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28 份包装标注为敌草快成分的除草剂检测分析

杨一红 刘洪波 李彩侠 张泓 王海梅 闫敏 刘杰

【摘要】 目的 分析国内市场销售的包装标注为敌草快除草剂的确切成分并检测其有效成分浓度，

为指导临床急性敌草快中毒的精准化诊治提供实验依据。方法 购置 28 份国内市场销售的包装标注浓度

为 200.0 g/L 的敌草快除草剂，应用高效液相色谱质谱（HPLC-MS）检测样品的确切成分和浓度，并对检测

结果以及样品来源进行统计分析。结果 28 份包装标注为敌草快的除草剂中有 23 份（占 82.14%）含有敌

草快成分，5 份（占 17.86%）检测出百草枯成分，未检测出同时含有敌草快和百草枯的样品。含有敌草快成

分的样品检测浓度明显高于含有百草枯成分的样品浓度（g/L ：164.7±27.5 比 79.4±57.0，P＜0.05）。23 份

含有敌草快的样品中有 5 份浓度达标（≥200.0 g/L），其余样品均不达标。5 份含有百草枯的样品中检出最

高浓度为 179.0 g/L，其余 4 份均显著低于 200.0 g/L。按检出浓度不同将样品分为 4 组，其中＜50.0 g/L 组

检出 1 份百草枯样品，50.0～99.9 g/L 组检出 3 份百草枯样品，100.0～149.9 g/L 组检出 6 份敌草快样品，

≥150.0 g/L 组检出 17 份敌草快样品和 1 份百草枯样品。检测出含有敌草快成分的除草剂生产企业分布于

山东省（9 家）、河北省（4 家）、河南省（3 家）、安徽省（2 家）、江苏省（2 家）、重庆市（2 家）、广西壮族自治区 

（1 家）。检测出的含百草枯成分的 5 家除草剂生产企业分布于安徽省、河北省、广西壮族自治区、浙江省和

广东省各 1 家。结论 国内销售包装标注为敌草快的除草剂部分商品确切成分为百草枯，无论是敌草快和

百草枯成分，大部分商品的浓度均低于标注的 200.0 g/L。我国目前有部分企业存在生产假冒伪劣敌草快除

草剂的现象，要实现急性敌草快中毒的精准化诊疗，毒物检测分析必不可少，可以降低该类中毒的误诊率。
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【Abstract】 Objective To analyze the exact components of herbicide labeled as diquat in the domestic 

market and detect the concentration of its effective components, so as to provide experimental basis for the 

accurate diagnosis and treatment of acute diquat poisoning. Methods The 28 copies of diquat herbicide with 

concentration of 200.0 g/L in the domestic market were purchased, high performance liquid chromatography mass 

spectrometry (HPLC-MS) was used to determine the exact composition and concentration of the samples, and the 

detection results and sample sources were statistically analyzed. Results Among the 28 samples of herbicides 

labeled as diquat, 23 samples (82.14%) contained diquat, 5 samples (17.86%) contained paraquat, and no sample 

containing both diquat and paraquat was detected. The detected concentration of diquat was significantly higher 

than that of paraquat (g/L: 164.7±27.5 vs. 79.4±57.0, P < 0.05). Among the 23 samples containing diquat,  

5 samples reached the standard (≥200.0 g/L), and the rest were not up to the standard. The highest concentration in  

5 paraquat samples was 179.0 g/L, and the concentration of remaining 4 samples was significantly lower than 200.0 g/L.  

The samples were divided into 4 groups according to different concentration. One paraquat sample was detected 

in < 50.0 g/L group, 3 paraquat samples were detected in 50.0-99.9 g/L group, 6 diquat samples were detected 

in 100.0-149.9 g/L group, 17 diquat samples and 1 paraquat sample were detected in ≥150.0 g/L group. 

