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　　摘要：渔业水体样品经ＨＬＢ小柱净化和富集，采用荧光－紫外检测器串联方法对多环芳烃进行检测，结果表明，
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９．５％（ｎ＝６），加标回收率为７２．１％～９８．３％。该方法重现性和选择性较高，对水体多环芳烃的残留测定具有很好的
应用前景。
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　　多环芳烃（ＰＡＨｓ）类化合物是一种性质稳定、惰性较强的
碳氢化合物，具有疏水性、半挥发性及难降解等特点，容易在

生物体内富集［１－３］。ＰＡＨｓ能抑制植物的生长，对人类有明显
的致癌、致畸、致突变效应，已成为世界范围的研究热点［４－５］。

欧盟食品科学委员会与美国环保局（ＵＳＥＰＡ）在２００２年将１６
种ＰＡＨｓ列为优先控制污染物，我国环保总局将其中 ７种
ＰＡＨｓ列入优先控制污染物名单。

我国是渔业大国，也是世界上最大的渔业养殖国，随着我

国工业化及城市化的快速发展，燃煤、燃油被广泛应用，产生

的污染物不断排入水域中，对渔业养殖带来很大危害，并影响

我国水产品出口和人民身体健康。目前，多环芳烃的检测方

法主要有气相色谱法（ＧＣ）、气相色谱 －串联质谱法（ＧＣ－
ＭＳ）、高效液相色谱法（ＨＰＬＣ）、高效液相色谱 －串联质谱法
（ＬＣ－ＭＳ）等［６－１１］。徐媛等采用氢火焰离子化检测器（ＦＩＤ）
气相色谱法对海水中多环芳烃进行检测［１２］；牛宏亮等利用气

相色谱－质谱联用技术（ＦＩＤ－ＧＣ－ＭＳ）测定烤羊肉串中的
多环芳烃［１３］；林直宏等采用高效液相色谱－紫外法测定油漆
中的１６种多环芳烃［１４］，但不能满足水体中低浓度样品的分

析要求；孙秀梅等采用高效液相色谱 －荧光法测定水产品中
的１５种多环芳烃［１５］，虽能满足水体中低浓度样品的分析，但

苊烯在荧光检测器上没有响应，且采用单一波长不能测定除

苊烯外的１５种ＰＡＨｓ、梯度洗脱效果不佳。
气相色谱法对高温下易分解的高环ＰＡＨｓ检测灵敏度不

高、回收率不理想；采用气相色谱 －质谱联用技术对各种
ＰＡＨｓ能获得较为理想的回收率和精密度，但前处理复杂，耗
时长，有机溶剂使用多；高效液相色谱法可选紫外和荧光检测

器用于环境中ＰＡＨｓ的测定。本试验采用固相萃取技术对水
样进行处理，通过对试验条件筛选和试验方法改进，利用高效

液相色谱－荧光紫外联测定渔业水体中的１６种多环芳烃，以
期缩短前处理时间，提高试验灵敏度，实现对多环芳烃的快速

检测。

１　材料与方法

１．１　仪器与试剂
ＷａｔｅｒｓＡｌｌｉａｎｃｅ２６９５高效液相色谱仪，配备２４８９紫外可

见光检测器和２４７５多波长荧光检测器；４．６ｍｍ×２５０ｍｍ、
５μｍＷａｔｅｒｓＬＣ－ＰＡＨ柱；高速冷冻离心机，日本日立公司生
产；氮气吹扫仪，美国Ｏｒｇａｎｏｍａｔｉｏｎ公司生产；固相萃取装置，
美国Ａｇｉｌｅｎｔ公司生产；整套过滤抽滤装置，天津奥特赛恩斯
仪器有限公司生产；循环水式多用真空泵ＳＨＺ－Ｄ（Ⅲ），郑州
长城科工贸有限公司生产。

萘、苊、菲、蒽、芴、芘、 、荧蒽、苊烯、苯并［ａ］蒽、苯并
［ｂ］荧蒽、苯并［ｋ］荧蒽、苯并［ａ］芘、二苯并［ａ，ｈ］蒽、苯并
［ｇ，ｈ，ｉ］

!

