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高效液相色谱法同时测定植烟土壤和水中 3种除草剂残留量 

丁春霞 1,2,3，龚道新 2,3*，肖  浩 2，任颖俊 2，杨丽华 2 
（1.湖南农业大学理学院，长沙 410128；2.湖南农业大学资源环境学院，长沙 410128； 

3.湖南农业大学烟草研究院，长沙 410128） 

摘  要：为了评价植烟土壤中常用 3种除草剂对生态环境的安全性，建立了同时测定植烟土壤和水中高效氟吡甲禾灵、精吡

氟禾草灵和精喹禾灵 3种除草剂残留量的高效液相色谱分析方法。水中 3种农药残留用二氯甲烷-丙酮（20:1，v:v）混合液

提取，土壤中农药残留用丙酮提取，经弗罗里硅土净化后，采用 HPLC法外标法定量。结果表明，3种除草剂在 0.0050～5.0 

mg/L范围内线性良好，相关系数均在 0.99以上；土壤中添加水平在 0.050～1.0 mg/kg时，3种除草剂在土壤中平均添加回

收率为 77.5%～110.3%，相对偏差为 1.6%～10.2%，当水中添加水平在 0.0050～1.0 mg/L时，回收率为 88.9%～101.2%，相

对偏差为 0.9%～8.2%，符合农药残留分析方法要求。 
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Simultaneous Determination of Three Kinds of Herbicide Residues in Soil and 
Water in Tobacco Planting Field 

DING Chunxia1,2,3, GONG Daoxin2,3*, XIAO Hao2, REN Yingjun2, YANG Lihua2 
(1. College of Science, Hunan Agricultural University, Changsha 410128, China; 2. College of Resource and Environment, Hunan 

Agricultural University, Changsha 410128, China; 3. Tobacco Research Institute, Hunan Agricultural University, Changsha 410128) 

Abstract: In order to evaluate the bio-environmental safety of three kinds of herbicides, which were often applied to tobacco soil, an 
analytical method was established to simultaneously determine the residues of haloxyfop-p-methyl, fluazifop-p-butyl and 
quizafop-p-ethyl in soil and water in tobacco planting field by high performance liquid chromatography. The residues in water was 
extracted with mixed solution of methylene chloride-acetone (20:1, v:v). The soil was extracted with acetone and the extract was 
cleaned up by a Florisil chromatography column. The quantification was performed by external standard. The linearity was satisfied 
(r>0.99) in concentration range of 0.0050-5.0 mg/L. The average recoveries of this three herbicides varied from 77.5% to 110.3% 
with relative standard deviation of 1.6%-10.2%, when three kinds of herbicides were spiked at 0.050-1.0 mg/kg level in soil. The 
average recoveries of the three herbicides varied from 88.9% to 101.2%, with relative standard deviation of 0.9%-8.2%, when three 
kinds of herbicides were spiked at 0.0050-1.0 mg/L level in water. The method in this study could meet the requirements of pesticide 
residue analysis criteria. 
Keywords: haloxyfop-p-methyl; fluazifop-p-butyl; quizafop-p-ethyl; high performance liquid chromatography; residue 
 

农田杂草对农产品的产量和质量会产生严重

的影响，随着除草剂品种的日益增多，新的除草剂

不断用于农业生产，因此环境样品中常常含有多种

除草剂的残留组分，除草剂残留分析方法也逐渐由

单一种类除草剂的检测向多种除草剂多残留分析

发展[1]。高效氟吡甲禾灵、精吡氟禾草灵及精喹禾

灵是一类芳氧苯氧丙酸酯类除草剂[2]，属于内吸传

导型茎叶处理除草剂，被广泛用于烟草、油菜、花

生、马铃薯、大豆、番茄等多种阔叶作物地中，防

除马唐、狗尾草、稗草、牛筋等多种一年生和多年

生禾本科杂草，除草活性高[3]。但随着此类除草剂

的广泛使用，它对生态环境产生的不利影响也日趋

增多[4-9]。因此，建立一套能同时检测该类除草剂在

环境中残留量的分析与检测方法就显得十分必要。
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目前，对于这类除草剂的单剂在环境及作物中的残

