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桑叶中多菌灵的紫外光谱分析

季凤英 李晓东 陈瑞耘 黄起鹏
(中 山大学化学 系 /浏试中心

,

广州 51 02 7 5)

摘 要 用甲醉作溶剂
,

在室温下对试样进行提取
,

在盐酸溶液— 抓仿中净化
,

用 。
.

3

m ol / L H CI 作参比和吸光度差值法建立了桑叶中多菌灵的紫外光谱测定方法
.

方法回收率在

90 % ~ 96 环之间
·

浓度在 。一 20 m g / L 范围内呈线性关系
.

关链词 桑叶
,

多菌灵
,

紫外光谱分析

分类号 0 6 57
.

3 2
,

T Q 4 s s
.

2 3

多菌灵 (苯并咪哇一 2一氨基甲酸甲醋 ) 是一种高效低毒的广谱内吸性杀菌剂
.

将多

菌灵直接喷洒在桑叶上喂蚕
,

可有效地防治家蚕微粒子病川
.

曾报导用高效液相色谱分析

法
、

荧光分析法
、

紫外光谱法 〔, 一 5〕分析小麦
、

水稻
、

水果中多菌灵
,

由于多菌灵的酸性溶

液在 几一 2 81 n m 处有较强的特征吸收且灵敏度高
,

用紫外光谱法分析多菌灵更显得简便
.

本文选用提取率较高的甲醉作溶剂 6[,
’ 〕 ,

经盐酸溶液— 抓仿净化
,

用 。
.

3 m ol / L HCI 作

参比建立了桑叶中多菌灵的紫外分析法
,

为防治家蚕微粒子病选择合适的喷药时间
,

喷

药浓度及舍取辅助剂等提供了可靠的理论依据
.

1 实验部分

1
.

1 仅器和试荆 美国 B ac km an D U 一 SB 型紫外一可见分光光度计
, 上海手术器械厂

80 。型 ( 4。。。 r /m in) 离心机
, 磁力搅拌器

.

甲醇
、

抓仿均为分析纯
.

多菌灵由工业原粉

经 甲醇 3次重结晶
,

m
.

p
.

3 08 ~ 3 12 ℃
,

用 T L C 分析
,

经 3 种展开条件检查
,

均无杂质斑

点
.

1
.

2 多菌灵标准液配制 准确称 50 士 0
.

05 m g 多菌灵纯样
,

用 0
.

3 m ol / L H CI 溶解后转

移至 5 0 0 m l 容量瓶并定容至刻度
,

摇匀得 1 00 m g / I
碑

多菌灵标准贮备液
.

用 .0 3 m ol / L

H CI 溶液
,

配制 10 m g / L 的第二标准贮备液
.

分别取上述两标准贮备液
,

用 。
.

3 m ol / L

H CI
,

配成 。
.

04 ~ 2
.

00 m g / L 不同浓度
,

多菌灵标准使用液
.

1
.

3 试样的提取与净化 称取磨碎通过 20 目的干桑叶 10 9 于锥形瓶中
,

加入 12 0 m l 甲

醇
,

浸渍过夜
.

砂芯漏斗抽滤
,

滤渣加入 50 m l 甲醇
,

室温搅拌 。
.

s h
,

抽滤
,

用 50 m l

甲醇分多次洗涤滤渣及漏斗
、

锥瓶
,

合并滤液定容至 25 0 m l
.

然后准确吸取 10
.

0 m l提

取液
,

浓缩至约 0
.

5 m l
,

加入 5 m l 抓仿洗瓶壁及内插毛细管
.

0
.

3 m ol / L H CI 萃取 (3 X

收稿日期
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一
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1 0 m l )
,

离心
,

合并酸液
,

先用 1
.

0 m o l / L N a O H 调 p H = 6
,

然后用 0
.

1 m o l / L N a O H

调 p H = 7
.

8~ 8
.

2 [
8习

.

用抓仿萃取 ( 5 x 1 0 m l )
,

合并氯仿层溶液
,

再用 0
.

3 m o l / L H C工萃

取 ( 3只 1 0 m l ) 离心
,

用 0
.

3 m o l / L H C I定容至 5 0 m l 作紫外光谱分析
.

1
.

4 紫外光语定贵分析 以 0
.