和茚并［１，２，３－ｃｄ］芘共１６种多环芳烃混合标液，
浓度２００ｍｇ／Ｌ，美国Ａｃｃｕｓｔａｎｄａｒｄ公司生产；甲醇色谱纯、乙
腈色谱纯，德国Ｍｅｒｃｋ公司生产；二氯甲烷色谱纯，美国Ｔｅｄｉａ
公司生产；ＨＬＢ６ｍＬ／５００ｍｇ固相萃取小柱，美国Ｗａｔｅｒｓ公司
生产。

１．２　样品前处理
１．２．１　样品采集与改性剂用量筛选　取样点水深 １．５～
３ｍ，将采集的水样用干净的棕色玻璃容器盛装，加入不同浓
度甲醇作为有机改性剂并进行筛选。水样置于暗处，４℃冰
箱保存，并在２４ｈ内尽快进行样品预处理。
１．２．２　样品处理条件筛选　将 １Ｌ水样加标样通过
０．４５μｍ水相滤膜过滤；分别取Ｃ１８、ＨＬＢ、ＭＣＸ、Ａｌｕｍｉｎａ－Ｎ４
种固相萃取柱５００ｍｇ／６ｍＬ依次通过５ｍＬ甲醇、１０ｍＬ水活
化小柱，将过滤好的水样分别以５、８、１０、２０ｍＬ／ｍｉｎ左右流速
通过萃取柱；依次用５ｍＬ水、２ｍＬ５％甲醇淋洗以除去水溶
性干扰物质，抽干小柱，使吸附好的 ＳＰＥ柱彻底干燥；分别采
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用４ｍＬ二氯甲烷１次、４ｍＬ二氯甲烷２次和９ｍＬ二氯甲烷
３次共３种方式进行洗脱，洗脱液用不同温度氮气将溶剂吹
干或浓缩至约０．５、０．１ｍＬ３种情况，加入１．０ｍＬ乙腈混匀，
过０．２２μｍ滤膜。１Ｌ待测水样用最佳条件进行处理。
１．３　色谱条件优化

欧盟规定１６种多环芳烃采用Ｗａｔｅｒｓ２６９５荧光检测器检
测，由于苊烯荧光响应值低，但在紫外检测器中响应值较高，

因此，采用荧光和紫外串联的方法对１６种多环芳烃进行检
测，通过试验分析对色谱条件予以优化。

１．４　多环芳烃测定
采用２４７５多波长荧光检测器，程序定时控制荧光检测波

长变化，测定除苊烯以外的１５种多环芳烃（表１）；采用２４８９
紫外可见光检测器，与荧光检测器串联，于波长２２９ｎｍ处检
测定苊烯。

２　结果与分析

２．１　改性剂用量筛选
ＰＡＨｓ在水中溶解度较低，在水样采集过程中加入甲醇

作为改性剂，可以改变目标物在水中的溶解性，增加 ＰＡＨｓ在
固相萃取柱填料表面的吸附能力，可以提高对目标物的提取

效率。比较水样中分别加入０％、５％、１０％、１５％ ４种甲醇用
量对ＰＡＨｓ回收率的影响，由图１可见，水样不加入甲醇，１６
种ＰＡＨｓ回收率为４７．６％～６８．３％；分别加入５％、１０％、１５％

表１　ＰＡＨｓ的荧光检测程序

目标物
时间

（ｍｉｎ）
激发波长

（ｎｍ）
发射波长

（ｎｍ）

萘 （ＮＡＰ） ０ ２８０ ３２５
苊 （ＡＣＥ） ０ ２８０ ３２５
芴 （ＦＬＵ） ０ ２８０ ３２５
菲 （ＰＨＥ） ８．０ ２５２ ３６０
蒽 （ＡＮＴ） ９．７ ２５２ ３９０
荧蒽 （ＦＬＴ） １２．０ ２８０ ４６０
芘 （ＰＹＲ） １３．５ ３２０ ３８０
苯并［ａ］蒽（ＢａＡ） １５．７ ２７０ ３９０
（ＣＨＲ） １５．７ ２７０ ３９０

苯并［ｂ］荧蒽 （ＢｂＦ） １９．４ ２９４ ４３０
苯并［ｋ］荧蒽（ＢｋＦ） １９．４ ２９４ ４３０
苯并［ａ］芘 （ＢａＰ） ２０．９ ２９０ ４１０
二苯并［ａ，ｈ］蒽（ＤＢＡ） ２０．９ ２９０ ４１０
苯并［ｇ，ｈ，ｉ］

!

