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摘要：研究了甲草胺在花生中的残留分析方法和甲草胺的稳定性。样品以丙酮一水f体积 tL4：11振荡提取，石 

油醚液一液分配 ，中性氧化铝柱层析净化，气相色谱测定。结果表明：甲草胺最小检出量为3．0 X 10 ’g，花生中 

最低检测质量分数为0．008 mg／kg，花生添加质量分数0．1~1．0 mg／kg，回收率为78．10％～85．59％，变异系数为 

0．64％～3．70％；冷藏(4℃)条件下甲草胺标准溶液可贮存1O一20 d，甲草胺花生提取液可贮存10～20 d。 
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Analytical Method of Alachlor Residue in Peanut and Alachlor Stability 
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Abstract：The analytical method of alachlor residue in peanut and alachlor stability was investigated．The samples were 

extracted with acetone—water(4：l，by vo1)by oscillation method，petroleum ether by liquid—liquid partition，cleaned 

uD by neutral alumina column chromatography and determined by GC．The minimum detectable amount of alachlor 

was 3．0x 1 O。。‘g
，
and the minimum detectable concentration was 0．008 mg／kg，peanut samples were fortified with alachtor 

at levels between 0．1 and 1．0 mg／kg．the recoveries was in the range of 78．10—85．59％．and CV was 0．64．3．70％．The 

effective stocking time of standard solution under the condition of refrigerating in 4。C was from l 0 to 20 days．and the 

effective stocking time of the extracting solution of peanut was from l O t0 20 days． 
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甲草胺(alachlor)是由美国孟山都公司研制的一种酰 

