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离子色谱法测定茶园土壤中草甘膦残留量 

刘新月*, 伍旭东, 蒲泓君, 车  涛, 张晓花, 杨俊波 
(国家普洱茶产品质量监督检验中心, 普洱  665000) 

摘  要: 目的  建立简便快捷测定茶园土壤草甘膦残留量的离子色谱分析方法。方法  土壤样品采用 5 mg/L 

Na2S2O3 超声提取 30 min, 提取液经净化后, 采用流速为 1.0 mL/min、进样量 25 L、抑制器电流 87 mA、     

20 mmol/L KOH 淋洗液、AS19 分析柱, 抑制型电导检测。结果  草甘膦在 0.05~3.0 mg/L 范围内线性关系良

好, 相关系数 r 为 0.9996, 检出限为 0.016 mg/kg。在低、中、高 3 种加标水平下, 平均回收率分别为 90.4%、

96.8%和 97.8%, 重复测定相对标准偏差(RSD)分别为 5.73%、7.74%和 3.87%。结论  该方法操作简单无需衍

生, 线性良好, 可以准确地测定茶园土壤中草甘膦残留量。 
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Determination of glyphosate residues in tea plantation soil by ion 
chromatography 

LIU Xin-Yue*, WU Xu-Dong, PU Hong-Jun, CHE Tao, ZHANG Xiao-Hua, YANG Jun-Bo 
(National Center for Pu’er Tea Product Quality Supervision and Inspection, Pu’er 665000, China) 

ABSTRACT: Objective  To establish a simple and rapid ion chromatography analysis method for the determination 

of glyphosate residues in tea garden soil. Methods  The soil samples were extracted with 5 mg/L Na2S2O3 for 30 

min. After purification, the flow rate was 1.0 mL/min, injection volume was 25 L, inhibitor current was 87 mA, 20 

mmol/L KOH eluent, AS19 analytical column and inhibitory conductance detection was used. Results  Glyphosate 

had a good linear relationship in the range of 0.05-3.0 mg/L, the correlation coefficient r was 0.9996, and the 

detection limit was 0.016 mg/kg. The average recoveries of glyphosate were 90.4%, 96.8% and 97.8%, respectively, 

and the RSD% of repeated determination were 5.73%, 7.74% and 3.87%, respectively. Conclusion  The method is 

simple to operate, does not need derivation, has good linearity, and can accurately determine glyphosate residues in 

tea garden soil. 
KEY WORDS: ion-chromatography; glyphosate; pesticide residues; tealand soil 
 
 

1  引  言 

草甘膦(glyphosate), 化学名称为 N-(膦酰基甲基)甘氨

酸, 分子式为 C3H8N5OP, 是一种内吸传导型广谱灭生性

除草剂, 具有高效、低毒的特点。被广泛应用于农业, 是

除草活性最强的有机磷农药。随着草甘膦的使用量日益增

大, 其在地表水、土壤和地下水中均被发现[1], 加之不合理

使用, 导致土壤中草甘膦的残留量越来越多。多项研究表

明草甘膦具有生物毒性, 对生态环境和人体健康都具有潜

在的危害[2-4]。草甘膦进入土壤后与土壤中矿物质及有机物
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的结合能力很强, 快速准确分析土壤中草甘膦残留量存在