（ＢＰＹ） ２０．９ ２９０ ４１０
茚并［１，２，３－ｃｄ］芘 （ＩＮＤ） ２３．２ ３０５ ４８０

甲醇，１６种 ＰＡＨｓ回收率分别为５１．８％ ～７３．５％、６８．６％ ～
９０２％、５９．７％ ～７９．３％；添加１０％甲醇作为改性剂可使１６
种ＰＡＨｓ溶解度得到较大改善，ＰＡＨｓ回收率提高，但当甲醇
加入量过大时，部分 ＰＡＨｓ会随水样直接通过小柱而不被小
柱吸附，导致回收率降低。

２．２　水样固相萃取处理条件筛选
２．２．１　固相萃取小柱筛选　由图２可见，采用 ＨＬＢ固相萃
取小柱对１６种 ＰＡＨｓ的回收相对最好，回收率为６０．８％ ～
８８．６％；普通Ｃ１８柱对 ＰＡＨｓ中菲和蒽、苯并［ｂ］荧蒽和苯并

［ｋ］荧蒽的分离效果不好。ＨＬＢ固相萃取柱是一种高效、通
用的反相吸附剂，可提取各种不同样品基质中酸性、中性及碱

性物质，操作性能稳定且具有大的样品容量，可获得较高的回

收率。
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２．２．２　洗脱方式筛选　对目标物洗脱方式进行试验，结果表
明，４ｍＬ二氯甲烷进行１次洗脱，目标物洗脱不完全，还有部
分目标物残留在组合 ＳＰＥ柱上；４ｍＬ二氯甲烷分２次（２×
２０ｍＬ）洗脱，目标物被完全洗脱，回收率良好；９ｍＬ二氯甲
烷分３次（３×３．０ｍＬ）洗脱，回收率与２次洗脱淋洗几乎相
同。因此，试验选择操作简单、节约试剂的２次洗脱方式。
２．２．３　水样上样流速筛选　比较上样流速分别为５、８、１０、
２０ｍＬ／ｍｉｎ对目标物回收率的影响，结果表明，当流速小于
１０ｍＬ／ｍｉｎ时，回收率比较稳定；流速大于１０ｍＬ／ｍｉｎ，部分
ＰＡＨｓ的回收率降低，这可能是由于流速过快，部分目标物来
不及吸附在小柱填料上。因此，试验采用上样流速为

８ｍＬ／ｍｉｎ。　
２．２．４　氮吹条件的考察　将 ＰＡＨｓ混合标准溶液在不同温

度水浴中进行氮吹，结果表明，水浴温度高低对 ＰＡＨｓ无明显
影响；水浴温度适当提高，能够加快氮吹速度，缩短前处理时

间，因此，为减少氮吹过程带来的影响，试验采用６０℃水浴氮
吹。比较氮吹过程中溶剂浓缩程度对 ＰＡＨｓ回收率的影响，
结果表明，溶剂吹干会大大降低萘、苊、芴、菲等ＰＡＨｓ的回收
率，将溶剂浓缩至约０．１ｍＬ时ＰＡＨｓ回收率较好。
２．３　色谱条件优化

采用Ｗａｔｅｒｓ的ＰＡＨ专用柱，对流动相、柱温及流速等因
素进行优化。由图３、图４可见，色谱条件为ＷａｔｅｒｓＬＣ－ＰＡＨ
色谱柱，柱温３０℃，进样量２０μＬ，流动相 Ａ为乙腈，Ｂ为超
纯水，流速为１．２ｍＬ／ｍｉｎ，洗脱梯度为０～１１ｍｉｎ６０％Ａ、１１～
２０ｍｉｎ６０％Ａ～９０％Ａ、２１～３２ｍｉｎ９０％Ａ，１６种多环芳烃均
能得到较好的分离。

２．４　线性方程与检出限
配制０．００１、０．００５、０．０１、０．０２、０．０５、０．１ｍｇ／Ｌ系列标准

工作溶液，以待测物浓度Ｘ（ｍｇ／Ｌ）为横坐标，待测物峰面积Ｙ
为纵坐标，制作标准曲线，得到 ＰＡＨｓ回归方程和相关系数。
由表２可知，ＰＡＨｓ在０．００１～０．１ｍｇ／Ｌ范围内，线性关系良
好，可满足定量分析要求。以苯并（ａ）芘计，在５００ｍＬ纯水
中添加０．１ｍｇ／ＬＰＡＨｓ混合标准溶液２μｇ，对样品进行处理
和浓缩，３倍信噪比（Ｓ／Ｎ＝３）得到检出限 ＬＯＤ为 ０．００１～
００１μｇ／Ｌ。　
２．５　回收率与精密度

