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　　摘要：采用气相色谱与质谱联用法测定马铃薯块茎、植株和土壤中二甲戊灵的残留量。结果显示，二甲戊灵的最
低检测量为５．０ｐｇ，最低检出浓度为０．０５ｍｇ／ｋｇ，二甲戊灵在马铃薯块茎、植株和土壤中的加标回收率分别为８５８％
～８９．８％、８６．２％～１０１．４％和７８．７％～８８．１％，相对标准偏差分别为４．８８％ ～８．０８％、６．２３％ ～８．７７％ 和５２４％ ～
７．３９％。该方法快速、准确、灵敏高，适合马铃薯块茎、植株和土壤样品中二甲戊灵的残留量测定。
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　　二甲戊灵（ｐｅｎｄｉｍｅｔｈａｌｉｎ）是一种二硝基苯胺类除草剂，
化学名称Ｎ－（乙基丙基）－３，４－二甲基 －２，６－二硝基苯
胺。二甲戊灵的主要防除对象是一年生禾本科杂草、部分阔

叶杂草和莎草，可以广泛应用于玉米、马铃薯、烟草、蔬菜等多

种作物田除草［１－２］。文献报道的二甲戊灵的分析方法有气相

色谱法［３］、液相色谱法［４］、气相色谱 －质谱法［５－８］等，而马铃

薯中二甲戊灵残留的分析方法报道很少［３］，主要采用传统的

液液分配，样品处理效率较低，溶剂的使用量也较大。Ｎ－丙
基－乙二胺（ＰＳＡ）吸附剂具有弱的阴离子交换能力，有利于
吸附基质中的有机酸、糖和色素，在蔬果农药残留检测中多有

应用。本研究建立了马铃薯块茎、植株和土壤中二甲戊灵残

留量的分散固相萃取－气相色谱质谱法，快速简便，样品前处
理方法的效率较其他方法有较大提高，而且节省了溶剂，减少

了对环境的污染。

１　材料与方法

１．１　仪器与试剂
仪器：ＳｈｉｍａｄｚｕＧＣＭＳ－ＱＰ２０１０气相色谱质谱仪，Ｒ－

２１５旋转蒸发仪（瑞士步琪公司），ＩＫＡＴ２５高速匀浆机，ＴＧＺ５
－ＷＳ型台式离心机（湖南湘仪实验室仪器开发有限公司），
ＫＱ－５０Ｂ超声清洗器（江苏省昆山市超声仪器有限公司），
ＱＬ－９０１旋涡振荡仪（江苏省海门市其林贝尔仪器制造有限
公司），ＫＬ－５１２型氮吹仪（北京康林科技有限责任公司）。

试剂：二甲戊灵标准品（９９．２％），乙腈（ＨＰＬＣ级），正已
烷（ＨＰＬＣ级），氯化钠（分析纯）；分散固相萃取盒（ＡｇｅｌＴｅｃｈ
ｎｏｌｏｇｉｅｓ）：Ｐ１（１５０ｍｇ无水硫酸镁、５０ｍｇＰＳＡ），Ｐ２（１５０ｍｇ无
水硫酸镁、５０ｍｇＣ１８、５０ｍｇＰＳＡ），Ｐ３（１５０ｍｇ无水硫酸镁、
５０ｍｇＰＳＡ、５０ｍｇＣ１８、５０ｍｇＰＣ）。
１．２　样品前处理
１．２．１　样品提取　土样：准确称取１０．０ｇ（精确到０．０１ｇ）样
品置于５０ｍＬ离心管中，加入１０ｍＬ乙腈，超声１０ｍｉｎ后，加
入４ｇ氯化钠，涡旋１ｍｉｎ后４０００ｒ／ｍｉｎ离心５ｍｉｎ，待净化。

马铃薯块茎与植株：准确称取１０．０ｇ（精确到０．０１ｇ）样
品置于５０ｍＬ离心管中，加入１０ｍＬ乙腈，匀浆１ｍｉｎ，加入
４ｇ氯化钠，涡旋１ｍｉｎ后４０００ｒ／ｍｉｎ离心５ｍｉｍ，待净化。
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１．２．２　净化　取１．５ｍＬ上述离心后的上清液，加入含 Ｐ１
（１５０ｍｇ无水硫酸镁、５０ｍｇＰＳＡ）的小离心管中，在旋涡振荡
仪上涡旋１ｍｉｎ后静置，取１ｍＬ上清液过０．２２μｍ的膜后转
入试管中，４０℃下在氮吹仪上吹干，用１ｍＬ正已烷定容，超
声溶解１～２ｍｉｎ后，转入进样小瓶中待测；定容，过０．２２μｍ
膜，待仪器分析。

１．３　测定条件
１．３．１　气相色谱质谱条件　气相色谱质谱仪为 Ｓｈｉｍａｄｚｕ
ＧＣＭＳ－ＱＰ２０１０，色谱柱为石英弹性毛细管柱 ＤＢ－１７０１ＭＳ
（３０ｍ×０．２５ｍｍ×０．２５μｍ）；柱温采用程序升温方式控制，
初始温度１６０℃，以３０℃／ｍｉｎ升至２８０℃，保持１６ｍｉｎ；进样
口温度２８０℃；色谱－质谱接口温度２５０℃；载气为氦气，纯
度≥９９．９９９％；进样量１μＬ；进样方式为不分流进样；离子源
为ＥＩ；离子源温度２００℃。数据采集方式选择离子监测方式
（ＳＩＭ）。

