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摘 要 通过采集武汉市郊农田表层主;在用 ( ;C- E(‘ Il 法分析了 土猿中 HCH (六六六人 DDT(漓满 移〉及其代

谢物 的残留 情 况结果表明 HCH戎留 低于 OUT . L HCH R 介 于 O. 1 8 ~ 1 8 . 90 ng · g 平 均 值 为

1.97 吨咱 \ L J)DTR 介 于1 目~165 . 34 nlo': · lo': 千均位为 3 1. 41 nf.': · f.': 1 残 留水千较高的是 p. p/ - J)DE、

p. p'- 1)1川 和 p . p ' - Din 部分表层土坡中 的 L DDTs 超 出 了 中 国土坡环境质量标准的 自 然 背录位 初步分

析结 束表明 武汉市郊主坡中 HCH 及 III汩的含 量处于低浓度水平
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近年来.食品安全已引 起有关部门 与学者的

广泛关江，从农回到餐桌的食品检就'1. 一直是保障

食品安全所强调的人韭食用的大部分食品由在

产品转化而 来. 土壤环境安全问题直接影响T食

品的安全食品安全问题中较为吁怕的一类污染

物是持久性的有机污染物，它在环境中长期存在，

很难分解，进入人体后蓄积在脂肪里，威胁群众的

身体健康而有机且农药是持久性有机污染物的

典型扎在.其理化性质稳定，难以降解.容易在环

境中积罩 ，并由 于其高毒性而对生忐环珑和人体

健康存在潜在风险【口豆然中国自 1 983年开始适

步禁用有机氧农药 .但研究在明 L2-51 . HCH和 DU'I

在国内大部分地区的环境介盾中都有残留.土壤

中的有机且农药残留会直接阜害陆地生物，也会

通过她在径流释放到水体影响水生生物，并会通

过食物链的生物富 集而危害人体健康L~-7J 本研克

革靠武汉市郊典型草地土壤，分析土坡中 HCH和

DDT 残 留 的分布特征 ，研 克有机品农药 的 同 革 物

残留状况，为该地区的持久性有机污染物和食品

安全风险评价积罩基础数据

1. 1 仪器与试剂

盒式抽提革直p氨吹浓缩仪(德国 Barkey) ; 旋

转草皮仪(瑞士 I3u-Chi ) ;层析拉

HP-68 90 气相 色谱仪 ( GC) ， 电 于揣在检酬 器

(Eζ:0) . IIP-PA5- 1 7Q l 毛细柱 ， 规格为 0. 32 川nX

30 m X O. 25μm ， 固 定相为 (睛量分数为14%氧丙

基革基)甲基翠硅轧境

二氯甲坑 、正 己坑 . 甲 苯 、 丙 嗣 、拉底和弗 罗里

土(和径 O. 240~ O. 065 mm)购 自 桂 国 Merck 公司

标准品购自 Sigma Aldricn 公 司 ， 包 括α HCH 、 H

HCH ， y-HCH 、δHCH 、p ， p'-DDE ( 滴 滴伊Lp ， IJ'

。υυ(滴 滴 滴 ) 、。 ， p P DυD、 p . p ' -DD'! 共 8 种

1. 2 实验方法

1.2. 1 样品采集与 处理 在武汉市郊某且不 同藐

革基地采集土壤 11份， - 20 ·C冷冻过夜后 ， 用 冻干

机真宜将冻 T燥.将冻于底泥样品用研钵研碎 .过孔

径为 O. I S nun 的 筛子 ， -2 丁 ℃保存直至分析

1. 2. 2 分析方法 准确称取2 日 土壤样品 . 加入

到l 已用 甲苹预抽提 4 h 的 索式抽提革置中 . 同 时加

入干净铜粉网正巳蝇=丙嗣(体积比 1 : 1 ) 索 氏

提取 24 h 提取液旋转革发王约1 TTlL ， 依次经过

旧下净化步骤 ， (] )阜段混合硅胶拉净化 从下到
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2 结果与讨论

T~L1c 1 Conccmra t i or 唱 。f n eTT and DDT in The soils

collected from Wuhan rural sit创

(ng ' g 1)
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武汉市郊( 2008 )

苏 南地区 (汉J0 4F'J

又津地区〈却03 ) [ :<J

t 湖地区 ( 200 4 )川

罗马尼盈莱 西者却 ( 1-，，-'崎y

r"",\) (2001)<'>

状况 比较可知武汉市郊所喇 HCH、 OU'1与我国

其他地巨大致相当 ，其中注~ He比 较低 ( 0. lS~

18. 90 n~ ·~- I) . 在扎 国 土壤标准背景值 内. DD'!