以苯并（ａ）芘计，在空白样品中添加１．０ｍｇ／ＬＰＡＨｓ混
合标准溶液１０．０、１００μＬ，每个添加水平重复３次，每次平行
测定６次，由表３可见，ＰＡＨｓ回收率为７２．１％ ～９８．３％，相

对标准偏差为１．２％～９．５％。
２．６　实际样品测定

由表４可见，经检测，长沙市水产品养殖基地水样中含有
萘、苊、芴、菲、荧蒽、芘、 共７种多环芳烃物质，其中，以芘含
量最高，为３８．９ｎｇ／Ｌ。

３　结论

通过对固相萃取过程及色谱条件进行优化，建立固相萃

取－高效液相色谱法检测渔业水体中 ＰＡＨｓ的含量。结果表
明，在０．００１～０．１ｍｇ／Ｌ范围内，该方法检测ＰＡＨｓ线性关系
良好，检出限ＬＯＤ在０．００１～０．０１μｇ／Ｌ之间；在不同添加水
平下，ＰＡＨｓ各组分平均回收率为７２．１％ ～９８．３％，相对标准
偏差为１．２％～９．５％，可满足渔业水体中微量和痕量 ＰＡＨｓ
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表２　１６种ＰＡＨｓ的线性范围和灵敏度

目标物
线性范围

（ｍｇ／Ｌ） 线性方程 ｒ２ ＬＯＤ
（μｇ／Ｌ）

萘 （ＮＡＰ） ０．００１～０．１ Ｙ＝３．３０１４２＋０．２３１２６Ｘ ０．９９９６ ０．０１０
苊烯 （ＡＣＹ） ０．００１～０．１ Ｙ＝－１．４２５１１＋１．０３０９１Ｘ ０．９９９８ ０．０１０
苊 （ＡＣＥ） ０．００１～０．１ Ｙ＝３９．７６３１０＋２．３３７５３Ｘ ０．９９９８ ０．００３
芴 （ＦＬＵ） ０．００１～０．１ Ｙ＝－３．５２８３４＋３．１７４３３Ｘ ０．９９９８ ０．００３
菲 （ＰＨＥ） ０．００１～０．１ Ｙ＝０．２１６８４＋０．３２６１４９Ｘ ０．９９９６ ０．００１
蒽 （ＡＮＴ） ０．００１～０．１ Ｙ＝４４．０００７＋１０．３４８５３Ｘ ０．９９９８ ０．００３
荧蒽 （ＦＬＴ） ０．００１～０．１ Ｙ＝１１．２５６４＋１．７５３７５Ｘ ０．９９９６ ０．００２
芘 （ＰＹＲ） ０．００１～０．１ Ｙ＝３．５２９５２＋０．５５２１３Ｘ ０．９９９９ ０．００１
苯并［ａ］蒽 ＢａＡ ０．００１～０．１ Ｙ＝０．０２７６５＋２．８３８６１Ｘ ０．９９９９ ０．００２
（ＣＨＲ） ０．００１～０．１ Ｙ＝０．２７１２３＋１．４６０８３Ｘ ０．９９９９ ０．００２

苯并［ｂ］荧蒽 （ＢｂＦ） ０．００１～０．１ Ｙ＝０．１９９３６＋０．７３５１６Ｘ ０．９９９９ ０．００２
苯并［ｋ］荧蒽（ＢｋＦ） ０．００１～０．１ Ｙ＝－０．１０７４８＋５．５６８５１Ｘ ０．９９９７ ０．００１
苯并［ａ］芘 （ＢａＰ） ０．００１～０．１ Ｙ＝－０．１７３０２＋４．３６９１５Ｘ ０．９９９９ ０．００１
二苯并［ａ，ｈ］蒽 （ＤＢＡ） ０．００１～０．１ Ｙ＝－０．１６２３６＋２．３４６３３Ｘ ０．９９９９ ０．００２
苯并［ｇ，ｈ，ｉ］

!

