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砜嘧磺隆（ＴＩＴＵＳ）在玉米和土壤中
残留分析方法的研究

砜嘧磺隆２５％干悬浮剂 （Ｔｉｔｕｓ２５ＤＦ）是美国杜
邦公司生产的一种玉米田专用的一次性除草剂，主

要防除一年生及多年生禾本科杂草及某些阔叶杂

草。主要成分为ＤＰＸ－Ｅ９６３６，通用名（Ｒｉｍｓｕｌｆｕｒｏｎ），
化学结构式：

Ｎ

ＳＯ２ＣＨ２ＣＨ３

ＳＯ２ＮＨＣＮＨ
ＯＣＨ３

Ｎ

Ｎ
在土壤和玉米中的残留物为ＤＰＸ－Ｅ９６３６，对其

测定方法，国外采用液相色谱及液质联用仪测定。方

法本身非常复杂，对仪器条件的要求又十分苛刻，目

前国内还不能满足上述提出的仪器条件。为了使其

测定方法适应我国目前仪器条件和实验室设备，我

们对美国杜邦公司提供的分析方法进行了较多方面

的变更如样品的提取、净化和测定等，现将此方法报

告如下。

１ 材料与方法

１．１仪器与试剂
１．１．１仪器

气相色谱仪（ＨＰ６８９０型带电子捕获检测器），旋
转蒸发器 （ＺＦＱ３型），调速多用振荡器 （ＺＤ－２型），
粉碎机（ＦＷ－８０型），玻璃层析柱（内径１．５ｃｍ，长１８
ｃｍ），抽滤装置。
１．１．２试剂

丙酮（优级纯）、二氯甲烷（分析纯，经重蒸），无

水硫酸钠、氯化钠（均为分析纯），弗罗里硅土（进口

分装，１３５℃活化７２ｈ，加１６％水脱活），干冰（天津啤
酒厂提供），ＤＰＸ－Ｅ９６３６，纯度９９％，由杜邦公司提
供。

１．２测定方法
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１．２．１样品提取
１．２．１．１土壤中砜嘧磺隆有效成分（ＤＰＸ－Ｅ９６３６）的
提取

准确称取解冻的土壤样品 １０ｇ（±０．１ｇ）置入
３００ｍＬ三角瓶中，加１ｍＬ蒸馏水，混合后加入３０ｍＬ
丙酮，振摇１ｍｉｎ，浸泡过夜。在ＺＤ－２型调速多用振
荡器上振荡提取１ｈ，减压抽滤，用３５ｍＬ丙酮分３次
冲洗滤渣，合并滤液于５００ｍＬ分液漏斗中，用２．５％
ＮａＣｌ水溶液４０ｍＬ洗抽滤瓶，洗出液倒入分液漏斗
中，用４０、３０、２０ｍＬ二氯甲烷萃取３次，合并有机相，
过无水硫酸钠漏斗干燥脱水后置入２５０ｍＬ平底烧瓶
中，在旋转蒸发器上（水浴温度４５℃—５０℃）浓缩至
约为３ｍＬ供净化。
１．２．１．２玉米籽中砜嘧磺隆有效成分 （ＤＰＸ－Ｅ９６３６）
的提取

玉米籽粒置入 ＦＷ－８０型高速万能试样粉碎机
中，加适量干冰，冷冻粉碎，挥发去干冰，样品制备好

后存放在－２０℃冰箱中供分析用。称取已制备好的
解冻玉米样品１０ｇ（±０．１ｇ），加１ｍＬ蒸馏水，以下步
骤同土壤提取方法（１．２．１．１）。
１．２．１．３玉米茎叶中ＤＰＸ－Ｅ９６３６的提取

先将玉米茎叶切成１ｃｍ左右片段，置入ＦＷ－８０型
试样粉碎机中，然后加入适量干冰，冷冻粉碎，挥发去干

冰，样品存于－２０℃冰箱中至分析。称取已制备好的解
冻茎叶样品１０ｇ（±０．１ｇ）置入３００ｍＬ三角瓶中，以下步
骤同土壤（１．２．１．１）。
１．２．２样品净化

