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烟草抑芽剂残留检测技术研究进展 

艾小勇 1, 2, 张  峰 1*, 原保忠 2, 任志琴 1, 3, 付体鹏 1, 许成保 1 
(1. 中国检验检疫科学研究院, 北京  100123; 2. 华中农业大学, 武汉  430070; 3. 河北农业大学, 保定  071001) 

摘  要: 随着人们对烟草危害的关注与日俱增, 烟草中有害物质的残留也成为了科研工作者研究的重点之一。抑

芽剂是烟草生产中广泛应用的控制烟草腋芽的植物生长调节剂, 相比于人工去芽, 抑芽剂会在抑芽的同时残留在

烟草的叶片当中, 具有一定的危害, 因此加强对烟草抑芽剂残留的检测技术开发非常必要。本文概述了近几年来

烟草抑芽剂的检测技术, 较为全面地阐述了烟草中抑芽剂残留的样品前处理技术和检测技术进展, 展望了烟草抑

芽剂残留的检测技术发展趋势。 
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Progress in the analysis technique of sucker controlling 
agent residue on tobacco 

AI Xiao-Yong1, 2, ZHANG Feng1*, YUAN Bao-Zhong2, REN Zhi-Qin1, FU Ti-Peng1, XU Cheng-Bao1 
(1. Institute of Tobacco Safety and Control, Chinese Academy of Inspection and Quarantine, Beijing 100123, China; 

2. Huazhong Agricultural University, Wuhan 430070, China) 

ABSTRACT: Due to the people pay attention to pesticide residues in tobacco increasing, residues of harmful 
pesticide on tobacco become a key that the researcher studied. The sucker controlling agent is a plant growth 
regulator of widespread used, which can control the growth of lateral bud. Compare with manual removal, the 
sucker controlling agent will residues in tobacco leaves and is harmful. It is necessary to strengthen the study 
and the detection techniques on tobacco inhibitor. In this paper, we described the methods of sample 
pre-treatment and detection of pesticide residues on tobacco in recent years and put forward the development 
trend in the sucker controlling agent residues on tobacco determination in future. 
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烟草是以收获叶片为主的经济作物, 因此要保
证烟叶的质量和产量, 必须进行打顶、抹杈。长期以
来, 人工抹杈是生产中的主要抑芽措施, 但是人工抹
杈费时、费工, 又可能造成病原菌从伤口入侵, 造成
病害。烟草抑芽剂具有省工、省时、高效、减少病害

的显著特点, 我国各烟区正在大力研究推广化学抑
芽的技术。 

目前, 烟草抑芽剂的种类主要有马来酰肼、仲丁
灵、氟节胺、二甲戊乐灵等。1997 年美国环境保护
机构提出了马来酰肼对人畜有致癌特性、诱变特性和
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增殖反应, 但是目前马来酰肼仍在一些国家广泛应
用。我国在近年来的烟叶出口贸易中就出现了抑芽剂

超标而退货的事件[1]。到目前为止, 世界上许多国家
都制定了涵盖烟草和烟草制品在内的各类农产品的

最大残留量(MRLs)。在 2013年 7月, 国际烟草科学
研究合作中心 (CORESTA) 农用化学品咨询委员会
(ACAC)提出了 120 种农药的指导性残留限量
(GRLs)。2013 年 3 月, 中国烟叶公司制定了《2013
年度烟草农药使用推荐意见》, 其中马来酰肼、仲丁
灵、氟节胺、二甲戊乐灵仍是被推荐的烟草抑芽剂。

目前, 对于烟草和烟草制品来说, 抑芽剂残留的检测
方法报道还不是很多, 其中分析的对象主要集中在
马来酰肼、仲丁灵、氟节胺、二甲戊乐灵等抑芽剂, 下
面就对烟草和烟草制品中抑芽剂残留的样品前处理

技术和检测技术分别进行综述。 

1  样品前处理技术 

在残留分析中, 样品前处理要求尽量完全提取
需要的待测组分, 而且还要尽可能地去除杂质, 减少
杂质对实验结果的干扰, 保证实验结果的重现性、可
靠性和准确性。在烟草抑芽剂的残留分析中, 样品的
预处理包括提取、净化和浓缩。 

