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高效液相色谱法测定土壤、烟草和油菜中
高效氟吡甲禾灵残留

谢勇波，周清明，龚道新，徐 兵
(湖南农业大学 烟草科学与工程技术研究中心，长沙 410128)

摘要：[目的]为了全面、准确评价高效氟吡甲禾灵在烟草和油菜上使用后其对生态环境的安全性，通过高效液相色谱

法测定土壤、烟草和油菜中高效氟吡甲禾灵残留量。 [方法]使用丙酮作为提取溶剂，通过弗罗里硅土和活性炭的混

合柱净化，在XB-C18色谱柱上，以甲醇-水(体积比80∶20)为流动相，流速为0.6 mL/min；柱温为25 ℃，紫外检测波长为

225 nm。 [结果]在此条件下，其添加回收率为85.33%~96.95%，相对标准偏差为0.40%~3.75%。 [结论]建立了一套快

速、简便、灵敏的土壤、烟草及油菜中高效氟吡甲禾灵残留高效液相色谱检测方法。 
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Determination of Haloxyfop-P-methyl Residue in Soil, 
Tobacco and Rape by HPLC

XIE Yong-bo, ZHOU Qing-ming, GONG Dao-xin, XU Bing
(Research Centre of Tobacco Engineering and Technology, HNAU, Changsha 410128, China)

Abstract:Abstract: [Aims] [Aims] In order to fully and accurately evaluate the bio-environmental safety of haloxyfop-P-methyl, the 
residue was studied in soil, tobacco and rape. [Methods][Methods]  Acetone was used as the extracting solvent, after cleaned 
up on Florisil and activated charcoal mixed column, detection was performed on a zorbax XB C18 column with 
methanol∶H2O =80∶20(by vol)as the mobile phase, detection temperature 25 °C, flow rate 0.6 mL/min, detection 
wavelength 225 nm. [Results][Results] Under this condition, recoveries was 85.33-96.95%, and relative standard deviations was 
0.40-3.75%. [Conclusions] [Conclusions] A simple, accurate and sensitive method for the determination of haloxyfop-P-methyl residue 
in soil, tobacco and rape by HPLC was established.
Key words:Key words: HPLC; haloxyfop-P-methyl; residue

高效氟吡甲禾灵(haloxyfop-P-methyl)又名高效盖草能

(Gallant Super)，化学名称为R-(+)-2-{4-[3-氯-5-(三氟甲

基)-2-吡啶氧基]苯氧基}丙酸甲酯[1]。 其化学结构式如下。

停止生长，幼嫩组织和生长旺盛的组织首先受抑制。 

高效氟吡甲禾灵应用广泛，使用量日益增长，当前

有关其分析检测研究的报道较少。 目前，除草剂残留的

检测方法主要有气相色谱法(GC)[6]、气相色谱-质谱法

(GC-MS)[7]、高效液相色谱法(HPLC)[8]、离子色谱法[9]、酶

联免疫吸附法 [10]等。 本文采用高效液相色谱法，建立了

一套快速、简便、灵敏的土壤及农作物(烟草、油菜)中高效

氟吡甲禾灵残留的检测方法。 

1  材料与方法

1.1  试剂与材料

甲醇(色谱纯)、丙酮、二氯甲烷、乙酸、氯化钠、无水硫酸

钠均为分析纯；纯净水(乐百氏)；弗罗里硅土(125~150 µm)

(使用前经650 ℃活化)、活性炭粉末、高效氟吡甲禾灵原药

(95%，山东绿霸化工股份有限公司)。 

1.2  仪器

HP1100高效液相色谱仪，包括在线真空脱气机、四

元泵、柱温箱、紫外检测器、手动进样器(美国惠普公司

生产)；旋转蒸发仪RE-2000(上海亚带生化仪器厂)；UV-
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高效氟吡甲禾灵是一种新型的苯氧羧酸类除草剂和脂

肪酸抑制剂，属于新一代绿色无公害氟代杂环高效除草剂。 

适用于阔叶作物田，如烟草、油菜等，防治一年生和多年生禾

本科杂草。 它是一种苗后选择性除草剂，通过抑制植株体内

乙酰辅酶A羧化酶而影响杂草的脂肪酸合成[2-3]，进而抑制

根、茎分生组织的生长，受药杂草逐渐枯萎死亡。 喷洒落入

土壤中的药剂易被杂草根部吸收，也能起杀草作用[4]。 在结

构上以甲基取代盖草能中的乙氧乙基，并由于高效氟吡甲

禾灵结构中丙酸α-碳为不对称碳原子，故存在R和S两种光

学异构体，其中S体没有除草活性，高效氟吡甲禾灵是除去

了非活性部分(S体)的精制品(R体)[5]。 它的药效稳定，受低

温、雨水等不利环境条件影响小。 杂草在吸收药剂后很快

毒性与残留
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2100PC型分光光度计；真空抽滤机；振荡器；电子天平；带