The herbicide production enterprises containing diquat were detected in 9 enterprises in Shandong Province,  
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 我国自 2016 年起禁止生产和销售百草枯水剂，

而敌草快具有和百草枯相似的除草效果，而且遇到

泥土失活，不会对农作物的根茎造成伤害，因此逐渐

替代百草枯成为国内主要使用的除草剂之一。随着

敌草快的广泛应用，相关中毒事件的发生率也在逐

年上升。根据我国农药毒性分级标准，敌草快属于

中等毒性农药，低于百草枯（剧毒农药）。国内有学

者统计，急性敌草快中毒的病死率高达 60%，明显

高于国外报道的病死率（43%）［1］。针对这种情况，

有专家分析包装标注为敌草快的商品中可能掺杂了

百草枯。由于敌草快的生产成本高于百草枯，国家

虽然已经禁止百草枯水剂销售，但一些企业可能还

会有部分积压的百草枯商品，因而出现一些不法商

家铤而走险，将百草枯包装为敌草快投入市场。如

果患者接触的毒物恰好是这种假冒伪劣敌草快商

品，则中毒后即会表现出百草枯的中毒特点，增加了

患者的病死率。目前市场上是否确实存在这种现象

尚缺乏循证医学的证据。本研究通过购置国内市场

销售的包装标注为敌草快的除草剂，利用高效液相

色谱质谱法（high performance liquid chromatography 

mass spectrometry，HPLC-MS）检测和分析其确切成

分和浓度，旨在为指导急性敌草快中毒的精准化诊

治提供实验依据。

1 资料与方法 

1.1 样品来源　检测样品为从全国范围内随机购

置的 28 份市场销售包装标注为敌草快的除草剂，包

装标注浓度均为 200.0 g/L。28 份检测样品均来自

不同的敌草快生产企业，覆盖华中、华北、华东和华

南地区主要的农业生产省份。生产日期为 2019 年 

2 月—2020 年 4 月，所有样品均在有效期内。

1.1.1 纳入标准　① 样品包装标注为敌草快，不混

有其他除草剂成分 ；② 包装标注浓度为 200.0 g/L，

均在有效期内。

1.1.2 排除标准　① 敌草快检测样品的包装上标

注含有其他除草剂混合成分 ；② 包装有破损 ；③ 样

品不在有效期内。

1.1.3 伦理学　本研究符合医学伦理学要求，并通

过本院伦理审批（审批号 ：20190306）。

1.2 检测条件和方法

1.2.1 检测仪器　Waters Acquity UPLC I-Class 高效

液相色谱质谱仪购自沃特世科技 ( 上海 ) 有限公司。 

1.2.2 检测方法　采用 HPLC-MS 法检测 28 份市

售包装为敌草快的除草剂样品。

1.2.3 色谱条件　采用 Acquity UPLC BEH HILIC 色

谱柱 （1.7 μm， 2.1 mm×100 mm）；流动相为 0.1% 甲

酸乙腈 - 0.1% 甲酸 10 mmol/L 乙酸铵水溶液；梯度

洗脱程序：0.1% 甲酸乙腈的起始比例为 80%，保持

1 min，至 2.5 min 降为 25%，保持至 3.5 min，至 4 min

时恢复为 80%，保持至 5 min；流速为 0.35 mL/min； 

进样量为 5 μL。

1.2.4 质谱条件　电离模式为 ESI+，采用多反应监

测（multiple reaction monitoring，MRM），毛细管电压

为 3.0 kV，源温度为 150 ℃，脱溶剂气温度为 500 ℃， 

脱溶剂气流速为 850 L/h，锥孔气流速为 50 L/h，其

他参数见表 1。

4 in Hebei Province, 3 in Henan Province, 2 in Anhui Province, 2 in Jiangsu Province, 2 in Chongqing City 

and 1 in Guangxi Zhuang Autonomous Region. The manufacturers producing herbicide with paraquat were 

distributed in Anhui Province, Hebei Province, Guangxi Zhuang Autonomous Region, Zhejiang Province and 

Guangdong Province respectively. Conclusions In the domestic market, the exact component of some 

herbicides labeled as diquat in packaging is paraquat. The concentration of most the products is lower than 

200.0 g/L of the marked content. At present, some enterprises in our country produce fake and inferior diquat 

herbicide. In order to realize the accurate diagnosis and treatment of acute diquat poisoning, it is necessary to 

detect and analyze the poison, which can reduce the misdiagnosis rate of this kind of poisoning.

