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羊毛脂中游离羊毛醇和残留农药的含量测定 
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摘要：目的  采用气相色谱法测定羊毛脂中游离羊毛醇以及残留农药的含量，并评价方法可能性。方法  使用凝胶渗透

色谱(gel permeation chromatography，GPC)进行前处理，分别采用气相色谱-火焰离子化检测器法(GC-FID)与气相色谱-质
谱联用法(GC-MS)测定游离羊毛醇及残留农药的含量，以保留时间定性，总峰面积定量。结果  GPC 前处理系统的回收

率均符合要求。在建立的 2 种方法下，各待测物分离良好；线性关系良好 (相关系数均>0.999 5)；平均回收率为

90.49%~102.78%(n=6)。3 个批次的羊毛脂中游离羊毛醇含量均<2.84%，另外 1 个批次的羊毛脂中有顺氯菊酯和反氯菊酯

检出，其他残留农药均未检出。结论  本实验建立的 GPC-GC/FID 和 GPC-GC/MS 法专属性良好，精密度、准确度较高，

耐用性好，可用于羊毛脂中游离羊毛醇和 6 种有机磷和拟除虫菊酯类残留农药的含量测定。同时，本研究可为羊毛脂质

量控制提供参考。 
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ABSTRACT: OBJECTIVE  To determine the content of free lanolin alcohol and residual pesticides in lanolin by gas 
chromatography, and to evaluate the feasibility of the established method. METHODS  Gel permeation chromatography(GPC) 
was used for pretreatment, and the contents of free lanolin alcohol and residual pesticides were determined by GC-FID and 
GC-MS, respectively. And the qualitative analysis was conducted based on the retention time and quantitative analysis was 
conducted by total peak area. RESULTS  The recovery of GPC pretreatment system met the requirements. Under the two 
established methods, the determinand were well separated; the satisfactory linearity with good correlation coefficients >0.999 5 
were obtained; and the average recoveries were in the range of 90.49%−102.78%(n=6). The content of free lanolin alcohol in 3 
batches of lanolin was <2.84%, cis-permethrin and trans-permethrin were determined in lanolin and the other residual pesticides 
were not detected. CONCLUSION  The GPC-GC/FID and GPC-GC/MS method established in the study have good specificity, 
high precision, accuracy and robustness, which can be used for the separation and determination of free lanolin alcohol and six 
organophosphorus and pyrethroid residual pesticides in lanolin. At the same time, this study can provide reference for the quality 
control of lanolin. 
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羊毛含脂量 9%~12%，中国作为产羊毛大国，

每年可供回收的羊毛脂约有万余吨，为羊毛脂的加

工利用提供了丰富的原料市场[1-3]。羊毛脂具有很

好的乳化及渗透作用，被广泛应用于化妆品、医

药、皮革以及其他精细化工领域[4]，尤其作为化妆

品和医药乳膏基质有很大的使用和发展空间[5-6]。

羊毛脂中含有的羊毛醇成分复杂，是脂肪族单醇、

甾醇、三萜醇和少量碳氢化合物和氧化产物的混

合物，但不少研究表明其为致敏成分，可引起严

重的过敏性皮炎[7-10]；其次，在羊生长和羊毛储存

过程为防治细菌、病毒和寄生虫会使用亲脂性杀

虫剂，这些杀虫剂大多数会对人体健康和生态环

境造成危害，如有机氯农药具有潜在致癌性，有

机磷农药会破坏神经系统，拟除虫菊酯类农药会

对人的皮肤乃至神经系统造成伤害。使用者接触

后累积在体内，造成长期危害[11-14]。美国药典和
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欧洲药典中对于游离羊毛醇和有机磷类、有机氯