塞锥形瓶；分液漏斗；容量瓶；移液管等。 

1.3  色谱条件

Column：XB-C18柱(150 mm×4.6 mm，5 µm)；流速

0.6 mL/min；柱温25 ℃；流动相甲醇-水(体积比80∶20)；

检测波长225 nm；进样体积20 µL。 

1.4  标样的制备

母液(500 mg/L)的配制：准确称取高效氟吡甲禾灵标

准品(95%)0.0526 g于100 mL容量瓶中，用少量流动相溶解，

并用流动相定容至刻度线。 

1.5  净化柱和淋洗液的制备

取长劲分液漏斗，在其靠近塞子的地方放置一小团

脱脂棉花，依次加入2 cm高的无水硫酸钠、4 g弗罗里硅

土、1 g活性炭粉末混合物、2 cm高的无水硫酸钠，充分敲紧。 

淋洗液：乙酸∶二氯甲烷∶甲醇 = 0.5∶50∶10(体积比)。 

1.6  土壤的添加回收

土壤取自湖南农业大学烟草种植基地(0~20 cm深，

未施用过本农药)，风干磨碎过850 µm筛，称取此土壤20 g

若干份，置于250 mL具塞锥形瓶中， 分别加入0.5、1.0、

5.0 mg/L的标准溶液2 mL，使得土壤中的农药含量分别为

0.05、0.1、0.5 mg/kg。 混匀之后，加入60 mL丙酮试剂，在振

荡器上振荡提取30 min(160 r/min)，抽滤，量取滤液40 mL，

转入干净的磨口锥形瓶中，在旋转蒸发仪上旋转浓缩至干

(45 ℃，180 r/min)。 然后用二氯甲烷充分洗涤残渣，并转入

预先装有20 mL的10%氯化钠溶液的分液漏斗中，少量多

次的原则充分洗涤和萃取。 收集下层溶液再次旋转浓缩

至干，用色谱甲醇定容至5 mL并过4.5 µm滤膜。 每个质

量浓度做3个平行样，并做空白对照。 

1.7  农作物样品的添加回收

油菜和烟草，分别取自湖南农业大学油菜种植基地

和烟草种植基地(均未施用过本农药)。 称取此样品20.0 g

若干份，剪碎置于250 mL具塞锥形瓶中，分别加入0.5、1.0、

5.0 mg/L的标准溶液2 mL，使得样品中农药含量分别为

0.05、0.1、0.5 mg/kg。 混匀之后，加入60 mL丙酮试剂，按照

土壤中农药添加回收的方法振荡、抽滤、萃取之后，进行

过柱。 先用20 mL的甲醇预淋净化柱，再用5 mL甲醇洗涤

萃取浓缩的残渣，转入净化柱中，用60 mL的乙酸-二氯甲

烷-甲醇(体积比0.5∶50∶10)的混合溶液淋洗并收集淋洗

液，旋转浓缩至干，用色谱甲醇定容至5 mL并过4.5 µm滤

膜。 每个质量浓度做3个平行样，并做空白对照。 

2  结果与讨论

2.1  检测波长的选择

利用色谱甲醇作为对照，将标样在UV-2100PC型分

光光度计上检测，记录不同波长下，标样的紫外吸收值。 

结果发现在225 nm处吸收值最大，故选择紫外检测波

长为225 nm。 

2.2  色谱条件的选择

肖振平等 [11]报道了采用乙腈-水(体积比73∶27)为

流动相，将高效氟吡甲禾灵标样在ODS-C18反相柱上进

行分析，得到了较好的检测结果。 本研究采用XB-C18柱

(150 mm×4.6 mm，5 µm)反相色谱柱，以甲醇-水(体积比

80∶20)为流动相，通过缓慢改变流速和柱温反复检测，也

得到了较好的分离检测结果。 色谱图中的“1”表示高效氟

吡甲禾灵(见图1~9)。 

图2  标样的高效液相色谱紫外检测色谱图

图3  溶剂的高效液相色谱紫外检测色谱图

图4  土壤添加回收色谱图

图1  标样紫外吸收值
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图10  标准曲线图

2.4  提取溶剂的选择

选择合适的提取溶剂是农药残留测定准确与否的关键

因素。 本研究根据高效氟吡甲禾灵的理化性质，利用相似

相容的原则，共选择了甲醇、乙醇、丙酮、乙腈、乙酸乙酯共

5种溶剂作为样品的提取剂。 结果表明：使用丙酮作为提取

剂时，高效氟吡甲禾灵的提取率较高，在81.82%~98.36%范

围之内，而其余4种溶剂对样品的提取率只有20%~60%，且

杂质较多，无法达到农药残留检测分析的要求。 

2.5  淋洗液及其用量的选择

为了减少植物样品中部分杂质和色素对检测分析的

干扰，本研究根据高效氟吡甲禾灵的理化性质，采用简单

可行的原则选择淋洗液进行过柱净化。 

马建明等[12]在测定蔬菜样品中精喹禾灵的残留量时，