1.1  烟草抑芽剂的提取方法 

前处理中的提取就是根据目标物的性质、样品种

类和基质的复杂程度, 选用适当的有机溶剂和恰当
的方法, 从试样中分离出目标物。常用的提取方法主
要有索氏提取法、浸渍漂洗法、超声波法和振荡提取

方法, 其中, 索氏提取法、浸渍漂洗法是完全提取, 
缺点是干扰物质多, 操作繁琐。因此, 发展简单、有
效、快速的样品前处理方法十分必要。随着科技的不

断发展, 一些新的方法应运而生, 目前发展较快的提
取方法主要是超声波法 (USE)、微波辅助萃取法
(MAE)、加速溶剂萃取(ASE)、超临界流体萃取(SFE)、
固相萃取(SPE)、固相微萃取(SMPE)、基质固相分散
萃取(MSPDE)、搅动棒吸附萃取法(SBSE)、分散固相
萃取(D-SPE)等。 
1.1.1  加速溶剂萃取(ASE) 

加速溶剂萃取是由 Richter 等[2]提出了一种全新

的萃取方法—加速溶剂萃取(accelerated solvent ex-
traction, ASE)。该方法与传统的萃取方法相比较 , 
ASE具有自动化程度高、有机溶剂用量少(1 g样品仅

需要 1.5 mL溶剂)、萃取时间短(一般为 15 min)和萃
取效率高等突出特点。加速溶剂萃取是通过升高压力

(1000~3000 psi 或 10.3~20.6 Mpa)和提高温度
(50~200 )℃ 来增加物质在提取溶剂中的溶质扩散效

应和溶解度效应, 提高萃取效率[3]。该方法已经被美

国环保局(USEPA)选定为推荐的标准方法(标准编号
3545)[4], 该方法已经成为样品前处理最佳方式之一。
边照阳等[5]在测定烟草中抑芽剂的方法中, 用正己烷
做萃取溶剂, 80 ℃萃取温度和 10 MPa萃取压力下成
功的运用 ASE技术, 提取到了目标物。 
1.1.2  超声萃取(USE) 

超声萃取(ultrasound extraction)技术是是近年来
较常用的技术之一, 与其它常规技术相比, 超声萃取
技术具有高效、廉价、快速、安全的优点。超声萃取

对溶剂和目标萃取物的性质(如极性)关系不大, 可供
选择的萃取溶剂种类多, 目标萃取物的范围广泛[6]。

空化效应是超声对样品进行强化萃取的最主要原因, 
因为在液体中存在的微小气泡, 在超声场的作用下
被激活, 其动力学过程为泡核的形成、振荡、生长、
收缩甚至有的崩溃等, 连带引发的物理和化学效应
使植物细胞组织变形、破裂, 从而使细胞内含物释放
出来[7]。廖雅桦等[8]在烟草粉末中, 用 V(乙酸乙酯): 
V(环己烷)=1:1 作为萃取液, 超声萃取 30 min, 然后
通过 GPC 净化 , 经过检测 , 回收率达到了
86.2%~108.4%。 
1.1.3  分散固相萃取(D-SPE) 

从样品前处理方法而言, 目前的多农药残留检
测方法普遍存在着诸如操作麻烦、过程复杂、净化效

果不够理想、不适合农药类型或者基质种类有限的缺

陷[9]。2003 年, 有美国农业部农业研究服务中心的
Anastassiade等[10]开发出了一种价格低廉、快速、方

便的预处理方法来实现高质量的农药残留分析方法

QuEChERS法, 是一种常用的分散固相萃取方法。楼
小 华等 [11]在 分析 烟草 农药 残留 时候 , 运用
QuEChERS方法, 以乙腈为萃取溶剂, 涡旋振荡后加
入 4 g无水硫酸镁+1 g氯化钠+1 g柠檬酸钠+0.5 g柠
檬酸氢二钠和 5 mL甲苯涡旋振荡, 高速离心后吸取
上清液加入净化试剂(500 mg无水硫酸镁+150 mg N-
丙基乙二胺键合固相吸附剂, PSA), 涡旋振荡后取上
清液, 待GC-MS/MS检测, 回收率在 67.4%~112.0%。
Lee 等[12]分别比较了液液萃取(LLE)、加压液体萃取
(PLE)和 QuEChERS 三种萃取方法 , 其中运用
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QuEChERS 方法的回收率(70.9%~120.1%)和精密度
(0.7%~18.9%)均高于其他两种方法。 