污染略为产重 ， 11个样品中有 2个测出二J DD I s

含量超出中国 土壤环境质量梓准中自然背景位

(50 ng o g-- 1 ) ， 最高值达到165.34 n~· ~- l

表 2 或国部分池区土雄中 TlCII ， DDT钩含量对比

Table 2 Hc n a时 DDT ω"凹TTat1(川崎 in thc soils ool1cn oo

frumWuhan rural sites and oth四 areas

2.2 HCH 和Dυl 的残留王丹

HCH 和DDT在土壤中的残留存在较大的差

异 ， D口T残留明显高't lICI T. 在混合 llCll 中 ， 包

含有质量分数分别为大约 55 % ~ 80 % α llC ll、

j %~14% ~ HCH 、 1 2 %~ 15 % y HCH 、 2 %~ 10 %

δ HCH 和其他少量有机氧化物 . 不 同 开构体的稳

定性和毒性不同，闵而其在环3且中的降解这丰也

不同 {微生物降解过程中，脱氯速度由大到小的顺

序为 γ HCH>α HCH > δ HCH> ~-HCH ，混合

llCll 中 α llCll /γ llCll 大约 为 4 ~ 7 ， 大 于或 小

于这一范闺 则说明在生了环艳主化【 1<>- 11】国 1在

明武汉市郊土壤中残留HCH 1 种开构体含量顺

序依次为 y-HCH> &-HCH>α HCH > ~-HCH .

其中 γ HCH是主要的污染物 土3革中 HCH 同草

物之间发生了明显转化总体而言 ， 1lCll在被禁

用 20多年之后.其污染已经大幅降低.同1\物间

的分布趋向均匀国1中，o ， p ' Din 在 4 种 同 系

物 中含量最他 . p . p ' -DU'l 和 p . p ' -DUE 是武汉 市

郊土展中的主要污染物.商品 DD'l中包含质量分

数分别为约 75 % p ，p '-DDT 、 1 5 % o. p ' -DDT 、 5 %

p , p '-DDE ， 少 于 0 . 5 % 的 p ， p ' -DD口 和 其 他 物

睛【"】 口DT在反气条件下进行还原脱且反应 . 主

妥降解为 DDD主化合物，而在好气条件下则 主妥

代谢转化为 DOE. ( 000+υDE) 和 υ!y1 的 比值

可大致反映环境中 υυI的降解行为，武汉市郊土

壤中(在l) ， DDT的分布顺房依次为 p， p'-DDT>

p , p' -DDE> p . p '-D口D> o ，p '-DDT. 结 果在明在

DDT 被禁用 近 20 声 年后 ，其主体 p ， p'-DDT 已 大

多 降解为 DDE和 DDD但另 一万面 ，该地区 的 p ，

p' υ口 l 残 留 量相对于 DD'1 总 体 而 言依然偏 高

变异检出丰/

5. '夜 %

93.6
72.3

94.5
96. 4­
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) 00

15. 3
95.6

，均4矗〈于 1世 ) /

("g . g- I)
0. 4-6
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0. 48

12. 82
3 盹

1. 2S
1 3 创

1. 97
31. 4-1

含量范圈〈于乡"
有机县农药 I

〈吨 . g- ' )

,,-HCH Nn~ 3 . 92
fl lICII ND~3. 45
"1 Hell ..，m~ s 日

a He ll ND~ 7 . 48
叫- DOE 0. 75- -76. 12
p,p'- DOD 0. 31- -35. 71
0,pi_DDT :"10- -12. S1
p,p'- DDT ~D- 1 2队 5

L; HCHs 0 . 1卜 18.ω

〉 、 ι ι r s 1. 8 2~ 1 6 5 . 3 4-

注 ， .'lD 木检 .

