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人参制品中多种有机氯农药残留量测定
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(1．沈阳农业大学研究生部，辽宁沈阳110161；2．大连万霖贸易有限公司市场部，辽宁大连
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摘 要：人参制品中有机氯农药残留测定，用正己烷提取分离技术制备样品溶液，经浓硫酸纯化，

采用气相色谱测定。14种有机氯农药在0．03 ttg／L～0．5 mg／L范围内线性良好，相关系数均大

于0．9956。最低检测限为0．03 pg／kg；添加回收率为60．09％～114．44％；相对标准偏差(RSD)

3．77％～11．92％。
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Abstract：A gas chromatographic method was developed for the determination of organochlorine

pesticide residues in Ginseng products．The Ginseng products were extracted with hexane and

cleaned—up with concentrated sulfuric acid．Linear correlation coefficients of the 1 4

organochlorine pesticides were higher than 0．9956 in the range of 0．03 btg／L to 0．5 mg／L．The

limits of detection of the method(LOD)were 0．0003 mg／kg for these compounds．Average

recoveries of these samples ranged from 60．09％to 114．44％and the relative standard deviations

(RSD)were between 3．77％and 11．92％．
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人参制品(人参浸膏，人参口服液，人参糖，人

参颗粒茶)因直接饮用，其食用安全性已被消费者

所关注。目前市场上流行的人参制品(包括进口产

品)都存在着有机氯农药残留问题。人参中农药残

留测定方法已有不少[1_3]，但对人参制品中多农药

残留测定尚未见报道。特别是国外对其最高残留

量已由0．2 mg／kg降低到0．01 mg／kg的情况下，

有必要建立灵敏、可靠、实用的以及低检出限检测

方法。作者建立了人参制品中14种有机氯农药残

留量的分析测定方法。

1材料和方法

1．1试剂与仪器

1．1．1 试剂 丙酮、正己烷均为色谱纯；硫酸，氯
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化钠，无水硫酸钠均为分析纯；无水硫酸钠：650℃

