
摘要：本文建立了气相色谱法测定水产品中氟乐灵残留量的分析方法。结果表明：在 0.25~20 μg/L 的浓度范
围内，该化合物的线性相关系数 R 在 0.999 以上，线性关系良好。5.0 μg/L 的标准溶液重复进样 6 次，峰面积
的相对标准偏差（RSD%）为 0.69%，精密度良好。实际样品在含量为 5 μg/kg 的加标水平下，该组分的基质
加标回收率为 79.8%。本方法参照标准 GB31660.3-2019，操作方便、灵敏度高，可为水产品中氟乐灵残留量
的测定提供参考。
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氟乐灵是一种二硝基苯胺类除草剂，主要用于防
除棉花、饲用豆类田一年生杂草，具有易挥发、易光解、
水溶性极小和不易在土层中移动等特点。对人畜低毒，
对鱼类高毒，其残留时间长，不易降解，具有蓄积性
和迁移性，已被世界卫生组织国际癌症研究机构列为
3 类致癌物质，因此，氟乐灵对水产品的污染越来越
受到关注。

农 业 农 村 部 在 2019 年 9 月 6 日 首 次 发 布
GB31660.3-2019《水产品中氟乐灵残留量的测定 气相
色谱法》，该标准规定了水产品中氟乐灵残留量检测
的制样和气相色谱测定方法。

本文参考 GB31660.3-2019《水产品中氟乐灵残留
量的测定 气相色谱法》，采用岛津 Nexis GC-2030 气
相色谱仪，建立分析水产品中氟乐灵的检测方法，该
方法操作简单、灵敏度高，完全满足标准的要求。

 实验部分
1.1 仪器

Nexis GC-2030 气相色谱仪，配电子捕获检测器（ECD）
1.2 分析条件

GC 参数
色谱柱：Rxi- 5MS（30 m×0.25 mm×0.25 µm）
柱温程序：70℃ (1 min)_30℃ /min_185℃ (2.5min)_25℃ /min_280℃ (5 min)
进样口温度：230℃
载气控制方式：恒线速度
线速度：26.9cm/sec
进样方式：不分流进样
进样量：1 µL
检测器：ECD
检测器温度 : 300℃

1.3 样品前处理
1.3.1 样品前处理流程见下图 1。
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 结果讨论
2.1 标准品图谱

氟乐灵标准品色谱图如下图 2 所示。

图 1   样品前处理流程

图 2   氟乐灵标准品色谱图（20 μg/L）

 
 

残渣加丙酮重复提取一次 

 
 

取上清液，下层液体再加正己烷重复提取一次 

准确加 5 mL正己烷溶解残余物，供气相色谱测定 
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取 2g 均质后样品于具塞离心管中，加 10mL 丙酮，离心

残渣加丙酮重复提取一次

合并上清液，加 30mL 正乙烷、10mL 2% 硫酸钠溶液，离心

取上清液，下层液体再加正乙烷重复提取一次

合并上清液，旋蒸，氮吹浓缩至 1mL，备用

将上述溶液过固相萃取柱，用正乙烷洗涤，弃流出液

用 10% 二氯甲烷正乙烷溶液洗脱，收集洗脱液，氮吹至近干

准确加 5mL 正乙烷溶解残余物，供气相色谱测定
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图 3   氟乐灵标准品校准曲线

2.2 标准曲线与检出限
使用正己烷分别配制 5 个不同浓度的标准品溶液，制作校准曲线，目标组分浓度分别为 0.25、1、5、10

和 20 μg/L。以浓度为横坐标，峰面积为纵坐标，绘制标准曲线，化合物标准曲线如图 3 所示。根据 0.25 μg/L
标样数据，以 3 倍信噪比计算仪器检出限。线性相关系数和检出限见表 1。

2.3 重复性结果
取浓度为 5.0 μg/L 的标准溶液，重复进样 6 次，考察仪器重复性，化合物峰面积及 RSD% 见表 2。

表 2   重复性实验结果（n=6）
组份 面积 1 面积 2 面积 3 面积 4 面积 5 面积 6 平均面积 RSD（%）

氟乐灵 35106 34737 34607 34584 34476 34952 34744 0.69

2.4 样品加标回收率
取 2 g 均质后的空白样品，添加氟乐灵标准溶液，加标量为 5 μg/kg，按照上述前处理方法处理后上机，

平行处理 3 份，样品加标测定结果及加标回收率结果见表 3。

表 3   样品加标回收率结果

化合物名称
测定结果（μg/kg） 平均回收率

（%）1 2 3

氟乐灵 4.02 3.94 4.00 79.8

2.5 样品测试
取某超市采购的冰鲜鱼肉，均质后称取 2 g 样品，按照 1.3 步骤对样品进行处理，得到样品色谱图，如图 4，

测试结果如表 4 所示。

 
 

0.0 2.5 5.0 7.5 10.0 12.5 15.0 17.5 浓度
0.00

0.25

0.50

0.75

1.00

面积(x100,000)

表 1   氟乐灵标准曲线线性系数和检出限（μg/L）
化合物名称 回归系数 (R) 检测限

氟乐灵 0.9996 0.06



GC-140

Email: sshzyan@shimadzu.com.cn Tel: 86(21)34193996 http://www.shimadzu.com.cn

岛津应用云

Shimadzu (China) Co., LTD. – Analytical Applications Center 
– 分析中心

图 4   样品色谱图

 
 

No. 化合物名称 保留时间(min) 样品含量(μg/kg) 

1 氟乐灵 7.802 N.D 
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表 4   样品测试结果
No. 化合物名称 保留时间 (min) 样品含量 (μg/kg)

1 氟乐灵 7.802 N.D
注：N.D 表示未检出

 结论
本方法采用岛津 Nexis GC-2030 气相色谱仪检测水产品中氟乐灵的残留量，在 0.25~20 μg/L 浓度范围内，

标准曲线线性良好，相关系数 R 在 0.999 以上，方法检出限为 0.06 μg/L。5.0 μg/L 标准品溶液进样 6 针，峰
面积 RSD 为 0.69%。在 5 μg/kg 的空白样品加标水平下，该组分的基质加标回收率为 79.8%。本方法准确、
灵敏度高，能够有效的检测水产品中氟乐灵的残留量。