类以及拟除虫菊酯类农药的残留量都有明确限量

规定[15-16]，而中国对于羊毛脂的研究起步较晚，

中国药典对于羊毛脂的指标仅限于性状、鉴别、

酸碱度、氯化物等检查[17]，无其他标准方法可供

参考。鉴于国内对于羊毛脂中羊毛醇以及残留农

药的提取、富集和测定方法研究甚少，本研究参

考有关文献，采用凝胶渗透色谱法(gel permeation 
chromatography，GPC)提取和富集羊毛脂中的待测

物，建立气相色谱-火焰离子化检测器法(GC-FID)
测定游离羊毛醇，浓缩倍数高；建立 GC-MS 同时

测定 6 种残留农药，为国内羊毛脂产品质量控制

提供参考。 
1  仪器与试药 

岛津 GC-2030 气相色谱仪(含 AOC i+s 自动进

样器和 FID 检测器)、岛津 QP-2020 气相色谱仪(含
MS 质谱检测器)均来自日本岛津公司；中压玻璃

层析柱(上海厦美生化科技发展有限公司)；SQP 电

子天平(赛多利斯科学仪器有限公司)。 
乙酸乙酯(色谱纯，批号：20210112；纯度≥

99.9%)、二氯甲烷(色谱纯，批号：20210906；纯

度≥99.5%)、正己烷(色谱纯，批号：20211122；

纯度≥99.9%)均购自永华化学股份有限公司；环己

烷(上海阿拉丁生化科技股份有限公司，色谱纯，

批号：J2028110；纯度≥99.9%)；二嗪农标准溶液

(100 μg·mL–1，1 mL)、乙硫磷标准品(250 mg，

1 mL)、顺氯菊酯标准溶液(100 μg·mL–1，1 mL)、
反氯菊酯标准溶液(100 μg·mL–1，1 mL)、氯氰菊

酯标准溶液(1 000 μg·mL–1，1 mL)、溴氰菊酯标准

溶 液 (100 μg·mL–1 ， 1 mL) 、 苝 -d12 标 准 溶 液

(100 μg·mL–1，1 mL)均购自北京曼哈格生物科技有

限公司；Bio-Beads SX-3 和 SX-8 凝胶填料[Bio-Rad
伯乐生命医学产品(上海)有限公司]；羊毛脂标准

品(20 g，批号：R100E0)、羊毛醇标准品(5 g，批

号：GOC421)购自北京北方伟业计量技术研究院；

羊毛脂供试品(某企业，批号：A1#，A2#，A3#)。 
2  方法和结果 
2.1  羊毛脂中游离羊毛醇含量测定 
2.1.1  GPC 及 GC 条件  凝胶填料为 Bio-Beads 
多孔交联聚苯乙烯聚合物 S-X8；柱高及内径：

85 cm×16 mm ； 洗 脱 剂 为 二 氯 甲 烷 ； 流 速 ：

5 mL·min–1；上样量：2 mL；待测物收集体积为

63~133 mL。Aglient DB-1 色谱柱(30 m× 0.32 mm，

0.52 μm)；载气：N2；色谱柱流量：1.00 mL·min–1，

进样量 1.0 µL，不分流进样，进样口温度为 290 ℃；

柱温程序：起始温度为 230 ℃；以 12 ℃·min–1 升

温至 290 ℃，维持 50 min；FID 检测器温度为

300 ℃。 
2.1.2  羊毛醇标准溶液的制备  精密称取羊毛醇

标准品适量，加正己烷溶解并稀释至刻度，摇匀，

即得羊毛醇标准溶液。 
2.1.3  羊毛脂标准品溶液的制备  精密称取羊毛

脂标准品 5 g，置于 50 mL 量瓶中，加二氯甲烷溶

解并稀释至刻度，摇匀，即得羊毛脂标准品溶液。 
2.1.4  羊毛脂供试品溶液的制备  精密称取羊毛

脂供试品 1 g，置于 10 mL 量瓶中，加二氯甲烷溶

解并稀释至刻度，摇匀，即得供试品溶液。 
2.1.5  系统适用性试验  精密移取 2 mL“2.1.3”

项下羊毛脂标准品溶液注入 GPC 系统，收集前

63 mL 于圆底烧瓶中，旋蒸浓缩，试验平行进行 3
次，按照公式(1)计算羊毛脂标准品回收率，平均

回收率为 91.49%，RSD 为 0.70%；精密移取 2 mL 
“2.1.2”项下羊毛醇标准溶液注入 GPC 系统，收

集 63~133 mL 于圆底烧瓶中，旋蒸浓缩，正己烷

复溶后定容至 2 mL。取上述溶液，按“2.1.1”项

下气相色谱条件测定，按外标法以总峰面积计算

羊毛醇的回收率，试验平行进行 3 次。结果表明，

羊毛醇的平均回收率为 107.21%，RSD 为 1.39%。

在规定收集体积内，羊毛脂与羊毛醇的回收率较

高，此凝胶系统适用。 

R’= 100%i ow w
w
− ×

           
(1) 

