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气相色谱!质谱法测定粮谷中恶草酮的残留量

李拥军， 黄志强， 易伟亮
（湖南出入境检验检疫局，湖南 长沙 9#"""(）

摘要：应用微量化学法和固相萃取技术，建立了粮谷中恶草酮残留量的气相色谱$质谱（:;$<=）测定方法。用苯$正
己烷（体积比为 # > #）萃取，中性氧化铝小柱净化。净化液用 :;$<= 测定，采用外标法定量。恶草酮在大米中的回

收率为’" ? 9@ A ##& 7 (@，B=C 为!@ A 6@，在玉米中的回收率为%# ? )@ A #"’ ? (@，B=C 为9@ A ’@，最低定量检

出限为" ? ""& +D E FD。该法快速、灵敏、准确，各项技术指标均满足农药残留检测的要求。
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恶草酮（8Z,U-,\82），又名农思它、恶草灵，是选

择性芽前、苗后除草剂，适用于水稻、棉花、茶、果园

及花卉等作物地的杂草防除。美国规定其在大米中

的最大残留量（<BI）为 " ? "& +D E FD，德国规定水果

中 <BI 值是 " ? "& +D E FD。目前有关食品中恶草酮

残留量的分析方法有气相色谱$电子捕获检测器

（:;$*;C）法，样品处理主要采用液液分配和柱色

谱净化［#，!］。本文应用微量化学法和固相萃取技

术［)］，建立了气相色谱$质谱法（:;$<=）测定粮谷中

恶草酮残留量的方法。该法快速、灵敏，净化效果

好，在实际检测中应用良好。

A 实验部分

A B A 仪器和试剂

美国 M[&%’" E &’(# :;$<= 仪：aP(##9 粉碎机

（上海微型电机厂）；;O<$"# 多功能微量化样品处

理 仪（ 长 沙 中 迅 电 子 研 究 所 ）；=LYR.38 公 司

b-X-YWRY^<固相萃取装置；低速离心机；<=# 涡旋混

匀器（JcH Q8WFX（HX-,）=U2 d1U 公司）。

正己烷（分析纯，重蒸馏）、苯（分析纯，重蒸馏）、

氯化钠（分析纯）、无水硫酸钠（分析纯，6&" e灼烧 9
1）、蒸馏水。=LYR.3.R,2 I;$H.L+-2,$O &"" +D 中性

氧化铝小柱（美国 =LYR.38 公司）。

标准 溶 液：准 确 称 取 恶 草 酮 标 准 品（纯 度!
’’@，美国 ;1R+ =RW‘-3R 公司）" ? #"" " D，用正己烷

溶解定容至 #"" +I，得到 # ? "" D E I 的恶草酮标准

储备液。根据检测要求用丙酮稀释成相应的标准工

作溶液。

A B C 73!;< 分析条件

色谱柱：M[$& 毛细管柱，!& + f " ? !& ++ f
" ? ))!+（膜厚）；载气：高纯氦气（纯度 ’’ ? ’’’@），

流速：" ? % +I E +-2；进样口温度：!%" e；色谱$质谱

接口温度：!&" e；柱温：初温 #"" e（停留 # +-2）
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离方式：!"；电离能量：#$ %&；电子倍增器电压：自动

调谐电压 ’ ($$ &；进样方式：无分流进样；采集方

式：选择离子监测（)"*）；监视离子：! " # 为 +#,，

(,-，.// 的离子；进样量：+!0。

! " # 样品制备

称取样品 + 1 $$$ 2（准确至 $ 1 $$+ 2），将其粉碎

至通过 /$ 目筛后置于 +$ 30 离心管中，加入 + 30
, 345 6 0 氯化钠溶液，于混匀器上混匀后，再加入 (
30 苯7正己烷（体积比为 + 8 +）混合液，然后在混匀

