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威百亩在黄瓜和土壤中的残留分析方法
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摘要：建立了威百亩在黄瓜和土壤中的残留分析方法。样品中威百亩加热转化为异硫氰酸甲酯，
通过气相色谱测定异硫氰酸甲酯质量分数，折算出样品中威百亩质量分数。 结果表明：异硫氰酸甲
酯线性范围为0.05～10 mg/L，线性相关系数为0.999 8；威百亩在黄瓜及土壤样品中的平均回收率
为78%～93%，变异系数为0.80%～5.42%。 方法符合农药残留检测要求。
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Analytical Method of Metam-sodium Residue in Cucumber and Soil
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Abstract: Using gas chromatography, the determination of metam-sodium residue in cucumber and soil was described.

Metam-sodium in the sample was converted to methyl isothiocyanate, then the extracts were determined by GC. The

amount of metam-sodium was calculated based on the measured values of methyl isothiocyanate. The results showed that

at the concentration of 0.05-10 mg/L, the linear correlation was 0.999 8. The average recoveries of the method were 78%

-93%, the relative standard deviations were 0.80%-5.42%.
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威百亩（metam-sodium），分子式C2H4NNaS2，化

学名称甲基二硫代氨基甲酸钠，相对分子质量

129.2。其在水中的溶解度为722 g/L（20℃），在丙酮、
乙醇、二甲苯中的溶解度小于5 g/L。威百亩具有二
硫代氨基甲酸酯结构，在土壤中通过降解为异硫氰

酸甲酯而发挥作用。威百亩通常用作土壤熏蒸剂，
播前土壤处理，能有效杀灭根结线虫、土壤害虫、杂
草及多种土传病害，从而获得洁净及健康的土壤[1]。
其适合在温室、大棚、塑料拱棚中使用，用于花卉、
烟草、中草药、生姜、山药等经济作物。其分解物异
硫氰酸甲酯对大鼠的急性经口LD50值为72～220
mg/kg，毒性中等。因此，有必要对威百亩残留量进
行检测[1]。目前，威百亩分析方法以液相色谱法居
多，本文对大棚黄瓜中威百亩残留进行气相色谱分

析方法研究。样品前处理简单，溶剂与样品用量少。
方法测定灵敏度高，线性范围宽，回收率较好，具有

精密、准确、简便、快速的特点，能满足黄瓜和土壤
中农药残留分析要求。

1 材料与方法

1.1 检测方法原理
黄瓜、土壤中的威百亩在水中加热至70℃，转
化为异硫氰酸甲酯，样品经乙酸乙酯萃取。通过气
相色谱仪测定萃取液中异硫氰酸甲酯质量分数，折

算出样品中威百亩的质量分数。
1.2 仪器与试剂
岛津GC-2010气相色谱仪（FTD检测器），带GC

solution色谱工作站、AOC-20i自动进样器；色谱柱：
RTX-wax（30m×0.25mm，0.25μm）毛细管柱；BUCHI
Rotavapor R-114旋转蒸发仪；SHB-3A循环水多用
真空泵；KQ-3200超声波清洗器；HY-6 双层摇瓶
机；BS110S电子天平。
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乙酸乙酯（分析纯）、纯水、消泡剂等。异硫氰酸
甲酯标准品（质量分数98%），江苏省农药产品质量
监督检测站有限公司提供。
1.3 色谱条件
毛细管色谱柱（30 m×0.25 mm，0.25 μm）；进

样口温度：250℃；检测器温度：250℃；柱温：60℃，
保持15 min；总流量：6.5 mL/min；尾吹气流量：3.0
mL/min；分流比：2∶1；进样量：2.0 μL。
异硫氰酸甲酯标准品气相色谱图见图1。

1.4 样品前处理
分别准确称取黄瓜、土壤样品20 g，置于250 mL

浓缩瓶中，加入50 mL纯水、1 mL消泡剂，在70℃水
浴中回流40 min，降至室温后用20 mL乙酸乙酯冲洗
冷凝管至反应后的浓缩瓶中。将浓缩瓶中的液体转
移至盛有15 g氯化钠的分液漏斗中，剧烈振荡萃取，
收集有机层，待测。