式中： iw ，收集 0~63 mL 组分旋蒸浓缩后圆

底烧瓶的质量； ow ，圆底烧瓶原始质量；w，羊

毛脂标准品上样质量。 
2.1.6  专属性试验  分别取空白溶剂正己烷、洗

脱溶剂二氯甲烷、羊毛醇标准溶液和过 GPC 柱后

的羊毛脂样品溶液，按“2.1.1”项下气相色谱条

件进样并记录色谱图。结果见图 1，空白溶剂在羊

毛醇标准溶液和过 GPC 柱后的羊毛脂样品溶液色

谱峰相应位置上无干扰。 
2.1.7  检测限与定量限  将“2.1.2”项下羊毛醇

标准溶液逐级稀释，按“2.1.1”项下气相色谱条

件进样，记录信噪比。当信噪比约为 10∶1 时，

羊毛醇定量限浓度为 10 µg·mL–1；当信噪比约为

3∶1 时，羊毛醇的检测限浓度为 2 µg·mL–1。定量 
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图 1  GC 色谱图 
A−羊毛脂样品溶液；B−羊毛醇标准溶液；C−洗脱溶剂二氯甲烷；D−空白溶剂正己烷。 
Fig. 1  GC chromatograms 
A−lanolin sample solution; B−lanolin alcohol reference standard solution; C−elute solution dichloromethane; D−blank solvent n-hexane. 
 

限溶液连续进样 6 针，总峰面积 RSD 为 6.61% 
(<10.0%)。 

2.1.8  进样精密度试验  精密吸取“2.1.2”项下

羊毛醇标准溶液，按“2.1.1”项下气相色谱条件

连续进样 6 次。羊毛醇总峰面积 RSD 为 2.61%，

表明进样精密度良好。 
2.1.9  线性关系考察   精密称取羊毛醇标准品

10 mg，置于 10 mL 量瓶中，加正己烷溶解并稀释

至刻度，摇匀，即得 1 mg·mL–1 的羊毛醇储备液。

精密移取相应储备液置于量瓶中，配制成 2% 
(0.01 mg·mL–1) ， 50%(0.25 mg·mL–1) ， 100% 
(0.5 mg·mL–1) ， 150%(0.75 mg·mL–1) ， 200% 
(1 mg·mL–1) 系 列 浓 度 的 对 照 品 溶 液 。 分 别 按

“2.1.1”项下气相色谱条件进样，记录峰面积。

以羊毛醇标准溶液浓度(mg·mL–1)为横坐标(x)，羊

毛醇总峰面积为纵坐标(y)绘制标准曲线。其线性

方程为 y=1 165 678.60x–13 439.39，r=0.999 5。表

明羊毛醇在 0.01~1 mg·mL–1 内线性关系良好。 
2.1.10  准确度试验  分别精密称取羊毛醇标准

品 4，5，6 mg，置于 10 mL 量瓶中，移取“2.1.3”

项下羊毛脂标准品溶液溶解并稀释至刻度，摇匀，

即得 80%，100%，120%供试品加样溶液。分别精

密移取上述溶液按“2.1.1”项下经 GPC 前处理后，

进样，记录总峰面积，并计算回收率及 RSD，结

果见表 1。 
2.1.11  耐用性考察  精密移取“2.1.4”项下羊毛

脂供试品溶液，按“2.1.1”项下 GPC 前处理后于

气相色谱进样，记录峰面积。分别改变参数起始

柱温(230±5)℃、进样口温度(290±5)℃和检测器温

度(300±5)℃，考察对含量检测结果的影响。在各

变动色谱条件下，羊毛醇测得含量的 RSD 分别为 

表 1  准确度试验结果(n=3) 
Tab. 1  Results of accuracy tests(n=3) 