２　结果与分析

２．１　样品前处理方法的选择
本研究比较了传统的液液分配、固相萃取和以 ＰＳＡ为吸

附剂的分散固相萃取３种净化方法，结果表明，以乙腈为提取
溶剂、ＰＳＡ为吸附剂的基质分散固相萃取马铃薯块茎、植株和
土壤中的二甲戊灵残留的前处理方法能实现样品的快速制

备，净化效果优于其他２种方法，并且操作简单。
２．２　定量离子与定性离子的选择

用正己烷配制１０ｍｇ／Ｌ的二甲戊灵标准液，在上述气质
分析条件下进行标准品全扫描，得到全扫描色谱图与质谱图

（图１、图２、图３、图４、图５、图６、图７），然后与 ＮＩＳＩＴ谱库中
的化合物进行比对，确定二甲戊灵的峰及保留时间，选择丰度

比较高、质量数为２５２．００的离子作为定量离子，选择质量数
为２８１．００的离子作为定性离子，建立选择离子监测模式，得
到主要的离子峰。

２．３　标准曲线与线性范围
二甲戊灵的标准工作母液分别用正己烷稀释成０．００５、

０．０１０、０．０５０、０．１００、０．５００、１．０００、１０．０００ｍｇ／Ｌ的系列标准
工作溶液，在“１．３”节的检测条件下，以进样浓度ｘ（ｍｇ／Ｌ）为
横坐标，峰面积 ｙ为纵坐标，绘制标准曲线，在 ０．００５～
１０．０００ｍｇ／Ｌ范围内峰面积与进样浓度呈良好的线性关系，回
归方程为 ｙ＝２１９４１４６ｘ－１２９９．２，ｒ２ ＝０．９９９９，表明在
０．００５～１０．０００ｍｇ／Ｌ浓度范围内，二甲戊灵的线性关系
良好。
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２．４　回收率与检测限
在空白马铃薯块茎、植株和土壤样本中添加不同浓度的

二甲戊灵，添加浓度为０．０５、０．１０、１．００ｍｇ／ｋｇ，每个浓度重复
５次，按上述提取、净化及测定步骤进行加标回收率试验。由

表１可知，本试验方法平均回收率在７８．７％～１０１．４％，相对
标准偏差在 ４．８８％ ～８．７７％。二甲戊灵的最低检出量为
５．０ｐｇ；马铃薯块茎、植株和土壤的最低检出浓度均为
０．０５ｍｇ／ｋｇ。　
２．５　分散固相萃取填料的选择

采用３种分散固相萃取盒 Ｐ１、Ｐ２、Ｐ３进行净化效果与回
收率试验，结果表明，Ｐ３对马铃薯块茎、植株与土壤样品的净
化效果最好，而Ｐ１、Ｐ２相差不大。在添加浓度为０．１０ｍｇ／ｋｇ
时，土壤样品用Ｐ３净化，回收率低于５０％，而选用Ｐ１、Ｐ２净化
均可达到７０％以上的回收率，综合考虑经济成本，最后选择
Ｐ１作为土壤净化的填料。用Ｐ３净化，马铃薯块茎、植株的添
加回收率均可达到７０％以上，对色素的去除效果明显，净化
效果最好，为减少对质谱检测器的污染，选用 Ｐ３作为马铃薯
块茎、植株的净化填料。

表１　二甲戊灵在马铃薯块茎、植株和土壤中的添加回收率（ｎ＝５）

样品
添加浓度

（ｍｇ／ｋｇ）
回收率（％）

重复１ 重复２ 重复３ 重复４ 重复５ 平均值

ＲＳＤ
（％）

块茎 １．００ ８２．５ ９５．７ ８６．３ ９０．１ ８８．２ ８８．６ ４．８８
０．１０ ８３．８ ９３．２ ８４．４ ８６．１ １０１．６ ８９．８ ７．５８
０．０５ ９２．６ ８５．５ ８１．６ ９６．１ ７５．４ ８５．８ ８．０８

植株 １．００ １０７．５ ９６．８ １０７．４ ９３．６ １０１．５ １０１．４ ６．２３
０．１０ ９６．８ １０１．８ ９０．７ ８５．５ ８２．８ ９１．５ ７．８５
０．０５ ９１．５ ８４．６ ７８．２ ９８．４ ７８．２ ８６．２ ８．７７

土壤 １．００ ８６．２ ９３．８ ８０．８ ９２．５ ８７．１ ８８．１ ５．２４
０．１０ ９０．２ ７７．８ ７２．８ ７４．３ ７８．４ ７８．７ ６．８４
０．０５ ８０．７ ７５．４ ８２．９ ９３．６ ７５．８ ８１．７ ７．３９

３　结论

本研究建立了测定马铃薯块茎、植株和土壤中二甲戊灵

残留量的分散固相萃取－气相色谱质谱法，对目标化合物选
择性强，且线性关系良好，结果重现性好，大大节省了有机溶

剂的使用量，减少了对环境的污染。该方法快速、准确、灵敏

度高，满足了农药残留分析的要求。
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