留检测方法已有一些报道，主要的分析检测方法有

气相色谱法[10]、气相色谱-质谱法[11]、高效液相色

谱法[12-14]、高效液相色谱-质谱法[15]、酶联免疫法
[16-17]等。但尚未见有这 3种除草剂在环境样品中同

时分析与检测的报道。笔者通过对样品前处理条件

及其分析检测条件的摸索，建立了一种能同时测定

植烟土壤及其周边水样中精喹禾灵、高效氟吡甲禾

灵和精吡氟禾草灵残留量的分析方法。 

1  材料与方法 

1.1  仪器和试剂 

Agilent 1260 型高效液相色谱仪带紫外检测器

（美国安捷伦科技有限公司），SHZ-D 型循环水真

空泵（巩义市予华有限责任公司），RE-2000A型旋

转蒸发器（上海亚带生化仪器厂），2HWY-2102 型

双层大容量全温度恒温培养振荡器（上海智城分析

仪器制造有限公司）。 

甲醇为色谱纯，二氯甲烷、丙酮、乙腈、氯化

钠均为分析纯。 

高效氟吡甲禾灵标准品（纯度为 95.3%）、精吡

氟禾草灵标准品（纯度为 94.8%）均由山东绿霸化

工股份有限公司提供；精喹禾灵标准品（纯度为

96.7%）由湖南化工研究院提供。土壤样品采自湖

南农业大学烟草基地，样品经风干后磨碎过 20 目

筛；水样采自湖南农业大学烟草基地附近的池塘和

水渠。 

1.2  混合标准溶液的配制 

分别准确称取高效氟吡甲禾灵、精吡氟禾草灵

及精喹禾灵的标准品，用甲醇配制成一定浓度的储

备液，准确吸取一定量各种农药的储备液，用甲醇

梯度稀释法配制质量浓度分别为 0.0050、0.05、0.10、

0.50、1.00、5.00 mg/L的混合标准溶液。 

1.3  样品的提取与净化 

1.3.1  植烟土壤  准确称取植烟土壤样品 20.0 g，

置于 250 mL具塞三角瓶中，加入 60 mL丙酮，在

恒温振荡器中震荡提取 30 min，减压抽滤，再用   

60 mL丙酮分 2次洗涤残渣和抽滤瓶，合并滤液，

无损转入 250 mL具塞三角瓶中，在旋转蒸发仪上

浓缩至近干后，用 5 mL二氯甲烷-丙酮（3:1，v:v）

混合液溶解，然后将其无损转移入经 10 mL二氯甲

烷-丙酮（3:1，v:v）混合液预淋洗过的弗罗里硅土

净化柱中，用 60 mL二氯甲烷-丙酮（3:1，v:v）混

合液洗脱，收集全部洗脱液，置于旋转蒸发仪上浓

缩近干，用色谱甲醇溶解并定容至 5.0 mL，过 0.45 

μm滤膜，待 HPLC检测。 
1.3.2  水  准确量取 100.0 mL 已制备好的水样置

于 500 mL分液漏斗中，向其中加入 20 mL10%的氯

化钠水溶液，再加入 5 mL丙酮，摇匀，分别用 40、

40、20 mL二氯甲烷液萃取 3次，合并二氯甲烷萃

取相，在旋转蒸发仪上浓缩至近干；用甲醇溶解并

定容至 5.0 mL，过 0.45 μm滤膜，待 HPLC检测。 

1.4  HPLC条件 

色谱柱：Hypersid-C18不锈钢柱（250 mm×4.6 

mm，5.0 μm）；流动相为甲醇-水（85:15，v:v）；流

速 0.6 mL/min；检测波长 223 nm；柱温 35 ℃；进

样量 20 μL。 

1.5  添加回收率实验 

植烟土壤添加回收率：准确称取空白植烟土壤

20.0 g，用3种混合标准溶液分别添加至0.050、0.50、

1.0 mg/kg三个水平，每个水平重复 5次，按照 1.3.1

前处理方法处理，按照 1.4 的色谱操作条件进行测

定；水的添加回收率：取空白水 100 mL过滤，用 3

种混合标准溶液分别添加至 0.0050、0.10、1.0 mg/L

三个水平，每个水平重复 5 次。按照 1.3.2 前处理

方法处理，按照 1.4的色谱操作条件进行测定。 

2  结  果 

2.1  提取溶剂的选择 

分别比较了甲醇、乙腈、丙酮以及二氯甲烷作

为提取溶剂对植烟土壤中的精喹禾灵、高效氟吡甲

禾灵及精吡氟禾草灵的提取效果。结果表明，用甲

醇和二氯甲烷提取时，有杂质峰干扰测定，而且精

吡氟禾草灵的回收率低于 50%；乙腈提取时，虽然
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杂质较少，但提取率低；而采用丙酮作为提取剂时，

