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食物中毒
一起可疑食物中毒样品中克百威的检测分析

王学琴!高贵桃!胡建英!赵玉婷!陈涛
!宁夏疾病预防控制中心"宁夏$银川$b8666#$

摘$要!目的$快速"准确地检测出引起化学性食物中毒的有毒物质及其含量!为化学食物中毒应急处置提供科

学依据% 方法$根据食物中毒调查及处理原则!采用 (3@:bD!,566E 的方法中气相色谱#4%@1=2$和高效液相色

谱柱后衍生法"荧光光度法!对基层疾控中心送检的 5 份可疑食物进行农药残留量测定% 结果$分别在浸泡的粉

条和鸡蛋炒粉条中检测出高浓度的克百威 5b96 和 89# J@UJ% 结论$本次化学性食物中毒由克百威引起%

关键词!化学性食物中毒& 毒物& 克百威
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$$化学性食物中毒属偶然性和突发性事件$由于对
引起食物中毒的可疑样品检测属于盲样检验$需要进
行多次筛查工作$能否快速找出食物中毒的真正原因
是衡量疾控系统实验室综合检验能力的一个重要指
标)!* ’ 本实验室对基层疾控中心送检的 5 份可疑食物
进行检测分析$因经流行病学调查$此次食物中毒中 D
名患者有共同进餐史$临床实验室检测结果为胆碱酯
酶活性异常降低$符合有机磷和克百威"呋喃丹#中毒
后的临床表现$故本实验室采用气相色谱"4%@1=2#测
定$以标准物质保留时间定性$以外标法定量)5* $检测
常见的 5b 种有机磷$用液相色谱柱后衍生法"&=0%#
检测氨基甲酸酯类农药克百威’ 结果$有机磷均未检
出$而检出了高浓度的氨基甲酸酯类农药克百威$现将
克百威检测过程报告如下’

!$材料与方法
!9!$材料
!9!9!$样品

某县级疾控中心送检的中毒患者就餐剩余可
疑食物 5 份’ 其中鸡蛋炒粉条和泡粉条各 ! 份’
!9!95$仪器与试剂

高效液相色谱仪"美国 kFQM?T公司#$可进行梯
度洗脱$配有柱后衍生反应装置和荧光检测器(匀
浆机(氮吹仪(固相萃取仪’ 乙腈(丙酮(正己烷(二
氯甲烷(乙酸乙酯"均为色谱纯#$氯化钠(无水硫酸
钠"均为分析纯#$氮气 "纯度 i""9"e#$%/.X<氨
基柱’

柱后衍生化试剂%氧化剂 "%FQ_(,%X!76 #$
,=/稀释剂"%FQ_(,%X"!6#$巯基乙醇":GBKRWHK?#
"%FQ_(,7b66<5666#$邻苯二甲醛 ",<=GQGFWFSMGLSM$
,=/#"%FQ_(,6!56#’

标准物质%灭多威)4Xk")# 6E!7!!*(克百威
)4Xk")# 6E!7!5*(甲萘威)4Xk")# 6E!7!#*(残
杀威 ) 4Xk " )# 6E!7!8 *( 异 丙 威 ) 4Xk " )#
6E!7!D*(仲丁威)4Xk")# 6E!7!b*(速灭威)4Xk
")# 6E!7!E*均购自农业部环境质量监督检验测试
中心’
!95$方法
!959!$检测方法

(3@:bD!!566E /蔬菜和水果中有机磷(有机



一起可疑食物中毒样品中克百威的检测分析!!!王学琴$等 !5E7$$ !

氯(拟除虫菊酯和氨基甲酸酯类农药多残留检
测方法0’
!9595$样品前处理

称取样品 !6 J$加入 56 AW乙腈$匀浆后超声提
取 !8 ABC$过滤到预先加有 8 J氯化钠的比色管中$
摇匀静置分层后取上层有机相 !6 AW$过无水硫酸钠
干燥后氮气吹干$用 7 h! AW丙酮<二氯甲烷"!>!#
溶解上样$过 %/.X<氨基柱(并用 !6 AW丙酮<二氯
甲烷"!>!#洗脱$收集洗脱液’ 氮气吹干后用 5 AW
甲醇溶解$过 69#8 !A滤膜上机检测 )7 g#* $用液相色
谱柱后衍生法"&=0%#测定$以标准物质保留时间
定性$以外标法定量’
!9597$色谱条件