胺类除草剂，其作用机制是抑制蛋白酶的活性，阻碍蛋白 

质的合成；甲草胺对禾本科杂草有较好的效果，能有效地 

防除大豆、玉米、花生等作物田中的杂草⋯，是我国北方地 

区常用的除草剂之一。目前，国内外测定甲草胺残留量的 

方法主要有GC、HPLC、HPLC—MS、GC—MS、ELISA等 ， 

其中对花生中甲草胺残留分析的主要采用GC—FID检测其 

代谢产物2．6一二乙基苯胺(DEA)，再折算成甲草胺。这些 

方法存在耗时、成本高、溶剂毒性强等问题，同时被测农药 

的稳定性对农药残留检测的时效性和准确性起着重要的 

作用，目前，有关甲草胺的稳定性研究未见报道。本文研 

究了甲草胺在花生中的残留分析方法，该方法具有成本低、 

易操作、环境友好、适应性广等特点；同时探索了不同贮存 

条件下甲草胺在有机溶剂、花生提取液、花生基质中的稳 

定性，从而为从事甲草胺残留检测工作的部门提供参考。 

1材料与方法 

1．1药品与试剂 

供试花生购自市场，样品用多功能食品加工机捣碎，置 

于冰箱(一20℃)备用。甲草胺标准溶液：准确称取甲草胺标 

准品f纯度94．4％，农业部农药检定所提供)16．2 mg于10 mL 

容量瓶中，用乙腈(分析纯)作为溶剂，配成1．529 g／L贮备液， 

贮存于4℃冰箱中备用，再用石油醚稀释配成不同质量浓 

度的标准溶液；丙酮、乙腈、石油醚、二氯甲烷、无水硫酸钠、 

氯化钠均为分析纯；中性氧化铝f层析用，在550℃下灼烧 

4 h，冷却后JJ~5％水脱活，存放于干燥器内备用；有效保存期 

l周，超过1周用前130℃烘5~12 h，冷却后~JH5％水脱活)。 

1．2仪器设备 

电子天平(FAI 104，上海天平仪器厂)，超声波清洗器 

(SB3200，上海必能信超声有限公司)，旋转蒸发器(RE一52， 

上海青浦沪西仪器厂1，水浴恒温振荡器(SHA—C，北京仪 

诚科技公司1，多功能食品加工机(SQ21 19，上海帅佳电子 

科技有限公司1，气相色谱仪(Agilent 6890 Series，配ECD 

Ni6 ，美国安捷伦科技有限公司1。 

1．3实验方法 

1．3．1甲草胺在花生中的残留分析 

l1添加农药 准确称取10．0 g粉碎的花生样品于具塞 

收稿日期：2009—03—18，修返日期：2009—05—15 

基金项目：国家“十·五”重大科技专项资助项~(2001一BA804A171 

作者简介：段劲生(1977—)'男，助理研究员，硕士，主要从事农药残留环境毒理、植物保护方面研究工作。Tel：0551—5160945，E—mail：djszbs@yahoo．comcn。 

通讯作者：岳永德。E-mail：yueyd@icbr．ac．cn。 



第9期 段劲生，等：甲草胺在花生中的残留分析及其稳定性 

三角瓶中，移取质量浓度l0．0 mg／L甲草胺标准溶液 ，使 

花生样品的添加质量分数为0．1、0．5、1．0 mg／kg，每个质 

量分数设置3个重复，同时设置基质空白为对照。待其充 

分平衡后，进行样品的提取。 

2、样品的提取 向上述已添加好 的花生样品中加 

50 mL丙酮一水(体积比4：11，然后振荡提取40 min，残 

渣用20 mL丙酮分2次洗涤(1 0 mL／次、，过滤，合并滤液于 

分液漏斗中。 

31样品的净化 向分液漏斗中加8％氯化钠水溶液 

25 mL，再分别用石油醚25 mL萃取3次，石油醚层过无水 

硫酸钠，于40~45℃浓缩至2 mL，待柱层析净化。 

装柱 自下而上依次是2 cm无水硫酸钠 、6．0 g中性 

氧化铝f加5％水脱活1、2 cm无水硫酸钠；先用20 mL二 

氯甲烷预淋 ，待预淋液的液面接近无水硫酸钠面时上 

样品液，当样品液的液面降至无水硫酸钠面以下时，弃 

去预淋液，然后用60 mL二氯甲烷淋洗 ，收集并浓缩至近 

干，再用5 mL石油醚转容，继续浓缩至近干，定容至5 mL， 

待测。 

41气相色谱分析条件 Agilent 6890 Series气谱 

仪 ，ECD Ni 检测器 ；色谱柱为 1．5 nl×0．3 mm玻璃 

柱；固定液 ：3％ OV一101；担体为Chromosorb W AW 

DMCSf 1 50—1 80 lam1；柱室温200℃，进样 ISl温度 

260℃，检测器温度31 0℃；载气及流速为高纯氮气 

f99．99％)50 mL／min；进样量2儿L。 

1．3．2 甲草胺的稳定性 

11标准溶液中甲草胺的稳定性 将新配好的质量浓 

度为1．0 mg／L标准溶液，在不同的贮存条件下即冷冻 

(一20℃)、冷藏(4℃)，封口贮存一定时间后(0、10、20、30、 

5O d)进样，研究其稳定性。 

21花生提取液中甲草胺的稳定性 采用上述研究建 

立的方法进行花生的添加回收实验，花生的添加质量分 

数为0．5 mg／kg，所获得花生提取液于4 oC冰箱冷藏室中 

贮存0、5、10、20 d，取出检测，研究甲草胺在花生提取液 

中的稳定性。 

2结果与分析 

2．1甲草胺标准曲线的建立 

分别以0．1、0．5、0．75、1．0、1．5 mg／L系列质量浓度 

的甲草胺标准溶液进样 ，以进样量(ng)为横坐标 、响应 

峰高(Hz)为纵坐标，制作标准曲线。其直线回归方程为 

y=l 1 030x+102．63“：0．999 81。进样量在2×10 。一3．0×10 g 

之间，甲草胺有良好的线性关系；在此检测条件下甲草胺 

标样的色谱图见图1，甲草胺的最小检出量为3．0×10 g。 
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图1甲草胺标样的气相色谱图 