样品浓度/
mg·mL–1

加入浓度/
mg·mL–1 

测得浓度/ 
mg·mL–1 

回收率/ 
% 

平均值/
% 

RSD/%

0.933 4 0.437 0 1.408 9 102.81 

102.59 1.06 

0.933 4 0.437 0 1.409 5 102.85 
0.933 4 0.437 0 1.409 5 102.85 
0.933 4 0.500 5 1.449 5 101.09 
0.933 4 0.500 5 1.457 9 101.68 
0.933 4 0.500 5 1.448 2 101.00 
0.933 4 0.632 0 1.622 8 103.67 
0.933 4 0.632 0 1.621 3 103.57 
0.933 4 0.632 0 1.625 3 103.83 

 

3.25%(n=6)，2.70%(n=6)，1.98%(n=6)；所有色谱

条件下羊毛醇含量的 RSD 为 2.43%，证明此方法

耐用性良好。 
2.1.12  样品含量测定  按“2.1.4”项下方法配制

供试品溶液，分别对 3 个批次羊毛脂样品中羊毛

醇的含量进行检测，批号分别为 A1#，A2#和 A3#。

分别取羊毛醇标准溶液和各批次供试品溶液按

“2.1.1”项下 GPC 前处理后于气相色谱进样，记

录总峰面积。各批次羊毛醇含量结果见表 2。 
 
表 2  样品含量测定结果(n=6) 
Tab. 2  Results of sample content determination(n=6) % 

样品批号 检测结果 RSD 

A1# 2.84 5.23 

A2# 1.05 2.08 

A3# 1.22 3.96 

 
2.2  羊毛脂中残留农药的测定 
2.2.1  GPC 及 GC 条件  凝胶填料为 Bio-Beads 
多孔交联聚苯乙烯聚合物 S-X3；柱高及内径：

40 cm×26 mm；洗脱溶剂为乙酸乙酯∶环己烷=1∶

7；流速：6 mL·min–1；上样量：5 mL；待测物收
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集体积范围为 130~400 mL；岛津 SH-Rxi-5ms 色

谱柱(30 m×0.25 mm，0.25 μm)；载气：He；色谱

柱流量：1.75 mL·min–1，进样量 1.0 µL，不分流进

样，进样口温度为 300 ℃；柱升温程序：初始温

度 50 ℃，保持 1 min，以 25 ℃·min–1 的速率升到

200 ℃，再以 10 ℃·min–1 的速率升到 300 ℃，保

持 10 min；质谱：采用 EI 电离方式，电离能 70 eV，

离子源温度为 250 ℃，接口温度为 250 ℃，溶剂

延迟时间 6 min，扫描模式为 SIM。 
2.2.2  混合标准溶液的制备  分别精密移取乙硫

磷标准品、二嗪农标准溶液、顺氯菊酯标准溶液、

反氯菊酯标准溶液、氯氰菊酯标准溶液、溴氰菊

酯标准溶液和苝-d12 标准溶液适量，加洗脱剂制

成每 1 mL 含 0.5 μg 的 6 种农药和内标的溶液，作

为混合标准溶液。 
2.2.3  羊毛脂标准品溶液的制备  精密称取羊毛

脂标准品适量，置于 50 mL 量瓶中，加洗脱剂溶

解并稀释至刻度，摇匀，即得浓度为 0.1 g·mL–1

羊毛脂标准品溶液。 
2.2.4  羊毛脂供试品溶液的制备  精密称取羊毛

脂供试品 1 g，置于 10 mL 量瓶中，加洗脱剂溶解

并稀释至刻度，摇匀，即得供试品溶液。 
2.2.5  系统适用性试验  精密移取 5 mL“2.2.3”

项下羊毛脂标准品溶液注入 GPC 系统，收集前

130 mL 于圆底烧瓶中，旋蒸浓缩，试验平行进行

3 次，按照公式(1)计算羊毛脂标准品回收率，平均

回收率为 99.91%，RSD 为 2.61%；精密移取 5 mL 
“2.2.2”项下混合标准溶液注入 GPC 系统，收集

130~400 mL 于圆底烧瓶中，旋蒸浓缩，正己烷复

溶后定容至 2 mL。取上述回收溶液，按“2.2.1”