（ＢＰＹ） ０．００１～０．１ Ｙ＝－０．１３８８７＋１．０１８９７Ｘ ０．９９９８ ０．００２
茚并［１，２，３－ｃｄ］芘 （ＩＮＤ） ０．００１～０．１ Ｙ＝－０．０５２４８８＋０．２２５１１Ｘ ０．９９９７ ０．０１０

表３　ＰＡＨｓ在空白样品中的添加回收率和相对标准偏差（ｎ＝６）

目标物

１０．０μｇ／Ｌ １００μｇ／Ｌ

回收率

（％）
相对标准

偏差（％）
回收率

（％）
相对标准

偏差（％）

萘 （ＮＡＰ） ８３．２ ２．１ ７６．４ ３．４
苊烯 （ＡＣＹ） ７９．８ ３．５ ７７．３ ３．０
苊 （ＡＣＥ） ８５．６ ４．２ ８０．２ １．２
芴 （ＦＬＵ） ８０．０ １．６ ７７．６ ２．７
菲 （ＰＨＥ） ８７．９ ７．３ ７６．３ ９．５
蒽 （ＡＮＴ） ８１．３ ４．３ ８２．０ ２．８
荧蒽 （ＦＬＴ） ８８．６ ５．０ ８４．６ ６．５
芘 （ＰＹＲ） ８５．９ ４．９ ８８．１ ５．４
苯并［ａ］蒽 （ＢａＡ） ８８．３ ３．２ ９１．１ ４．７
（ＣＨＲ） ９２．６ ２．７ ８０．７ ４．８

苯并［ｂ］荧蒽 （ＢｂＦ） ９８．３ ２．１ ８１．１ ３．６
苯并［ｋ］荧蒽（ＢｋＦ） ８０．４ ６．５ ８１．６ ２．０
苯并［ａ］芘 （ＢａＰ） ７６．７ ３．３ ７９．７ １．９
二苯并［ａ，ｈ］蒽 （ＤＢＡ） ８３．９ ３．８ ７２．１ ４．７
苯并［ｇ，ｈ，ｉ］

!

（ＢＰＹ） ８４．６ ２．９ ８５．４ ３．８
茚并［１，２，３－ｃｄ］芘（ＩＮＤ） ８７．０ ２．４ ７３．２ ５．５

的分析要求。
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表４　渔业水体中ＰＡＨｓ的含量（ｎ＝３）

目标物 含量（ｎｇ／Ｌ）
萘 （ＮＡＰ） ２５．４±６．７９
苊烯 （ＡＣＹ） ＮＤ
苊 （ＡＣＥ） １３．２±４．０６
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苯并［ｂ］荧蒽 （ＢｂＦ） ＮＤ
苯并［ｋ］荧蒽（ＢｋＦ） ＮＤ
苯并［ａ］芘 （ＢａＰ） ＮＤ
二苯并［ａ，ｈ］蒽 （ＤＢＡ） ＮＤ
苯并［ｇ，ｈ，ｉ］

!

（ＢＰＹ） ＮＤ
茚并［１，２，３－ｃｄ］芘 （ＩＮＤ） ＮＤ

　　注：ＮＤ表示未检测到。

［５］ＤｏｏｎｇＲＡ，ＬｉｎＹＴ．Ｃｈａｒａｃｔｅｒｉｚａｔｉｏｎａｎｄｄｉｓｔｒｉｂｕｔｉｏｎｏｆｐｏｌｙｃｙｃｌｉｃａｒｏ
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高效液相色谱法测定烟草上的噻森铜

李智宁，李湄川，胡德禹，孟信刚，李洙锐，卢　平，张钰萍
（贵州大学精细化工研究开发中心，绿色农药与农业生物工程国家重点实验室培育基地和教育部重点实验室，贵州贵阳５５００２５）

　　摘要：为确保杀菌剂噻森铜在烟草上的安全使用，建立了一种高效液相色谱（ＨＰＬＣ－ＤＡＤ）测定烟草中噻森铜残
留量的分析方法。烟叶样品经硫代硫酸钠溶液衍生和提取，离心，三氯乙烯净化，乙酸乙酯萃取，高效液相色谱检测。

结果表明，方法的平均回收率为７９．５５％～９８．１６％，相对标准偏差为０．９４％～７．５５％，噻森铜最低检出限为１．８ｎｇ，噻
森铜在烟叶样品中的最低检测限为０．５ｍｇ／ｋｇ，符合农药残留分析的要求，适合烟草基质中噻森铜残留量的准确检测。
　　关键词：噻森铜；高效液相色谱；烟草
　　中图分类号：Ｏ６５７．７＋２　　文献标志码：Ａ　　文章编号：１００２－１３０２（２０１５）０１－０２８４－０３