取内径１．５ｃｍ，长１８ｃｍ玻璃层析柱，在底部垫
少许玻璃棉，其上装入３ｇ无水硫酸钠，接着装８ｇ经
过处理的弗罗里硅土，稍加振实，最上层加入３ｇ无水
硫酸钠。该柱先用２０ｍＬ二氯甲烷∶丙酮（４∶６Ｖ／Ｖ）
预淋，待液面进入无水硫酸钠层时，将待净化的样品

浓缩液移入柱中，弃去预淋液，用８０ｍＬ二氯甲烷∶丙
酮（４∶６Ｖ／Ｖ）分３次淋洗层析柱，收集淋洗液，在旋转
蒸发器上（水浴温度４５℃—５０℃）浓缩至３—５ｍＬ，用
丙酮定容至１０ｍＬ，待测定。
１．２．３气相色谱测定

气相色谱条件（ＨＰ６８９０型）
色谱柱：毛细管柱，长３０ｍ，内径０．５ｍｍ，固定液

ＨＰ—５；检测器：ＥＣＤ６３Ｎｉ；柱温：２４０℃；汽化室温度：
２８０℃；检定器温度：３００℃；载气：高纯氮９９．９９％，
５ｍＬ·ｍｉｎ－１；保留时间：１５．３ｍｉｎ。

在上述条件下，ＤＰＸ－Ｅ９６３６的保留时间为

１５．３ｍｉｎ，见气相色谱图１。

２ 结果与讨论

２．１柱层析净化方法的比较与确定
先按（１．２．２）方法装好二根层析柱（采用的弗罗

里硅土经１３５℃３６ｈ活化，用６％蒸馏水脱活，淋洗
体系分别采用∶二氯甲烷∶丙酮（８∶２Ｖ／Ｖ）和石油醚∶
丙酮（８∶２Ｖ／Ｖ），先用１５ｍＬ预淋，弃去预淋液，加入
ＤＰＸ－Ｅ９６３６标准样品，再用６５ｍＬ淋洗液分３次淋
洗层析柱，经测定淋洗回收率分别为２０％和１５％，表
明上述弗罗里硅的脱活加水比率和淋洗体系都不可

采用，因为回收率太低。

为了降低弗罗里硅土吸附ＤＰＸ－Ｅ９６３６的活性，
增强 ＤＰＸ－Ｅ９６３６从弗罗里硅土上层析柱上的洗脱
力度，我们把脱活蒸馏水含量从６％增加到１６％，然
后按（１．２．２）方法装好三根层析柱，采用∶二氯甲烷∶
丙酮（４∶６Ｖ／Ｖ）；二氯甲烷∶丙酮（６∶４Ｖ／Ｖ）；二氯甲
烷∶乙腈∶石油醚（１５∶２０∶３０Ｖ／Ｖ），３种淋洗体系，先用２０
ｍＬ预淋，弃去预淋液，加入标准样品，再用８０ｍＬ淋洗
液分３次淋洗层析柱，承接淋洗液浓缩后测定，回收率
分别为９９．９６％、８２．９３％、６５．３８％。根据上述的试验结
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表 １ＤＰＸ－Ｅ９６３６进样量与峰面积关系
Ｔａｂｌｅ１Ｒｅｌａｔｉｏｎｓｈｉｐｂｅｔｗｅｅｎｉｎｊｅｃｔｅｄａｍｏｕｎｔｓｏｆ

ｒｉｍｓｕｌｆｕｒｏｎａｇａｉｎｓｔｐｅａｋａｒｅａｓ

进样量（ｎｇ） ０．０１ ０．０４ ０．０８ ０．１２ ０．１６
峰面积（ＨＺＳ牘 ２６８．７８ ９１８．２５ １６５２．４４ １９０１．０８ ２３２６．０７

样品
添加浓度

／ｍｇ·ｋｇ－１
回收率 ／％

平均回收率

／％
变异系数

／％
土壤 ２．００ ８４．９０ ９４．５５ ９０．３６ ８９．９４ ４．３９

０．２０ ８９．８２ ８５．１１ ８２．４５ ８５．７９ ３．５５
０．０２ ８３．６７ ８１．２９ ７９．３６ ８１．４４ ２．１６

玉米 ２．００ ８５．４５ ８６．６１ ８８．３２ ８６．７９ １．３６
０．２０ ８２．２８ ８６．２５ ８１．４３ ８３．３２ ２．５２
０．０２ ９３．１１ ９５．７２ ９１．８９ ９３．５７ １．７１