1.2  烟草抑芽剂的净化方法 

样品经过处理之后, 对得到的萃取溶液, 在上
样之前需要净化来最大可能地消除基质效应的影响, 
以免影响检测结果的精确度和灵敏度, 烟草中含有
大量的多糖、色素、脂肪等大分子组分的复杂基质, 
因此净化的程度对检测结果的影响很大, 常用的净
化方法主要有液液萃取、凝胶渗透色谱法和固相萃

取。其中最常用的方法是液液萃取, 但是需要使用大
量的溶剂, 而且在浓缩过程中容易造成检测物质的
损失。固相萃取和凝胶渗透色谱方法是最近几年发展

较快的方法, 实际应用比较广泛。 
1.2.1  凝胶渗透色谱法(GPC) 

凝胶渗透色谱技术是通过具有分子筛效应的凝

胶, 根据溶质的不同分子量使其分离, 该技术是 20
世纪 70年代发展起来的一种净化方式。GPC分离样
品的过程是一个物理过程, 能够很好地分离蛋白质、
色素、脂肪等大分子物质和农药等小分子物质。并且

GPC 的有机溶剂消耗量正随着柱子的发展而减少, 
操作简单, 分析误差小 [13], 但是对于分子大小相同
的混合物不易分离。廖雅桦等[8]用 GPC方法, 以 V(乙
酸乙酯): V(环己烷)=1:1为流动相, 中性、多孔的聚苯
乙烯二乙烯基苯微球体的 S-X3 玻璃柱作为净化柱, 
流速为 5 mL/min, 达到了将杂质组分和目标药物组
分分离的目的。 
1.2.2  固相萃取(SPE) 

固相萃取是利用固体吸附剂将样品中的目标化

合物吸附, 然后用有机溶剂洗脱, 达到提取的目的。
固相萃取具有以下特点: (1)试剂用量少, 环境污染小; 
(2)不产生乳化现象; (3)简化了样品的处理过程; 能
够提供自动化可能[14]。一般溶剂大约只有液液分配

的 10%, 分析时间只需要 10 min左右, 填料一般有硅
胶、C8、C18、腈基、氨基、苯基、吸附树脂等。吴

娜等[15]检测卷烟烟气总粒相物中氟节胺含量, 用石
墨碳黑固相萃取柱进行净化 , 回收率达到了
94%~100%。 

2  烟草抑芽剂残留的检测技术 

烟草抑芽剂检测技术一般有气相色谱法(GC)、
气相色谱质谱法(GC-MS)、气相色谱三重四极杆质谱

法(GC-MS/MS)、全二维气相色谱飞行时间质谱法
(GC×GC-TOF)、液相色谱法(HPLC)、液相色谱三重
四极杆法(HPLC-MS/MS)等。 

2.1  气相色谱 

气相色谱法是一种传统的分析方法, 利用试样
中各组分分配系数不同, 被气化的试样在色谱柱中
经过一定柱子后被相互分开, 在农药残留分析中, 通
过从填充柱到毛细管柱的发展, 气相色谱已经具有
高性能的分离效果, 由于弹性石英毛细管柱的出现, 
不仅精密度和准确度有了提高, 而且也增大了进样
量, 提高了灵敏度。边照阳等[5]用气相色谱测定烟草

中抑芽剂残留, 测得的样品回收率为 90.0%~98.1%, 
检测限为 0.003~0.006 μg/g。2011年我国烟草行业颁
布了标准 YC/T 405《烟草及烟草制品 多种农药残留
量的测定》[16], 其中第 3部分是关于气相色谱质谱联
用和气相色谱法的应用。郄凤华等[17]用气相色谱法

测定了植烟土壤及烟叶中仲丁灵残留, 采用超声振
荡方法萃取, 在烟叶中的检出限达到了 8 μg/kg。周
恩荣等[18]采用旋转蒸发法提取, 气相色谱检测烟叶
中仲丁灵残留, RSD 在 5.5%~10.3%之间, 可用于烟
叶中抑芽剂残留的快速分析测定。 