【Key words】 Diquat; Paraquat; Herbicide; High performance liquid chromatography mass spectrometry

Fund program: Emergency Clinical Research Project of Anhui Medical Association (Ky2018014)

表 1　高效液相色谱质谱（HPLC-MS）参数

除草剂 离子对（m/z） 锥孔电压（V） 碰撞能量（V）

百草枯 186/171 a

186/144 a
30
30

20
20

敌草快 184/106 a

183/130 a
50
50

25
35

　注：a 表示定量离子

1.3 统计学方法　使用 SPSS 16.0 统计软件分析

数据，符合正态分布的计量资料以均数 ± 标准差

（x±s）表示，两独立样本比较采用 t 检验 ；计数资料

以百分比表示，样本量较小（n＜40）时，采用 Fisher
确切概率法检验。P＜0.05 为差异有统计学意义。
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2 结果 

2.1 敌草快和百草枯的专属性　在 HPLC-MS 检测

条件下，敌草快的母离子为 184，子离子为 106 时，

峰形图保留时间为 2.74 min（见图 1）。百草枯的母

离子为 186，子离子为 171 时，峰形图保留时间为

2.76 min（见图 2）。两者分离度良好，不受杂质干扰。

2.2 除草剂样品确切成分检测结果　28 份包装标

注为敌草快的样品中检测出 23 份含有敌草快成分 

（占 82.14%）；有 5 份检测出百草枯成分（占 17.86%）。

未发现同时含有敌草快和百草枯成分的样品。

2.3 样品有效成分浓度检测结果　23 份检测出敌

草快成分的样品有效成分浓度为（164.7±27.5）g/L， 

5 份检测出百草枯成分的样品中有效成分浓度为

（79.4±57.0）g/L，远低于检出敌草快的样品有效成分

浓度，比较差异具有统计学意义（t＝5.122，P＝0.000）。 

23 份含敌草快的样品中有 5 份有效成分浓度达标

（≥200.0 g/L），占 21.74%，其余样品有效成分浓度均

不达标。5 份检出百草枯的样品中有效成分最高浓

度为 179.0 g/L，其余 4 份有效成分浓度与标注浓度

（200.0 g/L）相差较大。按不同检出浓度将样本分为 

4 组，不同浓度组的敌草快和百草枯样品数量比较

差异具有统计学意义（均 P＜0.05）。见表 2。

2.4 除草剂生产企业省份分布　23 份检测出含敌草

快成分样品的生产企业分布于山东省（9 家）、河北省 

（4 家）、河南省（3 家）、安徽省（2 家）、江苏省（2 家）、

重庆市（2 家）、广西壮族自治区（1 家）；检测出 5 份

含百草枯样品的生产企业分布于安徽省、河北省、

广西壮族自治区、浙江省和广东省，各 1 家。见图 3。

图 1　敌草快高效液相色谱质谱（HPLC-MS）图

图 2 百草枯高效液相色谱质谱（HPLC-MS）图

表 2 敌草快和百草枯不同检出浓度样品数比较

浓度（g/L） 样品数（份） 敌草快（份） 百草枯（份）

＜50.0   1   0 1
50.0～99.9   3   0 3
100.0～149.9   6   6 0
≥150.0 18 17 1

注 ：采用 Fisher 精确检验，P＝0.001

3 讨论 

 敌草快和百草枯都属于联吡啶类除草剂。敌草

快进入人体后在各组织和体液中分布不均，其中在

肝脏和肾脏内浓度较高，临床上导致急性肾损伤和

肝损伤较为常见。由于其不符合肺多胺摄取系统底

物的结构要求，肺脏不是吸收和储存敌草快的主要

器官［2］。动物实验表明，敌草快可以对Ⅰ型肺泡细

胞造成轻度和可逆的损伤，但一般不损伤Ⅱ型肺泡