2．2 添加回收率测定 

准确称取10．0 g粉碎的花生样品，添加适量的甲草胺 

标准溶液，使其添加质量分数分别为0．1、O．5、1．0 mg／kg，然 

后按上述提取和净化方法进行添加回收测定。结果(见 

表11表明：花生添加质量分数0．1~1．0 mg／kg，回收率为 

78．1O％～85．59％，变异系数为0．64％~3．70％。该方法的最 

低检测质量分数为0．008 mg／kg。甲草胺在花生中的添加 

样品和空白样品色谱图见图2。 

表1花生中甲草胺的添加回收率 

添加质量分数／ 回收率／ 平均回收率／相对标准偏差／变异系数／ 

(mg’kg 、 ％ ％ ％ ％ 

耋 誊 孽 “ 

．箧 

z 4 b 2 4 b 

黼俩 ／rain 畸阚 ／min 

花生样品空白 花生添加0．5 mg，kg甲草胺 

图2花生添加回收的气相色谱图 

2．3 甲草胺的稳定性 

2．3．1标准溶液中甲草胺的稳定性 

用石油醚所配的质量浓度为1．0 mg／L的甲草胺标准溶 

液，在不同的贮存条件下贮存，与新配的标准溶液比较测 

定，研究其稳定性，结果见图3。 

Q 10| 3O 40 确 
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图3不同贮存条件对标准溶液中甲草胺的影响 
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由图3可知 ：在冷冻(一20℃)条件下贮存20 d，标准 参考文献 ： 

溶液中的甲草胺较稳定 ，几乎不发生变化 ，贮存2O d后 

发生降解；供试标准溶中的甲草胺在冷藏(4℃1条件下 

贮存10 d后发生降解，贮存20 d降解达8．53％。因此，甲草胺 

标准溶液在冰箱冷藏f4℃)条件下贮存，可贮存10—20 d。 

2．3．2花生提取液中甲草胺的稳定性 

研究结果(见表2)表明：随着贮存时间的增加，甲草胺 

在花生提取液中的残存质量浓度逐渐降低 ，但下降不明 

显。在冷藏f4℃)条件下贮存0、5、10、20 d，花生提取液中 

甲草胺的降解率分别为0、2．75％、3．57％、6．55％。因此得出 

花生提取液在4℃冷藏可贮存1 0—20 d。 

表2花生提取液中甲草胺的稳定性 

贮存时间／d 降解率／％ 差异显著性 P=O．05) 

0 0 a 

5 2．75 ab 

l0 3．57 ab 

20 6．55 b 

3结论 

利用气相色谱法测定花生中甲草胺的残留量，方法的 

灵敏度、准确度及精密度均能满足农药残留分析的要求，且 

线性关系良好。整套方法的使用成本低、前处理简单，符合 

农药残留分析发展的方向。探讨了标准溶液和花生提取液 

中甲草胺的稳定性。研究结果表明：冷藏f4℃1条件下甲草 

胺标准溶液可贮存10~20 d，花生提取液可贮存10～20 d。 
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本项研究选择在胚胎7．5～l1．5 d暴露CPF，正是多巴 

胺能神经元起始发生的关键时期。目前国内外尚无同类 

报道。研究结果表明：CPF造成了子代鼠纹状体脑区神 

经元的损伤，导致多巴胺含量下降，并造成了直至成年期 

fPN35)的小鼠运动平衡能力下降。这说明CPF在妊娠期的 

暴露 ，能通过母婴传递，引起后代永久性的选择性脑机能 

损伤。神经发育毒是一种低剂量下发生的毒性反应，与经 

典的有机磷农药毒性评价指标——乙酰胆碱酯酶活力抑 

制并不对应，可能发生于上述标准的亚中毒阈剂量或阈下 

剂量，因此，需要进行特殊评价，以更充分地保护子孙后代 

的智能健康 。 
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