灼烧4 h，降温到室温后在密闭容器内保存；标准农

药(a-BHC、13-BHC、丫一BHC、8-BHC、O．P’DDT、P．

P’DDT、P．P’DDE、P．P’DDD、五氯苯、六氯苯、

四氯硝基苯、五氯硝基苯、三氯杀螨醇、三氯杀螨

砜：纯度≥99％，SIGMA—ALDRICH公司产品；标

准储备液：准确地称取适量上述各标准物质，用正

己烷分别配成100 mg／L标准储备液；标准工作液：

根据需要，将标准储备液用正己烷定量稀释成一定

浓度的混合标准工作液。

1．1．2仪器美国Agident 6890 tuECD气相色谱

仪(63 Ni电子捕获检测器)；N吹仪(N—EVAP

112)；微量注射器10肚L；20 mL具塞尖底试管；塑

料吸管(一次性)；干燥柱：内径15 mm高80 mm内

装20 mm高的灼烧过的无水硫酸钠。

1．2样品处理

1．2．1提取

1)人参浸膏样品：称取人参浸膏样品1．00 g

于20 mL具塞尖底试管中，加入质量分数5％NaCl

溶液10 mL，振摇混匀。

2)人参口服液：称取人参口服液样品5．00 g

于20 mL具塞尖底试管中。

3)人参糖：称取人参糖样品5．00 g，用10 mL

蒸馏水溶解，转移至20 mL具塞尖底试管中。

4)人参颗粒茶：称取人参颗粒茶样品2．00 g

于20 mL具塞尖底试管中，加入10 mL蒸馏水溶

解，振摇混匀。

分别向试管中加入正己烷10 mL，振摇1 min，

b
≤
魁
慧
莨
篓

静置分层；用塑料吸管将上层液转移至另一干净试

管中，样液加入正己烷5 mL，振摇1 min，静置分

层，上层液转移合并于第一次提取液中。样液再加

入正己烷5 mE重复上步操作，合并3次提取液。

1．2．2 净化 分别向提取液中加入浓H。S04 2

mL，振摇1 min后静置分层，用塑料吸管吸取下层

液并弃去，上层液如上述纯化数次，直至酸液颜色

淡黄为止；然后加入2％Na。SO。溶液10 mL洗涤

提取液，静置分层后用塑料吸管吸取下层液并弃

去。提取液过筒状干燥柱，在氮吹仪下浓缩定容至

10 mL，待色谱测定。

1．3测定方法

1．3．1 色谱条件 DB一5毛细管柱(30 m×0．25

mm(id)×0．25“m)色谱柱升温程序为：初始70

℃，保持1 min，15℃／min升至280℃，保持3

rain。进样口温度：250℃。检测器温度：300℃。

载气：氦气(纯度≥99．99％)体积流量：1．2 mL／

rain进样量1肚L。

1．3．2 色谱测定 根据样液中各农药残留含量情

况，选定峰高相近的标准工作液。标准工作液和样

液中各农药残留响应值应在仪器检测线性范围内。

对标准工作液和样液进行等体积交替进样测定。

结果见图1。

1．3．3空白试验 除不加试样外，按上述操作步

骤进行。

1．3．4结果计算 用色谱数据处理机计算，计算

结果需扣除空白。

时间／min

五氯苯9．74rain，四氯硝基苯10．36 rain，a-BCH 11．11 rain，六氯苯11．24 rain，肛BHc 11．46 rain，7-BHC 11．57 rain，五氯硝基苯11．65 rain，8-BHC

11．87 rain，三氯杀螨醇1 3．10 rain，P．pl DDE 14．25 rain，p，P’DDD 14．78 rain，O．p'-DDT 14．84 rain，P，p'-DDT 15．25 rain，三氯杀螨砜16．08 rain

图l标准品色谱图

Fig．1 Chromatogram of standards
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2结果与讨论

作者选用阳性样品作为试验用样品，可以真实

地反映出方法的萃取效果，改变了以往添加法考核

萃取效果的做法，使检测结果更准确、可靠、贴近实

际。

2．I提取方法

作者采用微量分析，取样量少，减少了有机溶

剂的使用量，降低了分析成本和对环境的污染。采

用20 mL具塞尖底试管和塑料吸管代替分液漏斗，

减少了样品处理的中间环节，从而避免了样品在转

移过程中的损失，减少了系统误差产生的可能性。

2．2提取溶剂的选择

分别选择丙酮；、厂(丙酮)：V(正己烷)一1：1；

V(丙酮)：V(正己烷)一2：8；V(丙酮)：V(正己

烷)=3：7；正己烷(石油醚)，作为萃取剂。以阳性

样品中的BHC含量为例，测定结果分别是丙酮萃

取结果为0．954 mg／kg；V(丙酮)：V(正己烷)一1

：l萃取结果为0．770 mg／kg；V(丙酮)：V(正己

烷)=2：8萃取结果为1．065 mg／kg；V(丙酮)：V

(正己烷)一3：7萃取结果为1．064 mg／kg；正已烷

(石油醚)萃取结果为1．071 mg／kg，所以本方法只

用正己烷作为提取剂。

2．3提取方法的选择

分别对液一液分配法、旋涡萃取法、超声波萃

取法[21和均质萃取法进行了比较。后两者均有严

重的乳化现象，以阳性样品中的BHC含量为例，测

定结果分别是液一液分配法为1．283 mg／kg、旋涡

萃取法为0．923 mg／kg、超声波萃取法为0．419

mg／kg、均质萃取法为0．855 mg／kg。作者选用

液一液分配法。

2．4提取次数的确定

作者选用含有BHC的阳性样品作为试验用样

品，在不能确定一次提取完全的情况下，作者对提

取次数作了比较，将第一次提取后的残液再进行第

二次、第三次萃取。检测结果分别为1．079，0．052，

和0．006 mg／kg，为了减少误差，使检测结果准确、

可靠，将提取次数确定为3次。

2．5线性关系和最低检出限

将不同质量分数的14种有机氯农药混合标准

溶液注入色谱仪测定，测定结果绘制标准曲线，结

果见表1。

2．6 回收率的测定和精密度

向空白样品中，分别加入一定量标准品，分别

对3个添加水平的加标样样品进行测定，添加水平

见表1，回收率计算结果见表2。

表1 14种农药的线性关系和最低检出限

Tab．1 The linear and the limits of detection

线性方程
最低检出限／

r

(mg／kg)

表2 回收率试验添加水平

Tab．2 Additive levels of the average recovery

(mg／kg)

2．7样品测定

分别对人参浸膏(辽宁大连开发区)，人参口服

液(吉林通化)，人参糖(韩国产高丽红参硬糖)，人

参颗粒茶(韩国产高丽人参颗粒茶)样品进行了测
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定。结果见表3。

表3样品实测

Tab．3 Samples testing(mg／kg)

3 结 语

选用含有有机氯农药残留的人参制品作为研

究对象，改变了以往添加农药的作法，减少了试验

和实际应用之间的误差；劳动强度低，样品用量少，

节省溶剂，提高检验效率和自动化水平，方法贴近

实际，有较强的可信性和实用性。
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