一定的难度[5-7]。近年来随着茶园面积的不断扩大, 草甘膦

在茶园中也开始大量使用, 茶叶生产过程中草甘膦残留问

题日益受到关注[8]。普洱市茶园面积居全国首列, 茶叶是

其重要经济作物之一, 土壤草甘膦残留严重影响茶叶安全

生产。因此, 有必要开展茶园土壤草甘膦残留的检测技术

研究。 
对于草甘膦残留的检测, 常见的测定方法主要有: 高

效液相色谱法、气相色谱法, 质谱联用法等[9-15]。由于草甘

膦没有紫外吸收又不易挥发, 以上方法均需柱前或柱后衍

生, 衍生化需要用到对人体可能有潜在危害的试剂, 同时

测定步骤较为复杂、费时。气相色谱法及高效液相色谱法

均需要对草甘膦进行衍生处理, 得到适合仪器分析的衍生

物后才能进样分析。离子色谱法以离子交换为分离机理, 
可直接实现草甘膦的分离[16,17]。 

本研究在参考相关文献的基础上[9-17], 通过对样品提

取、净化和淋洗液浓度等条件的优化, 建立一种简单、快

速测定土壤中草甘膦残留量的离子色谱检测方法。以期为

茶园土壤中草甘膦残留标准的制定提供技术支持。 

2  材料与方法 

2.1  材  料 

土壤样品: 采于普洱市境内茶园。 

2.2  试  剂 

实验用水为 MILLI-Q 制 18.2 mΩ 去离子水、草甘膦

标准溶液(美国 SIGMA 公司); 淋洗液: KOH 淋洗液(美国

Thermo 公司)。 

2.3  仪  器 

ICS-1500 型离子色谱仪、阴离子交换柱为 AS19、净

化柱: OnGuard Ⅱ RP 和 OnGuardⅡAg/H (美国 Thermo 公

司); 3K15 型高速离心机 (德国 Sigma 公司)。 

2.4  实验方法 

2.4.1  土壤样品提取 
用分析天平称取过 1 mm 筛孔的风干土样 10.0 g, 置

于 100 mL 塑料三角瓶中, 加入无二氧化碳去离子水 100 
mL, 再加入 5 mg/L Na2S2O3 进行脱氯处理, 加盖超声提取

30 in, 静止过滤, 取滤液 6000 r/min离心 15 min, 取上清液

过 0.45 μm 滤膜, 待净化。 
2.4.2  净  化 

取 2 L 上清液依次通过 On Guard P 柱和 On Guard RP
预处理柱, 除去腐殖酸和蛋白质, 进行纯化, 待测。 
2.4.3  标准溶液的配制  

将草甘膦标准物质配制成浓度为 0.05、0.1、0.5、1.0、
2.0、3.0 mg/L 的标准溶液系列, 进行测定。 

2.4.4  色谱分析条件 
色谱柱: AS19 分析柱+AG19 保护柱; 进样量: 25 μL; 

淋洗液: 20 mmol/L KOH; 抑制器: ASRS ULTRAⅡ, 4 mm; 
抑制模式: 自循环再生; 流速 1.0 mL/min; 检测池温度: 
30 ℃; 柱温 35 ℃; 检测器: Dionex 电导检测器, 抑制器电

流 87 mA, 采用峰谷到峰谷最小峰面积方式积分。 

3  结果与分析 

3.1  土壤提取条件的确定  

由于草甘膦为可溶态的阴离子, 所以采用水为溶剂进

行提取。通过参考文献报道的土壤检测的提取方法[9-17], 加
入 5 mg/L Na2S2O3 进行脱氯处理, 向土壤中加入 0.05、0.10、
0.50 mg/kg 三种浓度的草甘膦标准溶液, 测定其回收率来表