3 种除草剂的提取率均有较大的提高，但有杂峰干

扰，需进一步净化。因此，对植烟土壤中 3种除草

剂的提取选丙酮作为提取溶剂。 

在对水样进行前处理时，选用二氯甲烷在对水

中目标物进行提取时发现，只有精喹禾灵的回收率

较高（80%~101%），而另外两种目标物的回收率均

低于 70%，后通过往萃取体系中加入 5%的丙酮后，

3 种目标物的回收率均有较大的提高，回收率均为

88.9%~101.2%。这可能是因为丙酮的加入可以使二

氯甲烷在水相中分散成细小的液滴，增大其与待萃

取物的接触面积，从而提高萃取效率。因此，水样

用二氯甲烷萃取时需加入 5%的丙酮作为分散剂。 

2.2  柱净化条件的选择 

分别以二氯甲烷-甲醇（3:1，v:v）、二氯甲烷-

甲醇（5:1，v:v）、二氯甲烷-丙酮（3:1，v:v）以及

二氯甲烷-丙酮（5:1，v:v）作为柱淋洗液，考察其

对 3种除草剂与杂质分离效果的影响。结果表明，

用二氯甲烷-甲醇作为洗脱液时，有一杂质峰干扰对

精吡氟禾草灵的测定，且高效氟吡甲禾灵的峰形不

好，拖尾严重。谢勇波等[13]对烟叶的高效氟吡甲禾

灵残留进行分析，用二氯甲烷-甲醇（5:1，v:v）作

为洗脱液，可将高效氟吡甲禾灵与烟叶中杂质有效

分离，而我们用其作为洗脱液不能将土壤中的杂质

与 3种目标化合物有效分开，这可能是由于土壤与

烟叶中存在的杂质极性不同造成的。当把洗脱液中

的甲醇换成极性比它弱的丙酮时，目标物与杂质分

离较好，在用二氯甲烷-丙酮（3:1，v:v）洗脱时，3

种目标化合物的回收率为 77.5%~110.3%，无杂质干

扰测定，峰形良好。因此，选用二氯甲烷-丙酮（3:1，

v:v）作为洗脱液。 

2.3  HPLC条件的选择与优化 

2.3.1  检测波长的选择  高效氟吡甲禾灵、精吡氟
禾草灵和精喹禾灵甲醇溶液的紫外光谱表明，其最

大吸收波长分别为 223、220、235 nm。当检测波长

为 220 nm 时，高效氟吡甲禾灵和精吡氟禾草灵的

灵敏度较高，精喹禾灵有杂质峰干扰其测定；当检

测波长 235 nm 时，精喹禾灵的响应值大，灵敏度

高，但是高效氟吡甲禾灵和精吡氟禾草灵的灵敏度

低，不能满足检测要求；当检测波长为 223 nm时，

尽管精喹禾灵的灵敏度度相对于在 235 nm 条件下

稍有降低，但其峰形良好，高效氟吡甲禾灵和精吡

氟禾草灵的灵敏度相对于在 235 nm 条件下均有大

幅度提高，而且在此条件下杂质干扰也较少。因此，

选择 223 nm作为检测波长。 
2.3.2  分离条件的优化  在流速为 0.6 mL/min 不

变的条件下，分别考察了不同体积比（70:30、75:25、

80:20、85:15）的甲醇和水作为流动相时的分离效

果。当柱温为 25 ℃，甲醇-水体积比为 70:30时，

在 25 min内未见 3种供试农药出峰；当甲醇-水体

积比为 85:15 时，3 种供试农药的保留时间变短，

最迟出峰的农药精喹禾灵的保留时间为 14.27 min,

但是精吡氟禾草灵和精喹禾灵不能完全分开，但当

柱温升高至 35 ℃时，不仅 3 个目标化合物的响应

值均增大，而且精吡氟禾草灵和精喹禾灵也能完全

分开。故选择在柱温为 35 ℃，流动相为甲醇-水

（85:15，v:v），流速为 0.6 mL/min的条件下进行测

定。其典型色谱图见图 1。 

2.4  线性关系 

准确配制系列浓度为 0.0050、0.05、0.10、0.50、

1.00、5.00 mg/L的标准溶液，按所优选的条件进行

测定，以峰面积 y 与相应的质量浓度 x(mg/L)作标

准曲线，得到相应的线性回归方程：高效氟吡甲禾

灵为 y=71.949x + 4.8899（R2=0.9996），精吡氟禾草

灵为 y=59.757x + 4.0504（R2=0.9979），精喹禾灵为