细胞，鲜有进展为肺纤维化的病例［3-4］。曾有学者

对急性敌草快中毒死亡患者进行病理解剖，也证实

了患者仅有肺损伤而未出现肺纤维化［5-8］。百草枯

与二胺、多胺等物质具有结构上的相似性，可以被

肺泡Ⅰ型和Ⅱ型细胞摄取，肺脏是主要累及的靶器

官，中毒后其最高浓度可以达到血浆中的 90 倍。同

时百草枯还具有较大的肝毒性［9］。百草枯中毒患者

的主要死因是通过氧化还原反应和脂质过氧化，加

剧肺损伤和肺纤维化，最终导致急性呼吸窘迫综合

征（acute respiratory distress syndrome，ARDS）和呼吸 

衰竭［10］。根据笔者收治的急性敌草快中毒患者以

及国内其他学者报道的中毒病例［11-12］，部分患者的

临床特点与百草枯中毒较为符合，因此推测这些中

毒患者接触的敌草快毒物可能含有百草枯成分，但

是该结论尚缺乏循证医学证据。

图 3　除草剂样品生产企业的省份分布
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 通过本次检测，28 份包装标注为敌草快的除草

剂中有 5 份含有百草枯成分，而且都是百草枯单一 

成分，完全不含有敌草快，如果中毒患者接触的是这

类假冒伪劣商品，其中毒特点就会与百草枯吻合，而

不符合敌草快的中毒特点，增加了患者的病死率。

检测结果显示，包装标注为敌草快的除草剂都是以

敌草快或百草枯单一成分存在，未发现同时混合有

敌草快和百草枯成分的商品。分析其原因可能有

以下几方面 ：① 敌草快的除草效果与百草枯相差甚

小，生产企业没有必要再混合百草枯成分提高除草

效果 ；② 如果用敌草快混合百草枯，可能会增加商

家的成本，降低了经济效益 ；③ 敌草快和百草枯中

毒的严重程度与摄入量和毒物浓度呈正相关性，如

果敌草快同时混合百草枯，不仅提高生产成本，也增

加了商品的毒性，一般不会有厂家主动去这样做 ；

④ 本研究检测的样本数有限，也可能有个别生产企

业在百草枯为主要成分的假冒伪劣商品中加入少量

的敌草快以应对质检单位的检测，下一步需要更大

样本量和多中心的检测。

 本研究结果表明，敌草快只有 5 份浓度含量达

标（≥200.0 g/L），其余 18 份敌草快和 5 份百草枯样

品的浓度均＜200.0 g/L，同时百草枯的含量远低于

敌草快。分析其原因可能为 ：① 生产企业通过降低

含量，减少生产成本 ；② 由于购置的个别敌草快样

品比较黏稠，稀释后的溶液样品浓度含量不均，导致

抽取样品溶液检测时，存在抽样和检测误差 ；③ 生

产和销售成分为百草枯的假冒伪劣敌草快除草剂属

于违法行为，生产厂家通过减少其含量可以降低这

类除草剂中毒的病死率。从敌草快生产企业分布来

看，部分省份存在生产假冒伪劣敌草快商品的现象。

 本研究临床检测应用的是 HPLC-MS，其敏感度

高，选择性好，简便快速［13］，且能同时检测样品中的

百草枯和敌草快成分，并实现定性和定量分析，是较

为可靠的一种检测方法。国内也有其他学者用该方

法对敌草快或百草枯中毒患者进行检测，取得了理

想的效果［14-15］。HPLC-MS 的缺点为检测设备价格

昂贵，而且对操作技术要求较高，需要专业的技术人

员团队，在国内大多基层医院尚未普及。也有学者

将百草枯检测方法（连二亚硫酸钠还原法）应用于

敌草快，如果患者尿液样本中有敌草快成分，标本就

会发生变化并呈绿色，这种方法的最大优点就是方

便快捷［16］，其缺点是如果样品中混有敌草快和百草

枯两种成分，颜色就会很难辨认。另外连二亚硫酸

钠还原法属于半定量检测，根据样本的颜色与比色

卡对比，估算其浓度，无法实现精准定量分析。

 综上所述，本研究结果显示，国内市场确实有假

冒伪劣的敌草快除草剂在售，其成分为百草枯。在

我国目前国情下，开展敌草快毒物检测分析必不可

少，可以显著降低急性敌草快中毒的误诊率。
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