征不同样品前处理的提取效率。在 3 种加标水平下, 草甘膦

的平均回收率均达到 90%以上, 提取效果较好, 因此确定提

取溶剂为水, 再加入 5 mg/L Na2S2O3 进行脱氯处理。 

3.2  提取液的净化 

土壤提取液中含有大量可溶于水的有机物质、无机盐

和腐殖质等杂质, 若直接进样分析,  会对草甘膦的测定

造成干扰, 也会严重损坏色谱柱的分离效率, 因此必须进

行净化处理。首先, 采用 OnGuardⅡRP 柱去除有机物, 采
用 OnGuardⅡAg/H 柱去除无机卤化物以及高浓度金属离子

的干扰, 可以达到很好的去除效果, 回收率得到提高。 

3.3  色谱条件的确定 

通过参考相关文献资料[16-19], 本研究采用了 Ion Pac 
AS19 分析柱, KOH 淋洗体对土壤中草甘膦含量进行测

定。试验采用等度洗脱模式, 色谱条件为流速 1.0 mL/min, 
进样量 25 L, 抑制器电流 87 mA、20 mmol/L KOH 淋洗

液。在此条件下, 常规阴离子和草甘膦均可以达到很好的

分离效果, (如图 1)。有文献报道采用梯度洗脱模式和大体

积进样[18,19], 但洗脱时间较长(30 min)且大体积进样对色

谱柱有影响, 故不予采纳。综合以上试验结果, 采用 20 
mmol/L KOH 等度洗脱可以在相对较短的时间(23 min)内
对草甘膦进行定量分析 , 达到本研究的目的 , 因此选择 
20 mmol/L KOH 等度淋洗, 流速 1.0 mL/min, 进样量 25 L, 
抑制器电流 87 mA。 

 
 

图 1  0.50 mg/kg 加标样品色谱图 
Fig.1  Chromatogram of the soil sample spiked with 0.50 mg/kg 
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3.4  标准工作曲线与方法检出限 

按照 3.3 的色谱条件, 将配制好的草甘膦标准溶液系

列, 分别进样分析, 保留时间定性, 峰面积定量, 以草甘

膦的浓度为横坐标, 峰面积为纵坐标绘制标准曲线。按公

式 ρ(min)=ρs(3HN/H)(式中 ρs 为样品中离子的质量浓度; 
HN 为噪音峰高; H 为样品中离子的峰高)计算出其的检出

限。以峰面积 A 对组分的质量浓度 ρ(mg/L)求线性回归方

程, 其回归方程、相关系数及检出限(见表 1)。结果显示: 其
标准曲线方程为 Y=0.392X-0.033, 相关系数 r 为 0.9996。
S/N=3 时方法的最低检出限为 0.016 mg/kg。 

3.5  方法精密度及加标回收率试验 

在上述条件下, 选取 1 风干过筛的土壤样品进行加标

回收率试验, 分别加入低、中、高三种浓度为 0.05、0.10、
0.50 mg/kg 标准溶液配制成不同浓度的加标样品, 重复测

定 5 次, 加标回收和重复性试验结果见表 2。试验结果显

示, 3 种不同浓度的土壤样品草甘膦的平均回收率分别为

90.4%、96.8%、97.8%, 重复测定相对标准偏差(RSD%)分
别为 5.73%、7.74%、3.87%。该方法具有重现性和精密度

良好, 添加回收率及检出限均能满足茶园土壤草甘膦残留

量分析要求。 
 

表 1  方法的检出限与标准工作曲线 
Table 1  Detection limit of the method and standard curve 

峰名称 回归方程 相关系数 线性范围 检出限/(mg/kg) RSD/% 

草甘膦 Y=0.392X-0.033 0.9996 0.05~3.0 0.016 1.230 

 
表 2  加标回收和重复性试验结果(n=5) 

Table 2  Results of standard recovery and repeatability test 
(n=5) 

添加水平/(mg/kg) 测定值/(mg/kg) 回收率/% RSD/%

0.05 

0.046 92.0 

5.73 

0.047 94.0 

0.042 84.0 

0.043 86.0 

0.048 96.0 

0.10 

0.092 92.0 

7.74 

0.097 97.0 

0.087 87.0 

0.105 105.0 

0.103 103.0 

0.50 

0.470 94.0 

3.87 

0.486 97.2 

0.520 104.0 

0.479 95.8 

0.490 98.0 

 

4  结论与讨论 

本研究建立了超声波提取-离子色谱测定茶园土壤中

草甘膦的方法。该方法利用水为溶剂超声波提取将茶园土

壤中的草甘膦释放出来, 再采用固相萃取小柱进行去除杂

质干扰, 优化色谱测定条件, 达到准确测定茶园土壤中草

甘膦残留量的目的。本方法操作简便、快捷, 灵敏度高, 准
确度好, 检测成本低, 省去了土壤样品前处理和衍生的麻

烦, 小体积进样降低了对检测设备的损伤, 同时有重现性

和精密度良好, 添加回收率及检出限均能满足农药残留分

析要求。是一种快速准确分析土壤中草甘膦残留量的方法, 
在茶园土壤草甘膦残留量分析中值得推广。 
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