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!!目前国内外对果汁中拟除虫菊酯类农药残

留的研究仅限于检测方法方面(’)#但对于果汁中

各类农药的稳定性研究#还未见报道$本工作考

察了六种拟除虫菊酯农药标准溶液的稳定性及

其在浓缩苹果汁中的稳定性#为浓缩果汁中拟除

虫菊酯类农药检测水平的提高以及检测结果的

一致性和可靠性提供了保证$

C!实验部分

CDC!仪器与试剂

仪 器%色 谱#_1<<1E0< U;07? N)’质 谱#
_1<<1E0<*820;14a’自 动 进 样 器#D-%$$$’色 谱

柱#:gOZX+Y石英毛细柱!!$d$6%%/d$6%Y

#/"$旋 转 蒸 发 仪#型 号 W.+Y’#X,+Y’!LD+
,DUK"’氮吹仪#型号’9#"$$

试剂%正己烷#农 残 级#_14>?;公 司 提 供’丙

酮#农残级#美国U?J10公司’甲醇#液相色谱级#
公司$甲氰菊酯*联苯菊酯*三氟氯氰菊酯*氯菊

酯*氰戊菊酯*溴氰菊酯均由国家标准物质研究

中心提供$
C6K!仪器条件

气相 色 谱 条 件%载 气#高 纯 氮 气’流 速#’
/F&/1<’进样口温 度%%Y$f’采 用 分 流 进 样 方

式#分流比%’$l’’进样量%’#F$程序升温%初

始温度#$f#保持’/1<#以%Yf&/1<的速度

升温至’%$ f#再 以Y f&/1< 的 速 度 升 温 至

%9$f#保留5/1<$
质谱条件%电子轰击!.("离子源’电子能量

#$?C’离 子 源 温 度%%$$ f’传 输 线 温 度%%Y$
f’检测方法%采用分段全扫描模式#扫描时间和



对应的扫描范围见表’!

表C!分段扫描时间与离子范围

H*94$C!?$G’$)%5.*)%(’$*);5.*)’*55&*)G

M868=4?E/?<A 4A0AA1/?"/1< 470</044;0<E

’ ’$ ’5$!%#$

% %56Y ’#$!%%$

! %96Y ’Y$!’#$

& !’ %$$!&!$

Y !!6’Y ’#Y!%5$

C6L!样品制备

准确称取Y6$E浓缩苹果汁于分液漏斗中#
准确加入%$/F的 蒸 馏 水#轻 轻 振 摇 进 行 稀 释

后#加 入&$/F丙 酮#振 摇’$分 钟#再 加 入!$
/F正己烷振摇Y/1<后#静置分层#弃去水相#
将有机相通过装有无水硫酸钠的漏斗到平底烧

瓶中#旋转蒸发至%/F#用滴管转移到试管中#
氮气吹扫浓缩到Y$$3F#准备上机测试!

K!结果与讨论

KDC!拟除虫菊酯溶液的稳定性

K6C6C!在&f冰箱中保存的稳定性!将浓度为

’$$#E"E的六种拟除虫 菊 酯 储 备 液 在 冰 箱 中&
f下避光保存Y个 月 后#取 出 配 制 成 浓 度 为’Y

#E"E混合溶液加 入Y$#E"E的/+555溶 液 作 为

内标!使用新配制的’$$#E"E的六种拟除虫菊

酯溶液作为标准溶液#同样配成混合溶液#添加

内标#进行测定!
实验结果表明#’$$@@/的拟除虫菊酯溶液

在冰箱中保存&个月后#其中氯菊酯$联苯菊酯

和氰戊菊酯最稳定#回收率达到"$e以上#而三

氟氯氰菊酯和溴氰菊酯稳定性较差#回收率不到

9$e!
K6C6K!室温下的稳定性!进行测定#发现在室

温情况下三氟氯氰菊酯和溴氰菊酯分解的很快#
放置’个月后原本 浓 度 为’%6%#E"E的 三 氟 氯

氰菊酯完全分解#溴氰菊酯的分解率超过9$e#
可见其受温度的影响很大#而联苯菊酯$甲氰菊

酯和 氯 菊 酯 受 温 度 的 影 响 较 小#分 解 率 均 小 于

%$e!
K6K!浓缩苹果汁中拟除虫菊酯的稳定性

K6K6C!在&f冰 箱 中 保 存 的 稳 定 性!将’$$

#E"E的氢戊菊酯$溴氰菊酯$氯菊酯和三氟氯氰

菊酯的储备液分别加入到Y$$E浓缩苹果汁中#
混合均匀#配制成拟除虫菊酯浓度约为%$$<E"

E!将添加后的浓缩苹果汁放入到&f冰箱中保

存Y个月!以新添加四种拟除虫菊酯标准溶液

的浓缩苹果汁为基体标准#同样添加/+555作为

内标#进行N)",-测定!
由实验结果得出#在浓缩苹 果 汁 中#同 样 是

氯菊酯和氰戊菊酯较稳定#而三氟氯氰菊酯最不

稳定!虽然浓缩苹果汁中添加的拟除虫菊酯的

浓度要比储备液浓度低近Y$$倍#但在相同的保

存条件下#拟除虫菊酯在浓缩苹果汁中的分解并

不严重#考虑到拟除虫菊酯的化学性质#认为浓

缩苹果汁的酸性环境对菊酯的分解起到了保护

作用!
K6K6K!室温下的 稳 定 性!将’$$#E"E的 六 种

拟除虫菊酯的储备液分别加入到Y$E浓缩苹果

汁中#混合均匀配制成拟除虫菊酯浓度约为Y$$
<E"E!将添加后 的 果 汁#在 常 温 下 避 光 放 置’Y
天#实验结果表明#在室温下浓度为Y$<E"E六

种拟除虫菊酯在浓缩苹果汁基体保存’Y天后#
均未发生明 显 的 分 解 情 况!相 对 于’Y#E"E的

标准溶液放置’Y天后的测定结果#三氟氯氰菊

酯和溴氰菊酯在浓缩苹果中的稳定性明显高于

在甲醇溶液中的稳定性#进一步证实了浓缩苹果

汁的酸性环境对菊酯的分解起到了保护作用的

观点!

L!结!论

本文考察了六种拟除虫菊酯农药分 别 在 溶

液和浓缩苹果汁中的长期冷藏保存和短期室温

保存的稳定性!实验证明浓缩苹果汁基体中的

酸性条件对拟除虫菊酯的分解起到了保护作用#
且六种菊酯在溶液中和基体中的稳定趋势基本

一致#氯菊酯$甲氰菊酯$联苯菊酯和氰戊菊酯的

稳定性较好#而三氟氯氰菊酯和溴氰菊酯较不稳

定!
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