2.2  气相色谱质谱法 

气相色谱质谱法是将气相色谱仪和质谱仪串联

成一个整机的检测技术, 气相色谱具有高效的分离
性能, 质谱仪能准确地鉴定化合物的化学结构, 联用
可以达到同时定性和定量的效果。张洪非等[19]在用

GC-MS 检测卷烟燃烧过程中马来酰肼的残留, 分别
测定了主流烟气、测流烟气、烟蒂和烟灰中马来酰肼

的残留, 得到平均回收率在 83%~94%之间, 相对标
准偏差 RSD的平均值在 3.8%~5.8%之间。 

质谱技术已经成为一种重要的现代分析鉴定技

术。三重四极杆质谱, 采用了在空间上串联四极杆四
极杆分析器, 对选择离子分析具有较高灵敏度, 应用
广泛[20]。普通的单四极杆四极杆 GC-MS虽然有选择
离子检测功能, 但对相同类型农药组分仍要求有较
高的分离度, 而三重四极杆串联质谱则因为具有高
通量离子传输性能和碰撞室零串扰技术特点, 对重
叠组分选择其特征子离子进行定性, 有效解决了干
扰问题[21]。Haib 等[22]通过 GC-MS/MS, 加压液体萃
取和自动固相萃取分析了烟草中抑芽剂的残留。陈晓

水等[23]用气相色谱-串联质谱技术分析烟草中抑芽剂



872 食品安全质量检测学报 第 5卷 
 
 
 
 
 

 

残留, RSD 为 1.79%~19.88%, 满足烟草残留检测工
作的要求。 

2.3  液相色谱法 

在液相色谱中, 采用高压泵输送流动相, 使用
颗粒十分细的高效固定相, 全部工作通过仪器来完
成, 这种色谱称为高效液相色谱(HPLC)[24]。它是在

经典液相色谱基础上发展起来的, 高效液相色谱法
是在高压条件下溶质在流动相和固定相之间进行的

一种连续多次交换的过程, 它借溶质在两相间吸附
力、亲和力、分子大小和分配系数不同引起排阻作

用的差别使不同溶质得以分离[25]。液相色谱常用的

检测器为荧光检测器和紫外吸收装置, 蒸发光散射
检测器和二极管阵列检测器的应用也很大的推动了

液相色谱在农药残留检测上的应用。张洪非等
[26]HPLC 法测定烟草及烟草制品中抑芽剂马来酰肼
残留, 该方法的检出限为 0.33 μg/g, 定量限为 1.0 
μg/g。孙福生等[27]采用基质固相分散-反相液相色谱
法测定蔬菜中二甲戊乐灵农药残留 , RSD 在

2.2%~5.2%之间。裴明黎等[28]采用高效液相色谱法

测定马铃薯中马来酰肼的残留 , 超声振荡萃取 , 
RSD小于 2%。 

2.4  液相色谱-质谱法 

液相色谱常用的检测器为紫外检测器(UVD)、二
级管阵列检测器(DAD)、荧光检测器(FD), 同样质谱
检测器(MS)的应用为液相色谱开辟新天地。LC-MS
主要难点是接口问题, 因为MS需要在高真空条件下
工作, 直到最近十几年来才攻克这一技术难题, 使得
应用越来越广泛。过去对农药残留的检测一般采用气

相色谱-质谱法, 但并不适用于热不稳定或难挥发的
农药, 只有 20%左右的样品可以不必经过预处理而
能够得到满意的分离效果, 多数情况下需要经过适
当的预处理或者衍生化, 而HPLC是分离分析热不稳
定和难挥发性化合物的有效方法, 因此目前使用的
许多农药以及它们的降解产物只能采用液相方法分

离[29-30]。廖雅桦等[8]凝胶渗透色谱-高效液相色谱-串
联质谱法同时测定烟草中 3种抑芽剂残留, 该方法的
检测限在 0.01~0.06 μg/g 之间。阮丽萍等 [31]采用

HPLC-MS/MS 方法同时测定花生中的马来酰肼和丁
酰肼, 精密度、回收率和定量限均能满足农药残留分
析的要求。 

2.5  二维气相色谱-质谱法 

1991年, Liu和Phillips利用以前在快速气相色谱
中用的调制器开发出全二维气相色谱(GC×GC), 同
年 Phillips 开始对 GC×GC 进行研究, 攻克了许多技
术难题, 使该技术逐步走向成熟[32]。全二维色谱技术

是在传统二维技术的基础上发展起来的新技术, 具
有分辨率高、峰容量大、瓦片效应和族分离等特点
[33]。烟草是一个复杂的化学体系, 成分极其复杂, 全
二维气相色谱/飞行时间质谱联用 (GC×GC/TOF-MS) 
技术对烟草中的挥发性及半挥发性有机酸类、碱性化