茎叶 ２．００ ９３．３４ ９１．０５ ９５．２１ ９３．２０ １．８３
０．２０ ９２．０２ ８７．１１ ８８．４５ ８９．１９ ３．５５
０．０２ ８３．２７ ８５．１６ ９４．５６ ８７．６６ ５．６３

表 ２ ＤＰＸ－Ｅ９６３６添加回收率试验结果
Ｔａｂｌｅ２Ｔｈｅｒｅｃｏｖｅｒｉｅｓｏｆｓｐｉｋｅｄｓａｍｐｌｅｓｗｉｔｈｋｎｏｗｎ

ａｍｏｕｎｔｓｏｆｒｉｍｓｕｌｆｕｒｏｎ

注：表中平均回收率为添加３个平行样品的均值；总回收率（％）

均值为同一样品３个添加浓度的平均回收率。

《国土资源科技管理》２００２年征订启事

由国土资源部国际合作与科技司和成都理工学院主办，以刊载土地、矿产、水、海洋等自然资源管理成果的综合性学术刊物

——— 《国土资源科技管理》，以其科技性、学术性、实用性，真诚地为土地、地矿、海洋、水利、交通、农业、旅游等部门的各级领导、科

技管理人员，以及上列各专业的大专院校和科研院所的科技工作者服务。《国土资源科技管理》报道的重点和内容：国土资源的方

针政策，可持续发展战略研究；土地、矿产、海洋、农业、旅游等资源的规划，优化配置；资源开发的生态效益、经济效益以及环境保

护；矿产、海洋和水资源的调查与勘查；环境与地质灾害；国土资源的研究与国际合作；高新技术应用；科技体制与管理体制改革的

探索；资源经济学的研究与企业发展策划；信息网络与管理知识；国土资源管理动态与经验交流。主要栏目：国土资源管理；可持续

发展；地学与资源研究；科技管理；信息与网络管理；资源勘探和保护；环境与地质灾害研究与管理；西部大开发论坛等。欢迎作者

寄赠上述各方面的研究成果，支持本刊。
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果我们确定了弗罗里硅土在１３５℃下活化３６ｈ，使用时
用１６％蒸馏水脱活，采用二氯甲烷∶丙酮（４∶６Ｖ／Ｖ）淋洗
体系，２０ｍＬ预淋液和８０ｍＬ淋洗液。
２．２方法灵敏度

在上述 （１．２．３）气相色谱条件下，ＤＰＸ－Ｅ９６３６
在０．０１—０．１６ｎｇ范围内 （表１），进样量与峰面积呈
线性相关，其相关系数：ｒ＝０．９７６０，标准曲线见图２。

采用外标法峰面积定量，ＤＰＸ－Ｅ９６３６在土壤、
玉米籽，玉米茎叶中的最小检测量为０．２×１０－１１ｇ，
样品中ＤＰＸ－Ｅ９６３６的最低检测浓度为０．００２ｍｇ·
ｋｇ－１。
２．３方法的准确度及精密度

在已制备好的空白土壤、玉米粉和玉米茎叶样品

中，添加ＤＰＸ－Ｅ９６３６的浓度范围为０．０５—１．０ｍｇ·
ｋｇ－１牗０．０５、０．２０、１．０ｍｇ·ｋｇ－１牘，每个浓度设３个重
复，另设空白对照样，按上述分析方法检测，其添加回

收率的结果见表２。总回收率平均值：土壤、玉米和玉
米茎叶分别为８５．７２％、８７．８９％、９０．２０％。其变异系
数分别为３．３７％、１．８６％、３．６７％。
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图２ＤＰＸ－Ｅ９６３６标准曲线
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