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摘要：线凝胶色谱串联气相色谱 - 质谱（GPC-GCMS）结合 QuEnChERS 方法分析烟草制品中多农药残留，方法

操作简单，重复性好，检测灵敏度高，定量准确。
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实验部分

烟草生产过程中为了提高病虫害的防治效果经常使用多种类型的农药或者各类农药混配的混合农药，从而引起

了多种农药残留。许多国家都规定了农产品包括烟草和烟草制品在内的最大农药残留限量。国际烟草科学研究合作

中心（CORESTA）农用化学品咨询委员会（AOAC）也在 2003 年提出了 99 种农药的指导性残留量（GRLs）。我国

根据该指导性标准也列出了《禁止在烟草上使用的农药品种（或化合物）名单》的清单。

国内外对于烟草中农药残留的分析，检测方法多为气相色谱法、气相色谱 - 质谱联用法和液相色谱法等，其中

样品前处理方法多为索氏提取、微波辅助提取、加速溶剂萃取等，这些方法的处理过程中大多存在操作费时、溶剂

消耗多、样品用量大等缺点，不适合大批量样品的检测。

本实验将 QuEnChERS 方法应用到烟草中农药残留测定，通过和岛津在线凝胶色谱串联气相色谱－质谱仪

（GPC-GCMS）联用，为烟草制品检测提供了一种简单、快速、可靠的分析方法。

1.1 仪器与试剂

岛津在线凝胶色谱串联气相色谱－质谱仪

（GPC-GCMS）

1.2 分析条件

1.2.1 GPC 凝胶色谱条件：

色谱柱：Shodex CLNpak EV-200 150 mm×2.1 mm     

流动相：丙酮 / 环己烷 (3/7 体积 )

柱温：40℃

流速：0.1 mL/min 

进样体积：10 μL
1.2.2 GCMS 条件：

色谱柱：惰性石英管 5 m ×0.53 mm
　　　　DB-5ms   30 m × 0.25 mm ×0.25 µm

PTV 进样方式：不分流进样

进样口温度程序：120℃ (5 min)_100℃ /min_250℃

(33.7 min)

柱温程序：82℃ (5 min)_8℃ /min_300℃ (8 min)

载气：He, 恒压控制

柱前压：120 kPa
柱流量：1.75 mL/min
离子源温度：230℃ 

色谱 - 质谱接口温度：300℃
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样品的制备

全扫描范围：86~600 m/z 

结果讨论
3.1 农药混合标准色谱图
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3.2 标准曲线

农药混合标液用丙酮/环己烷（3/7）配制成一标准储备液，依此标准储备液配制出系列浓度为10、30、50、100、500 μg/L。

以 SIM 方式采集，各组分监测离子见表 2，各组分标准曲线及线性相关系数如下所示。以三倍噪声计算检出限，以十倍

噪声计算定量限，检出限和定量限见表 2。
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3.3 回收率测试

分别取烟叶和烟丝两样品各 3 份，加入农药标准溶液，样品加标浓度为 20 µg/kg，按照前述方法处理样品后使用

GPC-GCMS 进行检测。加标回收率测定结果见表 3。
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结论

采用岛津公司在线凝胶色谱串联气相色谱－质谱（GPC-GCMS）结合 QuEnChERS 方法分析烟草制品中农药残留，

方法操作简单，检测灵敏度高，重复性好，回收率在71%~98%之间。此方法适合于烟草制品中多农药残留的快速定量检测。


