄样品中分别

添加浓度为 8 mg/L、4 mg/L和 2 mg/L的嘧菌环胺标准溶液 ,

使葡萄样品中嘧菌环胺浓度分别为 018 mg/kg、014 mg/kg和

012 mg/kg, 每个浓度处理重复 3次。采用上述 11212和

11213的试验方法提取和净化 , 11214方法色谱检测。
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2　结 果

211　线性回归方程与最低检出限

　　将标准样品的储备液分别稀释成质量浓度为 810 mg/L、

410 mg/L、210 mg/L、110 mg/L、015 mg/L、011 mg/L的标准溶

液 , 按 11214色谱操作条件进行测定。以标准样品的质量浓

度为横坐标 , 相应的峰面积为纵坐标 ,得标准曲线为 A =

781778 C + 11196 4,相关系数 r = 01999 9,线性关系良好 ,其最

低检出限 (S /N = 3)为 0101 mg/L。

212　提取溶剂的选择

　　本试验分别选用丙酮、石油醚、乙腈作为葡萄中嘧菌环胺

的提取溶剂。在相同试验条件下 ,对添加了不同浓度嘧菌环

胺的葡萄样品进行回收率测定。结果表明 ,选用石油醚作为

提取溶剂时 ,嘧菌环胺在葡萄中的添加回收率最低 ,为

6811%～8018% (相对标准偏差为 213%～711% ) ;以丙酮作

为提取溶剂时 ,嘧菌环胺在葡萄中的添加回收率为 8414%～

9718% (相对标准偏差为 212%～418% ) ;以乙腈作为提取溶

剂时 ,嘧菌环胺在葡萄中的添加回收率为 9113%～9617% (相

对标准偏差为 219%～1110% ) (表 1)。但乙腈毒性较大 ,且

乙腈的成本较高不适合大批量处理样品 ,所以选用丙酮作为

提取溶剂。

213　准确度和精密度

　　结果 (表 1)表明 ,葡萄样品中的加标回收率为 8414%～

9718% ,相对标准偏差为 213%～1110% ,因此本方法满足农

药残留定量分析的要求。

表 1　嘧菌环胺在葡萄中的添加回收率 ( n = 3)

Table 1　Recover ies of cyprodin il residues from grape ( n = 3)

提取
溶剂
添加浓度

(mg/L)

回收率 ( % )

1 2 3

平均回收率
( % )

相对标准
偏差 RSD

( % )

丙酮 8 9817 9219 10117 9718 416

4 9112 9318 8514 9012 418

2 8310 8317 8615 8414 212

石油醚 8 8619 7919 7515 8018 711

4 7514 8117 7918 7910 411

2 6814 6614 6915 6811 213

乙腈 8 9918 9517 9414 9617 219

4 9315 9219 8717 9113 315

2 8414 9011 110 9219 1110

3　结 论

　　本研究建立了气相色谱测定葡萄中杀菌剂嘧菌环胺的分

析方法。葡萄样品用丙酮提取 , 硅胶固相萃取小柱分离净

化 ,避免了大量有机溶剂的使用 ,缩短了检测时间 ,且测定结

果准确可靠。此研究结果为葡萄中嘧菌环胺残留量测定提供

了有效的前处理方法和检测手段。
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