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直接进样法测定土壤中残留的滴滴涕’

蒋 慧1，王正萍2，姚 红1
(1．南通大学地理科学院，江苏南通226007；2．南京理工大学化512学院，江苏南京210094)

摘要：运用瓦里安直接进样技术，分析土壤中的滴滴涕农药残留。将风干过筛的待测土壤

样品在平衡室里陈化一定时间，取适量的土壤样品放入专门的微型进样瓶，送入气相色谱，利

用进样口高温使得样品解吸进入色谱柱，平行样品浸1j定的相对误差为1．58％。RSD为2．73％，

最低检测限0．039斗g／kg，外标法进行定量确定DDT的含量，加标回收率80％一105％之间。
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近年来，农药的使用导致了严重的土壤污染，

越来越受到公众的关注，其分析技术的提高也受

到高度重视⋯。目前，国内外对于土壤中残留的

滴滴涕类农药普遍采用气相色谱法进行分析测

定¨一o。通常需要样品的提取、浓缩、净化，在预

处理的过程中可能会造成样品的损失，从而影响

最终结果的准确性【4．5J。理想的分析方法应价

廉，省时，不用净化、萃取、脱溶剂及其它一些繁琐

步骤，仍可获得准确的定量结果∞J。本文主要研

究固体直接进样法，该方法能实现固体颗粒样品

直接进入色谱分析，免去提取、净化、浓缩的步骤，

大大简化了预处理，同时能够避免样品的损失。

l 实验部分

1．1 实验仪器与药品

1．1．1 主要仪器

varianCP3800气相色谱仪，配ECD检测器，

毛细管柱，DB一17，长30 m，内径0．25 mm，液膜

厚度0．25 Ixm。

1．1．2主要试剂

DDT标准溶液(1．0 mg／mL)，丙酮(已纯

化)，土壤采自南京左位村。

1．2实验装置

直接进样装置是由美国瓦里安公司所开发出

来的一种新的进样系统。商品名为Chromatc—

Probe【7 J。该装置的主要结构如图1所示。进样

杆表面覆盖有耐高温硅树脂漆，其作用是使表面

钝化，能够承受高温而不发生分解反应，从而不会

对样品的检测产生干扰。进样杆下端为用于盛放

微型样品瓶，样品瓶中可以根据分析需要装入液

体、固体或浆状的样品。

图l直接进样装置

Fig．1 Direct sample introduction

1．3标准样品的配制

风干过100目筛后的土壤350 oC下烘烤3 h，

制成空白样品后放人平衡室中24 h。以丙酮为溶

剂，配制浓度分别为0．05 mg／L、0．10 mg／L、0．20

mg／L、0．40 mg／L、0．60 mg／L、0．80 mg／L的滴滴

涕标准溶液，精确称取1．00 g空白土壤样品6
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份，分别加入1．oo mL的0．05 ms／L、0．10 ms／L、

0．20 ms／L、0．40 ms／L、0．60 ms／L、0．80 ms／L的

滴滴涕标准溶液，充分振荡后置于通风橱内，陈化

2 h，放入20℃平衡室平衡24 h，得到浓度为0．05

ms／kg，0．10 ms／kg，0．20 ms／kg、0．40 ms／kg、

0．60 nvg'kg、0．80 ms／kg的标准土壤样品。

1．4标准曲线的绘制

精确称取6个浓度水平的标准土壤样品各

10．0 mg．放入DSI一微型瓶中，快速送人气相色

谱中，分析条件如下：高纯N：做载气，流速：2

mL／min；进样口温度：230℃；进样采用分流进

样，分流比为30：1；升温程序为50℃保持3 min，

以25℃／min的升温速率升温至280 oC并保持10

rain：ECD检测器温度280℃。

1．5样品的测定

将待测土壤样品风干过100目筛，放入平衡

室内平衡24 h后取出。精确称取10．0 mg样品

放人DSI一微型瓶中，送人气相色谱中，按照1．4

中的条件分析，记录峰时间和面积。

2结果讨论

图2为利用标准样品进样得到的色谱图，确

定滴滴涕的出峰时间为11．7 min。

定量分析采用外标法，根据1．4绘制出标准

曲线如图3所示，浓度和峰面积大小呈现出比较

好的线性关系，该工作曲线的线性方程为Y=

(1E+07)x+285 744，相关系数为0．995 2。平

行样品测定的相对误差为1．58％，RSD％(n=5)

为2．73％，加标回收率为80％～105％。以3倍

噪声作为方法的检出限，得出最低检测限0．039
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la,g／kg。与常规方法相比较，该方法定量快速简

单，同时能够取得较好的准确度、精密度和灵敏

度。

3 结论

通过上面的实验表明，采用土壤直接进样的

方法，能够简化实验步骤，缩短分析时间，减少有

机溶剂的使用量，并具有较好的精密度、准确度和

灵敏度。直接进样法是一种崭新的无溶剂萃取分

析方法，它的应用具有较大的潜力。特别是在农药

残留分析中的应用还有待进一步的开发与完善。
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tensor in polar coordinate
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Abstract：Based on the relation of polar coordinate and right—angle coordinate，a new method is proposed to induce the expres-

sion of the main stress and the main strP．,ss partial tensor in polar coordinate．The induced expression is compared with the one

from the plastic mechm"lic8 teaching materials，which Can help US resolve the problems in the Polar coordinate simply and under-

stand the characters of sortie mechanics significations．
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Analysis of DDT in soil sample by direct sample introduction
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Abstract：This paper studies，a new analytical method for the pesticide residue in soil sample．This method is based on a novel

direct sample introduction instrument called ChromatProbe that enables extraction of free soil sample into GC．The authors keep

the soil sample in the balancing chamber for some time，then put the sample into the tiny sample bottle which was sent into the

GC and obtained the quantity of DDT in the soil．

Keywords：pesticide residues；GC；soil Direct Sample Introduction

  万方数据


