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气相色谱法测定黄瓜中啶虫脒农药残留
李二虎，胡 敏，吴兵兵，张 强，张 武，国淑英

(农业部农药质量监督检验测试中心(天津)，天津 300061)

摘要：采用乙腈提取黄瓜中的啶虫脒农药残留，用氟罗里硅土进行柱净化，气相色谱法(µ ECD 检测器)进

行测定，回收率在94.12%~110.05% 之间，变异系数在6.39%~10.96% 之间，最低检出限为0.006mg/kg。
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Determination of acetamiprid pesticide residues in

cucumber by gas chromatography
LI Er-Hu, HU Min, WU Bing-bing, ZHANG Qiang, ZHANG Wu, GUO Shu-ying
(Supervise and Test Center for Pesticide of Ministry of Agriculture (Tianjin), Tianjin 300061, China)

Abstract: Acetamiprid pesticide residues in cucumber were extracted with acetonitrile. Samples were cleaned up on a
florisil column and determination was conducted using gas chromatography (µ ECD detection). Recoveries were 94.12 to
110.05%, coefficients of variation were 6.39 to 10.96%, and the lower limit of detection was 0.006 mg/kg.
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啶虫脒(acetamiprid)是继吡虫啉之后又一种新烟碱类

优良杀虫剂，该药剂主要用于黄瓜等作物上防治蚜

虫，活性高、用量少、持效期长而又速效。由于啶

虫脒的作用机理与目前常用杀虫剂不同，对现有有机

磷、氨基甲酸酯类具有严重抗性的害虫有特效，所以

在黄瓜作物上应用非常普遍，但啶虫脒残留量的检测

方法未见报道[ 1 ]，本文建立了在黄瓜上测定啶虫脒残留

量的方法，实用效果好。

1  试验部分

1.1  试剂

啶虫脒(acetamiprid)：纯度≥99%；丙酮、乙腈、

乙酸乙酯、甲醇均为分析纯，经重蒸馏后使用；氯化

钠，分析纯；无水硫酸钠，分析纯，6 5 0 ℃烘烤 2 h ；

氟罗里硅土，PR 级，瑞士生产，60~100 目，630℃烘

烤2h，再用13 0℃烘烤2h，加5% 水脱活后使用。

1.2   仪器

Agilent 6890 气相色谱仪，配µ ECD 检测器，自动

进样器，化学工作站，天平，食品粉碎机，旋转蒸发

仪，氮吹仪，T 2 5 分散器。

1.3  试验步骤

1.3.1  提取

将黄瓜用食品粉碎机进行粉碎，准确称取25.0g 样

品，加入乙腈50ml，用T25 分散器匀浆2min，过滤于

具塞量筒中，加入6~8g氯化钠，剧烈震荡2min后静置

约30min，分层，吸取10ml 乙腈置于烧杯中，用氮气

吹至近干，用丙酮溶解提取物。

1.3.2  净化

向层析柱中装入2cm 无水硫酸钠，5g 氟罗里硅土，

2cm无水硫酸钠，用丙酮∶乙酸乙酯(2∶1)10ml淋洗，弃

去淋出液，将上述提取液加入柱中，依次用丙酮∶乙酸

乙酯(2∶1)40ml、丙酮∶甲醇(1∶1)10ml洗脱，收集

洗脱液，用旋转蒸发仪浓缩至少量，用丙酮定容至

5 m l ，待气相色谱分析。

1.4  气相色谱条件

色谱柱：HP-5柱(30m×0.32mm×0.25µm)；柱流量：

2.5ml/min；进样口温度：200℃；检测器温度：320℃；