器上充分混匀 ( 39:，以 ( ,$$ ; 6 39: 离心速率离心

+ 39:。将上清液倾倒至另一个 +$ 30 离心管中，残

渣再分别用 ( 30 苯7正己烷（体积比为 + 8 +）混合液

重复提取 ( 次，合并提取液。将中性氧化铝小柱安

装在 固 相 萃 取 装 置 上，保 持 洗 脱 液 流 速 为 $ 1 ,
30 6 39:，先用 . 30 苯预淋洗小柱，再将样品提取

液加到该柱上，用 / 30 苯7正己烷（体积比为 ( 8 +）

混合液洗涤试管并完全转移到小柱中，用带刻度的

收集管收集全部洗脱液，保持真空抽气状态至少 .
39:。从固相萃取装置上取下收集管，置于 /, <的

微量化样品处理仪上，用空气流吹至近干，用正己烷

溶解残渣并定容至 $ 1 , 30，供 =>7*) 分析。

$ 结果与讨论

$ " ! 提取与净化

本方法采用微量化学法［.］，取样量小，有机溶

剂用 量 小，取 样 量 仅 为 常 量 化 学 法［+，(］取 样 量 的

+ 6 /$ ? + 6 ,$，试剂消耗量仅为 + 6 -$ ? + 6 +$$。经对

比试验表明，本方法采用苯7正己烷（体积比为 + 8 +）

混合溶液作提取剂比丙酮、氯仿、乙酸乙酯等溶剂提

取效率高。采用中性氧化铝柱净化，用 / 1 $ 30 苯7
正己烷（体积比为 ( 8 +）混合溶液洗脱，其洗脱效率

是 @- 1 AB，净化效果比较理想。图 + 为空白大米和

玉米中添加恶草酮标准品的 )"* 色谱图，恶草酮出

峰时间约为 (A 1 .+ 39:。本方法选用 ! " # 为 +#,，

(,-，.//（相对丰度比约为 +$$ 8 /$ 8 +-）的离子作为

特征目标监测离子，选择性好，本底干扰物少。同时

根据碎片离子的种类和丰度还可对阳性样品做进一

步确证，确保结果准确可靠。

图 ! 空白大米和玉米中添加恶草酮标准品的 %&’ 总离子流色谱图

()*" ! %+,+-.+/ )01 201).03)1* .0.4, )01 -53024.0*3426 07 .5+ 8,419 3)-+ 41/ -031 6:)9+/ ;).5 0<4/)4=01 6.42/43/
CD E5C:F ;9G% HI9F%J K9LM $ 1 $($ 32 6 F2 4N 4OCJ9CP4:；ED E5C:F G4;: HI9F%J K9LM $ 1 $($ 32 6 F2 4N 4OCJ9CP4: D

$ " $ 线性关系与检测限

取不同质量浓度的恶草酮标准溶液分别进样，

进样浓度为 , 1 $$$ 32 6 0 ? ,!2 6 0，即相当于检测样

品中 , 1 $$$ 32 6 F2 ? $ 1 $$, 32 6 F2，以峰面积 $ 对

质量浓度 %（32 6 0）作线性回归分析，其回归方程为

$ Q + 1 (#, R +$, % ’ + 1 $+@ R +$.，相 关 系 数 & Q
$ 1 @@@ @。以信噪比为 . 计最低定量检测限是 $ 1 $$,

32 6 F2，完全能满足农残检测的需要。

$ " # 回收率

称取 + 1 $$$ 2 空白粉碎大米和玉米样品，分别

添加相当于样品中含恶草酮 $ 1 $$, 32 6 F2，$ 1 $($
32 6 F2，$ 1 $,$ 32 6 F2，$ 1 ,$$ 32 6 F2 和 , 1 $$$ 32 6 F2
的标准溶液，充分混匀后，室温下风干，按以上所述

检测方法测定 , 次，结果如表 +。

表 ! 恶草酮回收率（ ’ Q ,）

>48,+ ! ?+-0@+3A 07 0<4/)4=01（ ’ Q ,）

SJJ%J
（32 6 F2）

T4U:J（3%C: V )W）（32 6 F2） X%G4Y%;Z（B） X)W（B）

;9G% G4;: ;9G% G4;: ;9G% G4;:

$ 1 $$, $ 1 $$,A V $ 1 $$$( $ 1 $$,$ V $ 1 $$$/ +$# 1 @ [ ++, 1 # @$ 1 $ [ +$@ 1 # ( 1 - - 1 #
$ 1 $($ $ 1 $($, V $ 1 $$+$ $ 1 $+#@ V $ 1 $$+( @. 1 - [ +$A 1 - -+ 1 . [ @A 1 A / 1 - A 1 -
$ 1 $,$ $ 1 $,+. V $ 1 $$.+ $ 1 $/-. V $ 1 $$/( @A 1 . [ +$@ 1 . -/ 1 - [ +$A 1 # A 1 $ - 1 #
$ 1 ,$$ $ 1 /-,( V $ 1 $+@- $ 1 //A$ V $ 1 $((A @$ 1 / [ +$$ 1 , -, 1 A [ @, 1 # / 1 + , 1 +
, 1 $$$ , 1 $+/- V $ 1 +,(A / 1 /#@+ V $ 1 +@/. @A 1 , [ +$.1 @ -/ 1 . [ @. 1 A . 1 $ / 1 .
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从表 ! 可知，当恶草酮的添加水平 为 " # ""$
%& ’ (& ) $ # """ %& ’ (& 时，其在大米中的回收率为

*" # +, ) !!$ - .,，/01 为 2, ) 3,，在玉米中的回

收率为 4! # 5, ) !"* # .,，/01 为 +, ) *,，各项

技术指标符合相关标准［+］的要求。
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会议通知

第三届中国（广州）国际分析测试仪器展览会暨技术交流会

时 间：2""2 年 $ 月 !+ 日 ) !3 日

地 点：广州市流花路 !!. 号 中国出口商品交易会展览馆

主办单位：广东省科学技术厅

承办单位：广东省对外科技交流中心、广东省分析测试协会、广东国际科技贸易展览公司

一、仪器展览会

! # 各类色谱仪、光谱仪、质谱仪、波谱仪、电子显微镜等大型化学成分分析和物理性能检测仪器。

2 # 医疗生化、环境保护、食品化工、农林水产、岩矿分析等专用分析测试仪器。

5 # 与各种分析仪器相关的软件、零部件、配件、消耗品等。

+ # 天平等实验室计量仪器及辅助设备。

二、技术交流会

! # 国内外先进分析测试仪器的新设计、新技术、新产品介绍。

2 # 分析测试仪器在环境保护、医疗保健、临床生化、刑检、商检、食品轻工等方面的应用新方法、新经验

交流。
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