合物以及中性化合物的化学组成研究有重要的意义。

Cochran 等[34]用二维气相色谱-飞行时间质谱法测定
农药在烟草农药残留取得了很好的效果。 

2.6  超临界流体色谱 

超临界流体色谱兼有气相色谱和液相色谱的特

点, 它既可以分析气相色谱不适应的低挥发性、高沸
点的样品, 又比高效液相色谱有更快的分析速度[35]。

目前应用最广泛的流动相是超临界流体 CO2, 它最
大的不足抵不能洗脱极性化合物, 加入少量的极性
改性剂可以提高其溶剂化能力, 如甲醇、异丙醇、乙
腈和乙醇等[36-37]。超临界流体萃取与传统的萃取方法

相比, 具有高效、快速、环境污染小、选择性好、应
用范围广、费用低廉、节约人力等优点, 因此在食品
农药残留分析中有极大的优越性[38]。 

2.7  毛细管电泳 

毛细管电泳(capillary electrophoresis, CE)是一种
现代微柱分离技术与经典电泳技术有机结合的一种

新兴高效分离技术,  毛细管电泳液相分离分析技术
从上个世纪 80年代开始迅速崛起,因其具有成本低、
所需样品少、分离效率高、分离模式多等特点,其中
不同的分离模式之间没有之间关联但是又可以相互

补充, 对于分析复杂样品有重要的意义, 已经在食品
药品分析领域得到了广泛的应用[39,40]。具有较好灵敏

度高效液相色谱法是使用较多的一类分析手段, 但
运行成本较高, 近年来, 绿色高效的毛细管电泳逐渐
用于食品药物残留的分离分析, 并显出极大潜力[41]。

毛细管电泳是一种在毛细管内填充、涂布或者键合色

谱固定相, 用电渗流作为驱动力的分离模式[42]。毛细

管电泳利用液体介质中的带电粒子在电场作用下迁

移速度不同而进行分离, 它具有高分离度、高灵敏
度、样品用量少和分析速度快等特点[43]。毛细管电
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泳按毛细管内分离介质和分离原理的不同主要可分

为: 毛细管区带电泳(CZE); 毛细管凝胶电泳(CGE);
毛细管胶束电动色谱 (MECC); 毛细管等速电泳
(CITP); 毛细管等电聚焦 (CIEF)[44]。 

2.8  免疫检测技术 

免疫分析是基于抗原抗体特异性识别和结合反

应为基础来获得定性或者定量结果的微量检测方法。

免疫化学技术将化学合成、生物技术与传统物化测试

手段有机地结合起来, 对样本中超微量小分子化合
物进行定性定量检测, 具有特异、准确、灵敏、快速、
方便、廉价和适合现场测定等特点, 目前该方法广泛
应用于食品中农药、抗生素等残留的检测, 是现在最
有发展前景的检测技术之一[45,46]。常规的农药残留分

析方法如液相色谱、气相色谱、质谱法等, 均存在着
前处理步骤繁琐、分析周期长、仪器设备昂贵、仪器

操作复杂等问题[47]。自从Wing等[48] (1978)研究制备
了丙烯菊酯抗体, 建立了拟除虫菊酯类免疫分析检
测方法以来, 越来越多的农药残留免疫分析技术开
发成功, 特别以酶联免疫吸附法技术最为突出。因此, 
免疫分析近年来愈来愈受到重视, 成为现代农药残
留的重要检测技术。 

3  烟草抑芽剂残留检测技术发展趋势 

随着烟草中的农药残留日益得到关注, 国际上
有将近 30 个国家对卷烟和烟叶中残留最高限量做了
规定, 并趋严格。可以预见, 为了提高分析检测的通
量, 抑芽剂残留分析将从单残留检测方法向多残留
检测方法发展; 由于烟草基质复杂, 研究人员将开发
更加快速、简单、高效的前处理萃取方法; 随着农药
残留限量的愈发严格, 为提高检测的灵敏度, 烟草抑
芽剂残留检测将从液相色谱、气相色谱法检测发展为

液质联用、气质联用法; 而由于大田的烟叶抑芽剂检
测需要快速方便的实时监控技术, 因此, 现场检测技
术也是抑芽剂残留检测技术的发展趋势。 
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