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气相色谱-质谱法快速测定葡萄中克百威残留量
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摘要：建立了采用气相色谱-质谱联用技术快速、准确测定葡萄中克百威残留量的方法。 样品采用
液液提取，层析柱净化，气质联用仪进行分析。该方法选择性好，灵敏度高。克百威线性范围为0.02～
0.5 mg/L，检出限为0.01 mg/kg，加标回收率在83.8%～90.2%之间，相对标准偏差为2.30%～4.16%。
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Rapid Determination of Carbofuran Residue in Grape by GC-MS
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Abstract: A rapid and accurate method for determination of carbofuran residue in grape was established by gas

chromatography-mass spectrometry. The grape samples were extracted with liquid-liquid extraction, purified by

chromatographic column, then determined by GC-MS. The method was sensitive with linear range of 0.02-0.5 mg/L, the

determination limit was 0.01 mg/kg, and the recoveries were 83.8%-90.2%. The method had good selectivity and high

sensitivity, and was suitable for analysis of carbofuran residue in grape.
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克百威别名呋喃丹，属于氨基甲酸酯类杀虫

剂。因其对多种刺吸式和咀嚼式口器害虫高效，已
广泛应用[1]。但克百威高毒，在土壤中残效期长，不
仅对环境造成污染，还给人类健康带来威胁，目前

已经被列为禁、限用农药品种名录[2]。因此，建立一
种快速有效的方法检测食品中克百威残留量，具有

十分重要的意义。气相色谱-质谱联用技术具有快
速、准确，选择性好，灵敏高等特点，被广泛用于农
药残留测定[3-7]。本文采用气相色谱-质谱联用技术对
葡萄中克百威残留量进行了测定，测定结果准确。

1 实验部分

1.1 仪器及试剂
GCMS-QP2010 Plus型气质联用仪，日本岛

津公司；1-14K高速离心机，德国 Sigma公司；
MTN-2800W-12氮吹仪，天津奥特赛恩斯仪器有限

公司；V7涡旋振荡器，美国Essenscien公司。
乙酸乙酯（色谱级）、无水硫酸钠（分析纯）；克
百威标准品（1 g/L），国家环保局标准物质研究中
心。层析柱（300 mm×15 mm），由下至上填充物分
别为1 g无水硫酸钠、0.1 g活性炭、1 g无水硫酸钠。
1.2 色谱条件

Rx iTM-1ms弹性石英毛细管色谱柱（30 m×
0.25 mm，0.25 μm）；进样口温度：220℃；载气（He
气，≥99.999%）流量：1 mL/min；进样方式：分流进

样；分流比：30∶1；程序升温：100℃（1 min）

260℃（3 min）；离子源（EI）温度：200℃；传输线温

度：230℃；质量扫描范围（m/z）：40～500。

1.3 溶液配制
克百威标准品储备液：准确移取1 mL克百威标
准品（1 g/L）于100 mL容量瓶中，用乙酸乙酯定容，

20℃/min
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得10 mg/L克百威标准品储备液。置冰箱中冷藏保
存，有效保存时间1个月。
克百威标准品工作液：取上述储备液用乙酸乙

酯分别稀释为 0.02 mg/L、0.05 mg/L、0.1 mg/L、0.2
mg/L、0.5 mg/L系列质量浓度的克百威标准品工作
液，用于标准曲线的绘制。
1.4 样品前处理
称取葡萄样品10 g，置于组织搅碎机中搅碎后，

转移全部匀浆于100 mL具塞锥形瓶中，加入6～10 g
无水硫酸钠，搅拌成干沙状，加入乙酸乙酯20 mL，
振荡提取30 min。将振荡后的匀浆液用布氏漏斗减
压抽滤，滤液过已填充好的层析柱，用20 mL乙酸乙
酯冲洗层析柱，将全部滤液转入50 mL离心管中，
40℃水浴蒸发近干，用1 mL乙酸乙酯振荡提取后，
离心取上清液进样，供GC-MS分析。

2 结果及讨论

2.1 总离子流图及质谱检索结果
在空白葡萄样品中添加克百威标准品，经液液

提取处理后，按照选定色谱条件进样检测，得到加

标葡萄样品的总离子流图（图1）。通过质谱谱库检
索得出其特征离子碎片峰质谱图与标准谱图相吻

合（图2），且相对丰度一致。说明本方法用于检测葡
萄样品中克百威残留是可行的。

2.2 线性相关性及检出限
将各质量浓度的克百威标准品工作液按照选

定的实验条件进行分析测定，并以克百威峰面积为

纵坐标，质量浓度为横坐标，绘制标准曲线。在

0.02～0.5 mg/L范围内，克百威质量浓度与峰面积呈
良好的线性关系，线性方程为y=634 775 x＋493.41，
相关系数为0.999 4。
向空白葡萄样品中添加适量的克百威标准品

工作液，使得样品中克百威质量分数为0.01 mg/kg，
按照上述前处理方法对样品进行处理，并测定。此时
信噪比大于3，且检测浓度满足GB 2763—2014对水
果中克百威最大残留限量低于0.02 mg/kg的要求[8]。
故将0.01 mg/kg定为本方法的检出限。
2.3 回收率测定
分别向空白葡萄样品中添加不同体积的克百

威标准品工作液，使得添加水平分别为0.02, 0.04,
0.06 mg/kg，测定回收率，平行测定4次，结果见表1。

2.4 样品的测定
购买不同市售葡萄样品3份，按照选定的色谱
条件进行测定。所购葡萄中克百威均为未检出，符
合国标GB 2763—2014对水果中克百威最大残留限
量0.02 mg/kg的要求。

3 结论

建立了使用气相色谱-质谱联用仪快速测定葡

萄中克百威残留量的方法。该方法样品提取过程简
便快捷，测定结果准确可靠，并且方法的线性范围

宽，灵敏度高，选择性好，可用于葡萄中克百威的定

性定量分析，具有实用价值。
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表 1 回收率测定

添加水平/(mg·kg-1) 平均回收率/% 相对标准偏差/%
0.02 83.8 3.75
0.04 90.2 4.16
0.06 88.6 2.30
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的谷物田禾本科杂草除草剂带来了发展机遇。
唑啉草酯高效、广谱，起效快，对环境影响小，

对作物和后茬安全。该产品应用适期宽，与其他除草
剂相容性好，可与大多数麦田阔叶杂草除草剂桶混

或复配使用，以一次性解决麦田所有杂草。唑啉草
酯为ACCase抑制剂，具有全新的化学结构，因作用
位点上的差异，它与其他ACCase抑制剂类除草剂无
交互抗性，是目前防除麦田抗性杂草的重要利器。
唑啉草酯不仅应用于谷物，而且在非作物领域

也拥有很大的市场，而且后者或将成为唑啉草酯区

别于其他除草剂的重要发展领域。
唑啉草酯自上市以来，其市场基本呈现增长态

势，并仍处于上升通道。2015年，唑啉草酯的全球销
售额为4.00亿美元，2010—2015年的复合年增长率
为11.7%。

2019年3月10日，唑啉草酯在中国的化合物专
利到期，这是一个值得国内企业重点关注并开发的

麦田禾本科杂草除草剂。
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