项下气相色谱条件测定，按内标法以公式(2)计算 6
种残留农药的回收率，试验平行进行 3 次，结果

见表 3。在规定收集体积内，羊毛脂与 6 种残留农

药的回收率较高，此凝胶渗透系统适用。 

1 2

2 / 100%
5 /

A AR
A A

×
×

′×=           (2) 

式中：A 表示回收溶液中各组分的峰面积；A′
表示回收溶液中苝-d12 内标的峰面积； 1A 表示混

合标准溶液中各组分峰面积； 2A 表示混合标准溶

液中苝-d12 内标的峰面积。 
 
表 3  系统适用性试验结果 
Tab. 3  Results of system suitability % 

名称 回收率 RSD 

二嗪农 102.08 4.33 
乙硫磷 105.56 3.98 
顺氯菊酯 102.41 1.07 
反氯菊酯 103.93 1.03 
氯氰菊酯 94.68 3.14 
溴氰菊酯 91.03 0.34 

 

2.2.6  专属性试验   精密移取空白洗脱剂、经

“2.2.1”项下 GPC 处理后的羊毛脂空白基质和

“2.2.2”项下的混合标准溶液经“2.2.1”项下气

相色谱-质谱方法进行测定，记录色谱图。结果显

示，空白溶剂无干扰，空白基质无干扰，二嗪农、

乙硫磷、顺氯菊酯、反氯菊酯、氯氰菊酯、溴氰

菊酯和苝-d12 内标物之间分离度良好，相互之间

无干扰，见图 2。 
2.2.7  检测限与定量限  将“2.2.2”项下的混合

标准溶液逐级稀释，经“2.2.1”项下方法进行测

定，记录信噪比，以信噪比约为 3∶1 时为检测限， 
 

 
 

 

图 2  GC-MS 色谱图 
A−混合标准溶液；B−空白溶剂；C−羊毛脂空白基质溶液；1−二嗪农；2−乙硫磷；3−顺氯菊酯；4−反氯菊酯；5−氯氰菊酯；6−苝-d12；7−溴氰菊酯。 
Fig. 2  GC-MS chromatograms 
A−reference standard solution; B−blank solvent; C−lanolin blank matrix solution; 1−diazinon; 2−ethion; 3−cis-permethrin; 4−trans-permethrin; 
5−cypermethrin; 6−perylene-d12; 7−deltamethrin. 
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以信噪比约为 10∶1 时为定量限。二嗪农检测限