使用乙酸-二氯甲烷-甲醇(体积比0.5∶50∶10)的混合液

作为淋洗液，取得了很好净化的效果。 本研究经过反复

试验发现，使用乙酸-二氯甲烷-甲醇能够较好的达到淋

洗要求。 将制备好的净化柱先用20 mL的甲醇预淋，加入

2 mL 5 mg/L的高效氟吡甲禾灵标样，用约100 mL的淋

洗液进行淋洗，用5 mL的刻度管收集过柱后的液体，每

收满5 mL换管接着收集。 将收集到的以每个5 mL为梯度

的液体依次进行HPLC检测。 

结果(见图11)表明：淋洗收集农药主要集中在11~55 mL

中，前10 mL中和第55 mL后基本没有高效氟吡甲禾灵流

出。 整个试验标样回收率为94.7%。 所以本研究选择淋洗

液的用量为60 mL。 

图5  土壤空白对照色谱图

图6  烟叶样品添加回收色谱图

图7  烟叶样品空白对照色谱图

图8  油菜烟叶样品添加回收色谱图

图9  油菜样品空白对照色谱图

2.3  线性范围和检出限

利用母液配制成质量浓度分别为2.0、1.0、0.5、0.1、

0.05 mg/L的标准溶液，标准曲线见图10。 结果表明：当标

样的质量浓度降低到0.02 mg/L时，仍能够准确地检测出来，

本法定量检出限为0.02 mg/L。

谢勇波，等：高效液相色谱法测定土壤、烟草和油菜中高效氟吡甲禾灵残留

图11  淋洗梯度曲线图

2.6  精密度与准确度探讨

按照上述色谱条件检测1.6试验中土壤添加回收和
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所得试验结果见表1。 

表1  高效氟吡甲禾灵添加回收率及变异系数

样品 添加量/                 回收率/% 标准 变异

名称 (mg·L
-1) 1 2 3 4 5 平均 偏差 系数/%

土壤 0.05 95.71 91.41 93.56 96.63 89.26 93.31 0.40 0.43
 0.50 94.41 95.23 95.66 93.37 93.70 94.47 1.46 1.55
 1.00 95.55 96.62 94.51 96.95 95.87 95.90 2.44 2.54
烟叶 0.05 92.64 91.41 95.40 89.57 96.93 93.19 0.78 0.84
 0.50 94.04 91.65 92.54 93.43 91.47 92.63 1.99 2.15
 1.00 94.29 90.36 89.05 91.92 90.45 91.21 3.75 4.11
油菜 0.05 88.04 89.57 86.20 91.10  85.58 88.10 0.30 0.34
 0.50 88.26 87.31 88.72 85.33 87.89 87.50 2.53 2.90
 1.00 87.25 87.45 86.74 86.92 87.06 87.08 0.70 0.80

表 1 数 据 表 明 ：由 试 验 得 高 效 氟 吡 甲 禾 灵 在 烟 草

土壤中的回收率在93.31%~95.90%之间，变异系数在

0.43%~2.54%之间；在烟叶中的回收率在91.21%~93.19%

之间，变异系数在0.84%~4.11%之间；在油菜中的回收率

在87.08%~88.10%之间，变异系数在0.34%~2.90%之间。 

该方法的准确度和精密度均符合残留分析的要求。 

3  小结

本研究建立的采用丙酮作为提取剂，弗罗里硅土柱净

化，高效液相色谱紫外法测定土壤及农作物中高效氟吡甲

禾灵残留的方法具有简便、快速、灵敏的特点，可用于土壤

和多种农作物样品的测定。 
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陶氏再次创新2,4-滴用于耐除草剂转基因作物 

陶氏益农公司的苯氧基除草剂2,4-滴创新品—2,4-滴胆碱在美国获得批准，用于耐除草剂(DHT)转基因作物。 2,4-滴胆碱具有与2,4-

滴相同的效力和环保优势，但是还具有“更多其他优势”，如低挥发性、扩散飘移较少、异味较轻，并且易于操作和混配，应用时机更广泛。 DHT玉米

对2,4-滴和芳氧基丙酸类除草剂具有抗性，陶氏开发的DHT玉米也已于2009年在美国获得了批准，公司拟在2012—2013年度推行DHT玉

米，之后会相继推出大豆和棉花作物。 (ZP)