在 2 列出了国内外部分土壤中有札轧残留量

2. 1 在层土壤中 HCH 和 DDT 的残留

8 种有机氯农药 在武汉市 郊绝大部分在层土

壤中都有不同程度的检出 ，除。 ， p' DIn 的检 出

率较低(质量分数为 45 . 3 % ) 外 ， 其他物质 的检 出

率都较高 ，其中 p ， p ' -DDE、机 p '-DDD的检出卒为

100% 残留量最高的p，p'-DDT 为1 3. 66ng og \其

次是 p ， p ' DDE 12. 82 ng • g \p. p' J)J) J) 3 阔 叫 ­

g-l ，各个 HCH 同 系 物 的含量普遍较低， 在 O. 1 2 ~

0 . 6 1 01': ° 1o{- 1 之 间 ， 如， 在 1 所 示 不 同 地 点 的

TI CTI .D口T 含量差异较大

表 1 武汉市郊土穰 HCH 、DDT 的钱甸

上依次填克元水草酸钧 、 中性硅脏、质量分较为

44 %政性硅胶 、 中性硅胶及元水吼酸的 ， 填克拉m

50 TIl T 正 己跑预沈后 ，加入样品浓缩提取液 ， 克用

20 mL 正 己垃淋洗去除串睛 ， 再用100 m L 95 l ;)

(体积比)正 己盹/二虱甲盹混合浓剂 沈庇，沈沉淀

浓缩川 2)弗罗 里土柱净化弗罗 里土克 活化

(1 10 L .21 h) . 称 ;) g 于层析拉上 ，先用30 mL 95 :

5 ( 体券、 比 ) 正 己埠/二轧甲蝇预沈填补柱 ， 上样后

用 80 TIl l 归 。 旧体积 比 )正 己民/二品甲民淋洗 ，

再样品溶液经旋转草皮浓缩后.再用细小的虱气

流走容至1 mI. ， 用 于 〈议， 检制.

GC(气 相 色谱 ) 条件 初 始 炉 温 60 {， 保持

1 min ， 以 20 L ' min- 1
升到1 65 °C .保持 3 min ， 然

后以 10 巳 o min- 1 升到I) 280 ·C .保持 6 min 不分流

进样 1 min ， 进 样 口 温 度 220 "C ， 检 剧 器 温 度

280 ·C . 载 气 为 高 地 氧 气 ( 9 9 . 999 % ) .往前压为

so kPa.进样量为 1 μL

所剧化合物使用标准样品的保留时间定性，峰面

积外标法定量方法的桂出限为O. O l ~O. 50 ng. ~-l .

回收丰为 90. 4 % ~ 105. R%，相对标准偏差 3% ~

11 %.满足超痕量有机化合物残留分析要求
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(睛量分数 13. 0 % ) ， 说明 近期仍有新的 污染源进

入 ，这可能与 DDT 的替代品三氯杀椅醇的使

用有关

刷
刷
刷
机
到%

。%

HCH

1 阳 % 口 p.p ' -DDE
臼 p，p ' - 1)1) 1)

曰 位飞P -DDT
DDT

80%

60%

啊"也

到"也 3重
0°;',

uυI

阁 1 表层土液中 HCH ，DDT 的分布

Fig. l Distr ibution o f HCH and DDT in up per sωh

3 i!主 i吾

武汉市郊 $..层土壤中 IICII 、 DDT均有检:l<

L; HCHdj-子 O. 1 8 ~ IS . 四 吨 O K"- 1 之间 ，平均值

为 1. 97 吨 .g ，L;orrr，介于 L阻- 1白 血 咱 og 1 ,

平均值为 31. 41 n g- O ~ ' . DDT 及其代谢物的残留

明显比 IICII的 同 罪物高有机氯农药的用量、种

类和土埃物化性质等都可能对土埃中 HCH ，J) [)T

的 含量造成影响相步分析结 呆在明武汉 市郊 土

壤中 HCH J，之 DDT 的含量处 于低浓度水平 .但 由

F持丸性有机污染物对环珑与 生物的苦响长期 存

在，其长期暴露对食品安全的影响还有待进一步

研克
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characterized by sca n ning elect ron microsα)py a nd cap illary rheometer. T h e results s how th at the

