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摘 � 要: 以等量混合的丙酮和石油醚为提取剂, 石英毛细管色谱柱分离, 电子捕获检测器检测的气相色谱法测定蔬菜

中氯氰菊酯、氰戊菊酯、溴氰菊酯农药残留。以保留时间定性, 外标法定量, 3种菊酯农药的检测限分别为 0. 013 mg /kg、

0. 010 mg /kg、0. 035 m g /kg,相对标准差均 < 7% ,加标回收率在 75% ~ 87%之间。该法较简便, 满足了蔬菜食用安全性的鉴

别要求。
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Abstract: To detect three kinds of pestic ide, cyperm ethrin, fenv lerate and de ltametrin in vegetable w ith

GC. Their detection lim itw as 0. 013 mg /kg、0. 010 mg /kg、0. 035 mg /kg, relat ive standard dev iation was less

7% , recovery rate w as 75% ~ 87%.
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� � 农产品 (食品 )的安全性问题是当今全球关注

的焦点之一, 而农产品 (食品 )中的农药残留又是

其中一个非常重要和突出的问题。菊酯类农药大

多为广谱性杀虫剂,已用于粮食、蔬菜、水果等农作

物。虽然此类农药易被人体内氧化酶降解,无蓄积

作用, 一般认为是低毒性农药, 但若使用不当或食

用其污染食品,亦会引起中毒。我国现有的农药残

留检测方法大多操作步骤较繁琐, 且所用溶剂量

大、种类多, 分析时间长
[ 1 - 3 ]
。今用毛细管柱气相

色谱法对其测定,取得了较好的结果。

1� 实验

1. 1� 主要仪器和试剂

Ag ilent 6890气相色谱仪, 带电子捕获检测器

( ECD ) ; HP 1301弹性石英毛细管柱, 15 m  

320 �m  1. 0 �m; 氮吹仪; F lorish小柱, Ag ilent公

司; 100. 0mg /L氯氰菊酯、氰戊菊酯、溴氰菊酯标

准溶液,国家标准物质研究中心;丙酮;石油醚。

1. 2� 实验方法

1. 2. 1� 色谱条件

柱温 270 ! ; 进样口温度 300 ! ; 检测器温度

300 ! ;载气 (高纯氮 ) 3 mL /m in。

1. 2. 2� 标准曲线

分别准确吸取 100. 0 mg /L氯氰菊酯 ( 1)、氰

戊菊酯 ( 2)、溴氰菊酯 ( 3)标准溶液 6 �L、10 �L、

20 �L、40 �L、60 �L和 80 �L于 2 mL容量瓶中,

用石油醚定容成一系列标准溶液, 各标准点的质量

浓度分别为 0. 3 mg /L、0. 5 mg /L、1. 0 mg /L、

2. 0mg /L、3. 0mg /L和 4. 0 mg /L,进行测定, 并绘

制校准曲线。其回归方程: y1 = 305x 1 + 34, y2 =

313x2 - 12, y3 = 269x3 - 16,相关系数 r均 > 0. 999。

1. 2. 3� 样品预处理

准确称取粉末蔬菜样品 8. 0g, 用丙酮 -石油

醚 (等量混合 )提取剂 4 0mL浸泡过夜 , 振荡
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由图 1中曲线 2可见, 加钯可明显提高硒的灰

化温度,但其原子吸收曲线呈抛物线趋势;当同时

加入钯和镁,灰化温度曲线在 400 ! ~ 1 400 ! 保

持相对稳定, 从而提高了测定的可靠性。通过试

验,选择钯和镁的质量浓度均为 80 �g /L, 灰化温度

1 200 ! 。

2. 2� 原子化温度的确定和共存元素的影响

� � 加钯和镁基体改进剂后, 在原子化温度

2 400 ! ~ 2 700 ! 之间硒的原子吸光值基本恒
定。今选择原子化温度 2 500 ! ,积分时间 7 s,在

此条件下,牛奶中 10种常见元素均不干扰测定。

2. 3� 精密度与加标回收率
测定了多个品牌纯鲜牛奶中的硒 ( n = 8), 并

作加标回收试验, 相对标准差 < 10%, 加标回收率

在 94% ~ 104%之间, 精密度和准确度均较好。测

定结果见表 2。

表 2� 样品测定精密度与加标回收率

样品号
测定均值

�/ ( �g∀ L- 1 )

相对标准差

/%

加标量

m /ng

回收量

m /ng

回收率

/%

1 7. 2 5. 2 50 48. 2 96. 4

2 4. 8 8. 3 50 47. 3 94. 6

3 6. 4 6. 5 40 39. 4 98. 5

4 12. 3 4. 7 40 40. 2 100

5 7. 8 4. 1 30 30. 3 101

6 5. 6 4. 1 30 28. 8 96. 0

7 6. 7 8. 9 20 20. 2 101

8 5. 8 5. 3 20 20. 7 104
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30 m in,静置分层。吸取上清液 5 mL于 5mL离心

管中, 用氮吹仪吹至 3 mL左右, 过 Florish小柱,滤

液再用氮吹仪吹至近干, 用石油醚定容至 0. 5 mL

测定,同时称 1份空白样,加入一定量的标准物质,

进行加标回收率测试。

2� 结果与讨论

2. 1� 色谱图
在选定的色谱条件下, 这 3种菊酯农药均得到

很好的分离,其色谱峰见图 1。其中氰戊菊酯标准

溶液在该试验条件下, 始终出现两个峰, 是此化合

物的同分异构体,定量时应该把这两个峰同时纳入

计算。

图 1� 3种菊酯农药的色谱峰

2. 2� 检测限
检测限以色谱仪的 2倍噪声换算而得。氯氰

菊酯 0. 013mg /kg,氰戊菊酯 0. 010 mg /kg, 溴氰菊

酯 0. 035mg /kg,均能满足蔬菜食用安全性的鉴别

要求。

2. 3� 精密度和加标回收率

在已称重的空白粉末蔬菜样品中,加入一定量

的 3种菊酯标准物质, 使空白样品中各农药的质量

比达 0. 4 mg /kg,与蔬菜样品作相同处理,进行 6次

平行测定。结果表明,相对标准差均 < 7% ,加标回

收率在 75% ~ 87%之间,平行测定精密度和加标回

收率均较好。用该法对江苏省技术监督局的考核样

测定,结果全部合格,证明该法准确、可靠。
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