3 m ol / L H CI 作参比
,

测出每种标准液在 2 81 n m 和 2 78

n m 处的吸光度值 ( A ) 并计算其吸光度差值△ A
.

分别 以在 2 81 n m 处的吸光度 (儿
8 1 ! 和

吸光度差值作纵坐标
,

多菌灵浓度作横坐标
,

制作峰高定量法测 t 曲线及双波长定量法

测定曲线
.

然后将净化试样在相同的条件下测定在 25 。~ 30 0 n m 范围的吸收光谱图
.

2 结果与讨论

2
.

1 多菌灵的紫外吸收光讲及工作 曲线 多菌灵酸性

溶液在 久~ 28 1 n m 处有较强的特征吸收峰 ( 图 1 )
,

浓度

在 。~ 20
·

。 m g / L 范围内呈线性关系
,

可用于定量分析
.

2
.

2 试样分析及回 收率试脸

(1 ) 回收率试验 取 10 9 空 白桑叶
,

加入定量的多

菌灵纯样
,

按前述实验方法提取
、

净化和光谱测定
,

其

回收率结果如表 1
.

若用加热 回流搅拌进行试验
,

其他操作不变
,

其回

收率只有 87
.

2% ~ 90
.

7 %
,

因此本工作采用室温搅拌提

取
.

比较了 3种不同的净化方法即①N a O H 溶渡— 抓

仿和 H cl 溶液— 抓仿
; ②N a O H 溶液— 抓仿

; ③H CI

溶液— 饭仿
,

结果表明方法③步骤简单
、

净化效果理

想
,

多菌灵在酸中亦稳定
.

兄 Z }1用

图 1 多菌灵溶液的紫外吸收图

F i g
·

1 T h e U V s p e e t r o g r a m o f

e a r b e n d a z im s o l u t io n

.a 以 H C I作参比

b
.

以净化空白作参比

表 1 多菌灵回 收率结果

T a b
.

1 T h e r a t e o f r e e o v e r y o f e a r b e n d a z im

△A 加入 t /m g 回收 t / m g 回收率 /%

0
.

18 51 0
.

92 5 5 92
.

5 5

0
.

18 0 4 0
.

9 0 2 0 9 0
.

2 0

0
.

0 9 6 0 0
.

4 8 0 0 9 6
.

0 0

(2 ) 定量计算方法及参比液的选择 用净化空白作参比
,

测定 4
.

0一 20
.

0 m g / L 标准

溶液的紫外光谱及绘制相应的工作曲线 (图略 )
,

结果与 0
.

3 m ol / L H CI 作参比的类同
.

当试液在高浓度时
,

桑叶中杂质对吸收峰影响甚微
.

但当较低浓度时 (0 ~ 2 m g / L )
,

则

有一定干扰
.

对 。一 20 m g / L 浓度范围内试样分别作杂质干扰的误差分析
,

结果表明双波

长定量计算其准确度高于峰高定量法
,

试液浓度在 1
.

2 ~ 20
.

0 m g / L 范围内其误差在允

许范围以内
.
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2
.

3 喷药方式与多菌灵浓度 的关 系 对喷药 (l
:

61 0) 桑叶
,

用上述实脸方法分析
,

结

果表明加与不加辅助剂对桑叶中多菌灵浓度影响不大
,

仅第 s h 浓度在 14
.

2 m g / L 处波

动士 0
.

5 m g / L
.

从水洗加辅助剂与不加辅助剂的喷药桑叶分析结果看
,

在桑叶中加辅助

剂能影响多菌灵的内吸速度和内吸附 t
,

但这种影响仅表现在喷药后起始 Z h
,

喷药 4 h

后这种影响很小并且内吸附量均在第 s h 达到最大值
.

喷洒主
、

辅剂的桑叶
, 3 d 内桑叶中多菌灵浓度最高

,

s d 开始明显降低
,

到 7 d 后

趋于平稳递减
.

多菌灵在桑叶表面的接触浓度与多菌灵对桑叶的内吸
、

渗透
、

分布以及

代谢
、

降解等都随时间的变化而变化且具有一定规律性
.

同时桑叶中多菌灵浓度亦会随

植物本身的
“

向顶性
”

燕腾流影响而略有变化
.

致谢 本文得到王金英老师的帮助
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.
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