HIPS/ MH composite is a shear--thinnin~ non-~ewtonian. and its a pparent visco sity and non-Newtonian

itHle x ( η ) aH~ bi J{ger lhan th ose o f th e TIIPS melt . TI附 appanm l. VI:;止。sity lI THI II o f I ITPS/岛1II

co m pos Ites mecca时 ，with t he in creasing o ( M H load ing. The PS encaps ulated on M H w hiskers surface

enhances the in terface adh es io n hetween in organic part且cles and HIPS m at rix , and obv且ously red uces t h e

fl ow ac tivat io n ener~y (t"E ) of t h e HIPS/MH ι:omposl te

Ke:r words : hit{h illlp1ict polys lyren白 TTlaw陀sium hydro刘de whiskers ; in si lu cope才yTTlenzallon♂ rheolowcal

pro perty

本文编辑:张瑞
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Residue analysis of organoohlorine pesticides in soil from Wuhan rural

JIN Shi-wei 1 ,2 .LI Ming l .LIAU Tao3 . H UI Yang 2 .XUYing

( 1. School of Chemical Enf'(ineerinf'( and Pharmncy. Wuhnn I n，~t i t u l e of Technolof'(y. Key L1.boralOry for (;reen (丁hemi cnl

Proα，-'\.S or M山istry of Education. Wuhan 430074.China ;2. State Key Laboratory of Freshwater Ecology and H皿echnology

Insti tutc of Hydrobiology. Chincsc Academy of Scicnccs. Wuhan 430072.China ;

3. I n，~t i t u l e for Farm l'roducts I' roces s i fi问g and :'il"uclear-Af'(ricultural Technolof'(y.H uIJei Acndemy of Agricultural

Sc i创nces . Hubei Innovation Center or Agricultual Science and Technology. Wuhan 430064 . China)

Abstract ; T h e residues of DDT an d it s metabo lites ( DOT s ) and h exach lor ocycl oh exan e isom盯S

( II< l Is ) in topsoi l from 飞iVuhan R u ral w ere ana lyse(l h y GC- EC D melhod. The resu lt s show ell [h e

co ncentr ation o f L H CHs a nd L DDT s in t h e soi l ranged fro m O. 18- 18 . 90 ng • g I and 1. 82

165.31 ng . g- l respectively ,and the m ean of them were 1. 97 r电 . g- I and 31. 11 nε . g- I , re spectively. 11

was found t h at I: DDTs concentrations in some sa m ples (2 ou t of 11 ) exceede d the off icial Chinese

nortn s fo r DDT. And lh e pr elim inary resu lt s r evealed t 七e co ncen lfa l io ns of DD T s and H Cll s wer e lo w

in soils (rom 飞Wuhan R ural

Ke)' words: DDT; HCH ;soi1;gas chromato只raphy

本文编辑，;长瑞

合
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Synthetic innovation of 2-amino-4-methoxypyrimidine

WA NG Kai , DENG Yan-li , GE Yan-li , Z IlA NG Xiu-lan , } rJ Xiu-lian 领

(Key Laboratory for Green Chemical Process of 沁fini stry of Education

Wuhan Insrirut<,of T叶lTIo1ogy . Wuhan 130071,China)

Ahstract ; 2 Amino 4 mcthoxypyrimid ine w as prepared hy mctho xyla t ion r ea ct io n o( t h e inter mediat e 2

am ino-{ -ch loropyr im idin e w h ich can be o btained through ch lori nat ion reac t且on of i socytosi ne 出a

startin/J: materiaL The structure w a s characterized b y 1H ~~fR ， MS and el em ental anal ysis. Ba se d o n

r eactitl J{ co n(lit io ns an(l o perat in J{ p rocesses , le chno lo J{i cal in no va tion o f 2-amino-4-m et hoxypy rimi dine

was 町eomplished in or der t o he mor e (itted fo r ind us t rial p rod uction h时~a llse o f low cost , ea sy p ro cess

an d high y且dds.
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