y=111.08x + 6.8451（R2=0.9974），表明 3种目标化

合物在质量浓度为 0.005~5.00 mg/L 范围内线性关

系良好。 

2.5  方法的回收率、精密度 

在植烟土壤和水中，分别添加了高效氟吡甲禾

灵、精吡氟禾草灵及精喹禾灵的混合标准溶液，设

3 个不同浓度水平，每个浓度水平样品重复 5 次，

按照前面优选的方法处理及测定，实验结果见表 1。
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图 1  农药标准溶液、空白样品及其加标样品的色谱图 

Fig. 1  Chromatograms of pesticide standard solution, blank 
and spiked samples 

注：a为高效氟吡甲禾灵、精吡氟禾草灵和精喹禾灵的标样色谱图（1.0 
mg/L）；b为水空白样品色谱图；c为水样添加混合标准溶液色谱图（0.50 
mg/L）；d为土壤空白样品色谱图；e为土壤添加混合标准溶液样品色
谱图（0.50 mg/kg）。1为高效氟吡甲禾灵；2为精吡氟禾草灵；3为精
喹禾灵。 

结果表明，3 种供试除草剂在土壤中的添加回收率

为 77.5%~110.3%，相对标准偏差为 1.6%~10.2%，

在水中的添加回收率为 88.9%~101.2%，相对标准

偏差为 0.9%~8.2%。此方法精密度和准确度均符合

农药残留量分析与检测技术的要求。 
 

表 1  高效氟吡甲禾灵、精吡氟禾草灵和精喹禾灵在土壤和
水中的添加回收试验 

Table 1  The spiked recoveries and relative standard 
deviations(RSD) of haloxyfop-p-methyl, fluazifop-p-butyl and 

quizafop-p-ethyl in soil and water 
样品 农药 添加/(mg.kg-1) 回收率/% 变异系数/%

0.050 87.5 6.5 
0.50 95.7 3.2 土壤 高效氟吡甲禾灵
1.0 98.8 3.1 

0.050 110.3 10.2 
0.50 98.7 5.7  

 精吡氟禾草灵 
1.0 89.8 6.0 

0.050 77.5 7. 9 
0.50 97.3 1.6  精喹禾灵 
1.0 98.6 1.9 

     
0.0050 96.5 7.4 

0.10 89.1 1.3 水 高效氟吡甲禾灵
1.0 98.9 1.0 

0.0050 88.9 8.2 
0.10 98.8 3.6  

 精吡氟禾草灵 
1.0 99.6 1.1 

0.0050 94.4 6.4 
0.10 92.9 0. 9  精喹禾灵 
1.0 101.2 1.4      

2.6  植烟环境中除草剂残留分析 

用所建立的方法可以对常用该类除草剂的土

壤及周边水体进行分析检测，以便得知这几种除草

剂在环境中的残留情况。本实验对常用该类除草剂

的湖南农业大学烟草基地的植烟土壤及周边的河

水、池塘水及水渠进行分析检测，结果发现，一植

烟土壤附近的水渠中存在精喹禾灵 0.016 mg/L 残

留，其余植烟土壤和周边水样中均未检测到。 

3  结  论 
建立了高效液相色谱法同时测定植烟土壤及

水样中 3种常见的芳氧苯氧基丙酸酯类除草剂的分

析方法。水样使用二氯甲烷-丙酮（20:1，v:v）混合

液提取，土壤样品用丙酮提取，以弗罗里硅土净化，

二氯甲烷-丙酮（3:1，v:v）洗脱。该方法具有操作

简单、分离效果好、回收率高、精密度高等特点，

符合农药残留分析要求，可用于植烟环境中土壤及

水样中 3种常用芳氧苯氧基丙酸酯类除草剂残留量

的同时测定。
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