浓度为 0.01 μg·mL–1，定量限浓度为 0.03 μg·mL–1；

乙硫磷检测限浓度为 0.001 μg·mL–1，定量限浓度

为 0.004 μg·mL–1 ； 顺 氯 菊 酯 检 测 限 浓 度 为

0.01 μg·mL–1，定量限浓度为 0.03 μg·mL–1；反氯

菊酯检测限浓度为 0.01 μg·mL–1，定量限浓度为

0.03 μg·mL–1 ； 氯 氰 菊 酯 检 测 限 浓 度 为

0.05 μg·mL–1，定量限浓度为 0.15 μg·mL–1；溴氰

菊酯检测限浓度为 0.05 μg·mL–1，定量限浓度为

0.15 μg·mL–1。 
2.2.8  进样精密度试验  将“2.2.2”项下的混合

标准溶液在气相色谱-质谱系统中连续进样 6 次，6
种残留农药色谱峰的保留时间和峰面积的 RSD≤

2.20%，表明进样精密度良好。 
2.2.9  线性关系考察  分别精密移取适量乙硫磷

标准品、二嗪农标准溶液、顺氯菊酯标准溶液、

反氯菊酯标准溶液、氯氰菊酯标准溶液、溴氰菊

酯标准溶液置于 10 mL 量瓶中，加空白溶剂稀释

至刻度，摇匀，即得 6 种农药待测物浓度约为

1 μg·mL–1 储备液。分别精密移取 0.3，0.5，0.8，1，

1.5 mL 上述储备液和 10 μL 内标溶液，置于 2 mL
量瓶中，加空白溶剂稀释至刻度，摇匀，即得系

列质量浓度的混合标准溶液。将上述线性溶液按

“2.2.1”项下气相色谱-质谱条件测定，以浓度为

横坐标(x)，6 种农药待测物与内标物峰面积比值

(A/A 内)为纵坐标(y)，进行线性回归，各残留农药

在 0.015~0.75 μg·mL–1的回归方程和相关系数见表

4，线性关系良好。 
2.2.10  准确度试验  分别精密移取适量各农药

待测物与内标物标准溶液，移取“2.2.3”项下羊

毛脂标准品溶液并稀释至刻度，摇匀，即得 80%，

100%，120%供试品加样溶液。分别按照“2.2.1”

项下分析方法进行 GPC 前处理，注入气相色谱-
质谱仪进行测定，以 6 种农药待测物与内标物峰

面积比值(A/A 内)计算回收率。试验平行进行 6 次。

二嗪农回收率为 90.49%，RSD 为 4.34%；乙硫磷

回收率为 104.02%，RSD 为 3.67%；顺氯菊酯回收

率为 98.32%，RSD 为 3.57%；反氯菊酯回收率为

99.18% ， RSD 为 2.91% ； 氯 氰 菊 酯 回 收 率 为

102.78%，RSD 为 3.17%； 溴 氰 菊 酯 回 收 率 为

97.06%，RSD 为 3.11%。说明本法准确度良好。 
2.2.11  样品测定  取 A1#、A2#、A3# 3 批羊毛脂

样品按“2.2.4”项下方法配制样品溶液。将待测

样品溶液分别按照“2.2.1”项下分析方法进行 GPC
前处理，注入气相色谱-质谱仪进行测定，记录峰

面积和色谱图，按照公式(3)计算，含量计算结果

见表 5，供试品溶液的 GC 色谱图见图 3。 
 

表 4  回归方程和相关系数结果 
Tab. 4  Results of regression equations and correlation 
coefficients 

名称 回归方程 相关系数 
二嗪农 y=0.200 4x−0.010 9 0.999 8 
乙硫磷 y=0.916 1x−0.038 5 0.999 9 
顺氯菊酯 y=0.633 4x−0.006 5 0.999 9 
反氯菊酯 y=0.640 2x−0.008 7 0.999 8 
氯氰菊酯 y=0.287 9x−0.008 8 0.999 8 
溴氰菊酯 y=0.146 9x−0.005 9 0.999 7 

 
表 5  样品含量测定结果(n=3) 
Tab. 5  Results of sample content determination(n=3) 

μg·g–1 
批号 二嗪农 乙硫磷 顺氯菊酯 反氯菊酯 溴氰菊酯 氯氰菊酯

A1# N.D. N.D. N.D. N.D. N.D. N.D. 
A2# N.D. N.D. N.D. N.D. N.D. N.D. 
A3# N.D. N.D. 0.52 0.86 N.D. N.D. 

注：N.D.表示未检出。 
Note: N.D. meant not detected. 

 

 
图 3  供试品 A3# GC-MS 色谱图   
1−顺氯菊酯；2−反氯菊酯。 
Fig. 3  GC-MS chromatograms of A3# sample solution   
1−cis-permethrin; 2−trans-permethrin. 
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1 2
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2 /
5 /

C A AX
C A A

′′ ′×= ×
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           (3) 