色谱柱%%!E "#9D AAh!86 AA$8 !A#$柱温
#5 c&流动相%甲醇<水$梯度洗脱 "见表 !#’ 荧光
检测器%激发波长 #M\f776 CA$发射波长 #MAf
#D8 CA&柱后衍生条件%反应剂流速 697 AW@ABC&水
解反应器%温度 !66 c$池体积 698 AW&衍生化反应
器%温度 f室温$池体积 69! AW&液相色谱仪$可进行
梯度淋洗$配有柱后衍生反应装置和荧光检测器
"102#’

表 !$液相色谱流动相梯度表
:FPWM!$&=0%J?FSBMCQQFPWM

时间"ABC# 流量"AW@ABC# /e"甲醇# Xe"水#
6 !966 !E96 E596
6986 !966 !E96 E596
5"966 !966 b696 7696
5"9!6 !966 !6696 696
76966 !966 !6696 696
7!966 !966 !E96 E596

5$结果与分析
59!$色谱图

氨基甲酸酯类农药灭多威(速灭威(残杀威(克
百威(甲萘威(仲丁威(异丙威 b 种混合标准$按照
+!9597 色谱条件,进样检测$分离良好$克百威的保
留时间为 !"97bD ABC$色谱图见图 !’
595$样品检测

取混合标准溶液和前述方法处理并经稀释后
的样品试液各 8 !W进样$色谱图见图 !(5(7’
597$结果计算

通过保留时间定性$峰面积定量$代入公式

$f%h
!7 h!!
!5 h:

$

计算 得 出 浸 泡 的 白 粉 条 中 克 百 威 浓 度
5b96 J@UJ$鸡蛋炒粉条中克百威浓度为 89# J@UJ’

式中%$!样品中氨基甲酸酯的质量浓度$
AJ@UJ&

图 !$b 种氨基甲酸酯类农药混和标准溶液的色谱图
1BJH?M!$*QFCSF?S TKWHQBKC ZG?KAFQKJ?FAKRAB\MS b UBCST

KRZF?PFAFQM[MTQBZBSM

图 5$浸泡的白粉条试液色谱图
1BJH?M5$:MTQTKWHQBKC ZG?KAFQKJ?FAKRTKFUMS ‘GBQM M̂?ABZMWWB

图 7$鸡蛋炒粉条试液色谱图
1BJH?M7$:MTQTKWHQBKC ZG?KAFQKJ?FAKRTFHQMS MJJT

FCS M̂?ABZMWWB’

%!相当于标准曲线氨基甲酸酯标准的质量浓
度$!J@AW&

A!样品质量$J&
!!!提取溶剂体积$AW&
!5!测定用提取液体积$AW&
!7!净化后定容体积$AW’

7$讨论
氨基甲酸酯类化合物属于乙酰胆碱酯酶的抑

制剂 )8* $在水果和蔬菜中的残留限量不得超过
8 CJ@J)D* $高效液相色谱荧光法是目前常用来测定
蔬菜中氨基甲酸酯残留的方法 )b gE* ’ 在本次实验室
检测过程中$我们在自制白粉条和炒粉条中检出高
浓度的克百威$故可确认此次食物中毒是一起因食
用氨基甲酸酯类农药克百威污染过的食物引起的
急性中毒事件’ 但由于对原样品中毒物浓度不知$
进样后出现平头峰$导致色谱柱和检测器受到污
染’ 故在今后对食物中毒可疑样品进行实验室检
测时要控制到最小的进样量$并且最好稀释后进样’

由于食物中毒可疑样品检测要求既要定性又要
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定量$因此锁定直接引起中毒的样品也会为实验室
检测出具报告争取时间’ 本次送检单位在送样前
对疑似中毒样品进行鸽子喂养筛查$结果喂食过家
庭自制白粉条和鸡蛋炒粉条的两只鸽子在短时间
内死亡$从而锁定了中毒目标食物$这样就减少了
筛查中毒样品的检测时间$此法在以后的中毒事件
处理中值得借鉴’

食物中毒一般是在食物中和呕吐物或胃内容
物以及血液中均检测到相同的毒物$才能为中毒事
件提供强有力的证据’ 此次中毒事件未采集到真
正的呕吐物等生物样本$只在共同进食的食物中检
测到毒物$提醒现场流调人员注意在最佳时间采集
生物样本相当重要’
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