柱温：180℃保持2min，以15℃/min 升至280℃，保持

3min。啶虫脒色谱图见图1，黄瓜样品添加啶虫脒色谱

图见图 2 。
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2  结果与分析

2.1  准确度和精密度

在黄瓜上添加啶虫脒进行回收率试验，添加量为

0.008、0.04、0.1、0.2mg/kg，每个浓度3个重复，均

取得较好的结果，回收率在94.12%~110.05%之间，变

异系数在6.39%~10.96% 之间。

2.2  最低检出浓度

按照S/N=3 计算，啶虫脒在黄瓜上的最低检出浓度

为0.006mg/kg，最低检出量为 6 × 10-1 2g。

3  讨论

采用乙腈作为提取溶剂可以提高提取效率，而且净

化过程简单[ 2 ]，作者在试验过程中，选择了丙酮作为对

照提取溶剂，丙酮和水互溶后，加入氯化钠进行分层，

仍然会有少量丙酮溶于水中，需要继续对水溶液进行萃

取，过程复杂，而且回收率结果低于8 0 % 。

在净化过程中，作者选择了丙酮∶乙酸乙酯(2∶1)、

丙酮∶乙酸乙酯(1∶1)、丙酮∶乙酸乙酯(1∶2) 三种

洗脱溶剂进行洗脱，第1 种洗脱液的回收率在80%~85%

之间，其他两种洗脱液的回收率均在8 0 % 以下，所以

作者采用第1 种洗脱液进行洗脱，并增加了少量丙酮∶

甲醇(1∶1)进行洗脱，以进一步提高回收率，杂质峰随

着第2 种洗脱液使用有所增加，如果出现干扰杂质峰，

可以去掉第2 种洗脱液进行洗脱。

采用气相色谱法测定啶虫脒的农药残留，灵敏度

高[ 3 - 4 ]，是一种检测黄瓜中啶虫脒残留量的实用方法。
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的受试物浓度，且呈现上升的趋势。但是此时在沉积物

中测得的甲基对硫磷浓度要比在水中测得的浓度低。从第

5d 开始，受试物浓度快速降低，降解趋势明显大于在地

表水中的降解。截止第23d，浓度已降至添加浓度的1%。

4  讨论

试验结果表明，甲基对硫磷在2 种介质中的降解都

伴随有典型的微生物适应期。试验中，地表水烧瓶和

沉积物烧瓶中微生物的适应期分别为 3 d 和 4 d 。按照

EPA[2]和OECD [3]的要求，在进行数据处理时应将降解过

程中出现的适应期去除。

甲基对硫磷在有沉积物存在的情况下降解迅速，而

在单纯的地表水中降解相对缓慢。这种现象应该是由于

在有悬浮物存在的反应中，悬浮物起到了对水体中有机

物的浓缩和微生物菌落的载体作用，从而有悬浮物体系

的降解反应速率大于未含有悬浮物的速率造成的。

甲基对硫磷分别在地表水降解试验和沉积物降解试验

开始的前3d 和前4d 内，所测得的浓度都明显低于试验

开始时添加的浓度，且在沉积物中的浓度要比在水中的

浓度低。出现这种现象主要有两方面的原因。首先这是

由受试物本身的性质决定的。甲基对硫磷的水溶解度较

低，属于难溶化合物，试验开始前它是以母液的形式加

入的，因此在反应液中溶解需要一个过程。其次，在

含有沉积物的烧瓶中，沉积物对受试物的吸附作用会造

成甲基对硫磷在沉积物中的初始浓度低于其在水中的浓

度。随着吸附- 解吸过程的平衡及生物降解的开始，其
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浓度逐渐恢复到试验开始时添加的浓度。

5  结论

从整个试验结果来看，甲基对硫磷的降解过程符合

一级反应动力学规律，同时该结果与Cripe 等[3]所测结果

一 致 。

有机污染物生物降解模拟试验与其它直接测定CO
2
产

生量[ 4 ]、BO D、CO D 和 D O C 的生物降解试验等方法相

比，不仅可以检测到母体化合物的消失情况而且还考虑

到了沉积物对化合物降解的影像，同时还能提供有关降

解动力过程的信息。此外由于试验使用天然地表水和沉

积物来代替高度驯化的污水处理厂的活性污泥进行试验，

因此所得试验结果将更可靠。
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