式中， X ，羊毛脂中各农药残留组分的含量，

单位为 μg·g–1； C ，羊毛脂样品的浓度，单位为

g·mL–1； 1C ，混合标准溶液中各组分浓度，单位

为 μg·mL–1；A′ ，样品溶液中测得的各组分峰面积；

2A′ ，样品溶液中苝-d12 内标的峰面积； 1A ，混合

标准溶液中各组分峰面积； 1A′ ，混合标准溶液中

苝-d12 内标的峰面积。 

3  讨论 
3.1  前处理方法的建立 

羊毛脂基质比较复杂，为了能快速建立一个

较为适用的前处理方法，本研究参考了美国药典

(USP) 2016 版“Modified Lanolin”和欧洲药典(EP) 
2012 版“Wool Fat”项下的凝胶渗透色谱前处理方

法。首先对羊毛醇标准溶液进行 GPC 前处理，对

流出的组分进行分段收集，将收集到的组分浓缩

后经 GC-FID 分析，通过与标准溶液的色谱图对

比，逐步缩小收集范围，确定在 63~133 mL 的收

集范围内，羊毛醇可以得到充分的洗脱和较好的

回收率，其次，将羊毛脂样品溶液经 GPC 上样后，

收集 0~63 mL 流出组分于圆底烧瓶，旋蒸浓缩至

圆底烧瓶质量不再变化，记录圆底烧瓶前后质量

差，计算羊毛脂回收率，在 0~63 mL 的羊毛脂洗

脱较为充分。 
另外，对 6 种农药混合标准溶液进行 GPC 前

处理，对流出的组分进行分段收集，将收集到的

组分浓缩后经 GC-MS 分析，通过与混合标准溶液

的色谱图对比，逐步缩小收集范围，确定在 130~ 
400 mL 的收集范围内，6 种农药待测物可以得到

较为充分的洗脱和较好的回收率。其次，收集经

GPC 处理后的羊毛脂样品溶液的 0~130 mL 的流

出组分于圆底烧瓶，旋蒸浓缩至圆底烧瓶质量不

再变化，记录圆底烧瓶前后质量差，计算羊毛脂

回收率，在 0~130 mL 的羊毛脂洗脱较为充分。 
因此 终确定了 63~133 mL 和 130~400 mL 收

集体积内可以实现羊毛脂与游离羊毛醇和 6 种农药

待测物的良好洗脱和富集效果，以供进一步分析。 
3.2  游离羊毛醇测定方法及结果分析 

国内对于羊毛脂中羊毛醇的杂质前处理以及

检 测 方 法 研 究 较 少 。 USP 收 载 的 “ Modified 
Lanolin”品种下将 5 mL 0.1 g·mL–1 的样品溶液进

行 GPC 前处理，收集洗脱组分于 100 mL 量瓶后

定容。本研究建立的方法将 2 mL 同样浓度的样品

溶液进行 GPC 前处理，收集洗脱组分于圆底烧瓶，

精密移取 2 mL 溶剂洗瓶定容。相比 USP，待测样

品溶液的浓度提高了 20 倍，浓缩倍数提高，因此

检测限更低，更利于游离羊毛醇的检测。本研究

建立了 GPC-GC/FID 方法，FID 检测器灵敏度高，

对 于 羊 毛 醇 的 检 测 下 限 可 达 到 羊 毛 脂 质 量 的

0.002%，精密度和准确度高，耐用性好。USP 中

规定羊毛脂中游离羊毛醇的含量不得>6%，在测定

的 3 批羊毛脂样品中，含量分别为 2.84%，1.05%
和 1.22%，均在限定值以下，质量达标。 
3.3  残留农药测定方法的分析 

USP 中对于羊毛脂中有机磷农药和拟除虫菊

酯类单种农药的 大限度为 1 μg·g–1，总农药残留

量不超过 3 μg·g–1；相较而言，EP 中对于羊毛脂中

的农药残留量限度更低，限定单种有机氯农药残留

量不得>0.05 μg·g–1，其他单个种类的农药残留量不

得>0.5 μg·g–1，总农药残留量不得>1 μg·g–1。测定

的 3 批羊毛脂样品中有 1 批样品显示顺氯菊酯与

反氯菊酯的含量超出限度，需要注意此批羊毛脂

后续使用对于接触者的健康影响。 
区别于 USP 和 EP 标准方法中分别使用 FID

与 ECD 检测器分别测定有机磷和拟除虫菊酯类残

留农药，本研究采用 GC-MS 联用的方法快速地同

时测定羊毛脂中 6 种残留农药。就灵敏度和抗羊

毛脂基质的干扰性方面来说，此方法定性定量准

确度高，灵敏度高，对于单种农药检测限可达 ng
级别，抗干扰能力强，重复性和耐用性好。因此，

此方法可满足羊毛脂中 6 种有机磷和拟除虫菊酯

类残留农药的检测需要。 
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