2 结果与讨论

2.1 方法的线性相关性
准确称取质量分数为98%的异硫氰酸甲酯标准
品0.010 2 g于10 mL容量瓶中，乙酸乙酯定容，配制
成质量浓度1 000 mg/L的异硫氰酸甲酯标样母液，
再用乙酸乙酯稀释配制10.00、5.00、1.00、0.50、0.10、
0.05 mg/L系列标样溶液。在1.3气相色谱条件下进行
测定，以异硫氰酸甲酯标样溶液质量浓度与对应色

谱峰面积作标准曲线。得异硫氰酸甲酯线性方程为
y=29 723 x＋792.47，R2=0.999 8。方法线性关系良
好，见图2。

黄瓜、土壤中异硫氰酸甲酯的最低检测浓度均为
0.05 mg/kg，异硫氰酸甲酯最小检出量为1.0×10-10 g。
2.2 威百亩转化率
试验考察威百亩至异硫氰酸甲酯转化率，威百

亩与异硫氰酸甲酯的折算系数为2.204，试验结果见
表1。

2.3 添加回收率与相对标准偏差
按照上述前处理方法及测定步骤，称取空白

黄瓜、土壤进行添加回收率试验，回收率结果见表
2。由表2可知，当添加质量分数为0.05、0.5、1.0 mg/kg
时，威百亩平均回收率为78%～93%，变异系数范围
为0.80%～5.42%。本试验的分析方法符合农药残留
分析要求[2]。黄瓜、土壤空白样品及威百亩添加色谱
图见图3～图6。

图 1 标准品气相色谱图

图 2 异硫氰酸甲酯标准曲线

质量分数/(mg·kg-1)
转化率/%

平均

转化率/%
相对标准

偏差/%威百亩 异硫氰酸甲酯

1.000 0.453 99.8
98.8 1.791.000 0.439 96.7

1.000 0.452 99.7

表 1 威百亩的转化率

表 2 方法回收率试验结果

空白

样品

添加水平/
(mg·kg-1)

回收率% 平均

回收率/%
RSD/
%1 2 3 4 5

黄瓜

0.05 98 90 96 86 95 93 5.42

0.50 90 89 88 90 89 89 0.80

1.00 89 87 88 89 88 89 0.84

土壤

0.05 90 88 80 87 86 86 4.28

0.50 80 87 88 79 87 84 4.95

1.00 79 78 76 80 75 78 2.90

图 3 土壤空白色谱图

图 4 土壤添加色谱图

异硫氰酸甲酯
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雾剂的国家标准。该配方各组分来源广泛，制备工
艺简单，成本低廉，具有较好的开发前景。另外，有
效成分由杀菌剂嘧菌酯、咪鲜胺和抗生素类杀虫剂
阿维菌素复配而成，15%阿维菌素·嘧菌酯·咪鲜胺
热雾剂可用于防治橡胶树白粉病等病害和螨类害

虫。该制剂田间防治效果、环境影响和毒性有待进
一步研究。
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3 结论

建立了气相色谱法测定黄瓜中威百亩残留。在
添加质量分数为0.05、0.5、1.0 mg/kg时，方法的灵敏
度、准确度达到农药残留分析要求，方法的平均回
收率为78%～93%，变异系数为0.80%～5.42%。该方
法准确可靠，样品前处理过程简单，适用于实际检

测工作。该方法也可为其它农产品中威百亩残留量
的测定提供参考。
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图 5 黄瓜空白色谱图

图 6 黄瓜添加色谱图
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拜耳Movento（螺虫乙酯）在意大利获紧急豁免使用
意大利已经同意拜耳作物科学公司杀虫剂Movento紧急豁免用于柿子，防治蜡蚧（Ceroplastes ceriferus和C. japonicas）、

粉蚧（Pseudococcus viburni）、褐盔蜡蚧（Lecanium corni）。此次紧急豁免使用期为4月24日至8月21日。Movento为悬浮剂

产品，有效成分为螺虫乙酯（spirotetramat）。2011年底，Movento获得意大利登记，用于20多种作物，包括鲜食葡萄、葡萄、

柑橘、仁果、瓜类、甘蓝、莴苣等，防治蚜虫和粉虱。2017年，Movento即已获得同样的豁免使用权。

螺虫乙酯为螺环季酮酸类杀虫杀螨剂，通过抑制脂质生物合成而起效。其对各种刺吸式口器害虫有效，其中包括蚜

虫、蝉、蓟马、木虱、粉蚧、粉虱、介壳虫等。 （顾林玲译自《AGROW》）
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