收稿日期：２０１４－０３－０７
基金项目：贵州省重大科技专项（编号：２０１３６０２４）；贵州省农业攻关
项目（编号：２００８３０５３）。

作者简介：李智宁（１９８７—），男，河南开封人，硕士研究生，从事农药
残留分析与环境毒理研究。Ｅ－ｍａｉｌ：ａｎｉｎｇ０７２＠１２６．ｃｏｍ。

通信作者：胡德禹，研究员，硕士生导师。Ｔｅｌ：（０８５１）８２９２１７０；
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　　噻森铜［Ｎ，Ｎ′－甲撑－双（２－氨基－５－巯基－１，３，４－
噻二唑）铜］是我国自主创制的噻二唑类有机铜杀菌剂，是农

业部全国农技中心重点推荐农药品种之一。其结构式见图

１。其熔点３００℃（分解），２０℃时不溶于水，不溶于一般的有
机溶剂，只微溶于吡啶、二甲基甲酰胺，遇强碱分解，在酸性条

件下稳定。由于其结构由噻唑基与铜离子２个基本基团组
成，故有着特殊的作用机制 ［１］。因此，噻森铜防治作物细菌

性病害和真菌性病害具有高效广谱，低毒安全、环保无公害，

不易产生抗性及持效期长等优点［２］

　　目前国内外对噻森铜的研究主要集中在田间药效［３－４］及

杀菌活性［５］，对其残留分析的研究未见报道，为此查阅了一

些与其结构相似的噻二唑类杀菌剂（噻菌铜／噻枯唑［６－１１］）的

残留分析方法，如采用硫化钠溶液水解，ＸＡＤ－７树脂富集提
取，柱层析纯化，液相色谱检测［６－７］；硫化钠溶液和甲醇提取，

乙酸乙酯净化，液相色谱检测［８－９］；乙酸乙酯和二甲基甲酰胺

混合液振荡提取，离心净化，液相色谱检测［１１］。采用硫化钠

衍生易产生对环境危害的副产物，且柱层析净化耗时较长，成

本较高。鉴于此，建立新颖的，对环境友好的噻森铜残留检测

方法十分必要。故本研究拟建立高效液相色谱法检测噻森铜

在烟草中的残留，旨在为噻森铜在烟草上及其他农作物上安

全使用提供参考。

１　材料与方法

１．１　仪器与试剂
１．１．１　主要仪器　Ａｇｉｌｅｎｔ１１００高效液相色谱仪（配ＤＡＤ检
测器）；涡旋混合仪（ＱＬ－９０１，其林贝尔仪器制造公司生产）；
旋转蒸发仪（ＲＥ－２０００／２０００Ａ，上海亚荣生化仪器厂生产）；
氮吹仪（Ｎ－ＥＶＡＰＴＭ，上海安谱科学仪器有限公司生产）；水
浴恒温振荡器（ＳＨＺ－Ａ，上海博讯实业有限公司生产）；循环
水式多用真空泵（ＳＨＢ－Ⅲ，郑州长城科工贸易有限公司
生产）。　
１．１．２　试剂　甲醇（分析纯、色谱纯），乙腈（色谱纯），乙酸
乙酯、二甲基甲酰胺、冰乙酸、盐酸、氢氧化钠、硫代硫酸钠、碳

酸钾和硫化钠均为分析纯；超纯水，硅藻土 Ｃｅｌｉｔｅ５４５，无水硫
酸钠（４５０℃ 烘烤４ｈ，于干燥器中保存）；噻森铜标准品（纯
度９５．６％，浙江东风化工有限公司提供）；２－氨基 －５－
硫基－１，３，４－噻二唑（ＡＭＴ）标准品（纯度９８．０％，购于北京
百灵威有限公司）。

１．２　试验方法
１．２．１　样品的提取和净化　衍生和提取：称取１０．０ｇ烟叶
样品置于１５０ｍＬ锥形瓶中，然后加入５０ｍＬ０．５ｍｏｌ／Ｌ硫代
硫酸钠溶液，在６０℃ 恒温水浴中，衍生反应振荡提取２ｈ，取
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