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UPLC法快速测定白菜中啶虫脒残留量

康燕玉

（厦门市农产品质量安全检验测试中心，福建 厦门 361012）

摘 要：本文建立了一种超高效液相色谱快速测定白菜中啶虫脒农药残留的方法。以乙腈提取，氨基柱净化，采用超
高效液相色谱仪对待测组份进行了分离和测定，检测波长245 nm，HSS T3柱（2.1 mm×100mm，1.7μm），以甲醇-水梯
度洗脱作为流动相，啶虫脒在0.05～1.00 mg/L范围内呈良好的线性关系（r=0.999），该方法添加回收率范围为75.2％
～95.7％，RSD值为2.3％～3.0％，能够满足啶虫脒在白菜中残留分析的要求。
关键词：啶虫脒；超高效液相色谱；残留分析；测定

中图分类号：X503.2；X59 文献标识码：A 文章编号：1009- 8143（2010）04- 0055- 04

Rapid Determination of Acetamiprid Residues in Cabbage by Ultra Performance
Liquid Chromatography

Kang Yan-yu
（Xiamen Inspection and Testing Center of Agricultural Product Quantity and Security, Xiamen, Fujian361012，China）

Abstract：Amethod for the determination of acetamiprid residues in cabbage by ultra performance liquid chromatography was
developed. Cabbage samples were extracted by acetonitrile, the extract was then cleaned up with amido cartridge. The analysis
was carried out by using Acquity HSS T3 column （2.1 mm×100mm, 1.7μm）.The mobile phase was methanol- water gradient
system. Acetamiprid was detected at 245 nm. A good linearity in the range of 0.05~1.00 mg/L for sample solution（r=0.999）
was obtained. The recoveries ranged from75.2% to 95.7%, with relative standard deviations from 2.3% to 3.0%. This method
accorded with the standard of acetamiprid residues analysis in cabbage.
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啶虫脒（Acetamiprid）属于新烟碱类杀虫剂，易
溶于丙酮、甲醇、乙醇、二氯甲烷、三氯甲烷、乙腈、
四氢呋喃等溶剂，是新开发的一类高效杀虫剂，广

泛应用于蔬菜等，其残效期可达 20天之久，因此对
其残留分析方法的研究很有现实意义。
目前啶虫脒残留的检测方法主要有液相色谱

法 [1- 5],气相色谱法 [5- 10],存在前处理复杂，上机检测
时间比较长，工作效率低等问题。质谱联用技术由
于仪器昂贵，因此得不到很好的普及[11- 12]。目前尚无
有关超高效液相色谱仪（UPLC）快速检测啶虫脒的
应用报道。本文通过优化样品的前处理过程，优化
不同流动相体系和色谱柱，利用 UPLC快速高效的

优势测定白菜中啶虫脒残留量。该方法前处理简
单，溶剂用量少，净化效果好，分析准确快速，重复

性好，能满足残留检测要求，可用于测定蔬菜中啶

虫脒残留量的快速检测。

1 实验部分

1.1 主要仪器与试剂
ACQUITYUPLCTM超高效液相色谱，二极管阵
列检测器（UPLC- PAD）（美国WATERS公司）；旋涡
混合器（上海琪特分析仪器有限公司）；氮吹仪（广
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州智真生物科技有限公司）；Milli- Q超纯水系统
（Millipore公司）；氨基柱（500mg/6mL安捷伦公司）；
啶虫脒（农业部环境保护科研监测所）；乙腈、甲醇、
二氯甲烷为色谱纯，其余试剂均为分析纯。
1.2 色谱条件
色谱柱：Acquity UPLC HSS T3 柱（2.1 mm×

100mm，1.7μm，美国 Waters 公司）；流动相：B（甲
醇）：A（水）=梯度洗脱，见表 1；流速：0.3 ml/min；进
样量：5μL；柱温：35℃；检测波长：245nm。
1.3 实验方法
1.3.1 标准溶液配制
啶虫脒标准品用甲醇配成 10.0mg/L的贮备液。

将贮备液依次稀释，配制 0.05、0.10、0.25、0.50、
1.00mg/L的系列标准溶液。
1.3.2 样品处理
称取 15.0g匀浆试样，加入 30.0 mL乙腈，高速

匀浆 2 min后用滤纸过滤或抽滤，氯化钠盐析后，取
10.0mL乙腈提取液于离心管，缓缓通入氮气，将乙
腈吹近干，加入 2.0mL甲醇＋二氯甲烷（5＋95）混
合液溶解残留，待测。
将氨基柱用 4.0mL甲醇＋二氯甲烷（5＋95）混
合液预洗条件化，加入上述待净化液，用 10.0mL离
心管收集洗脱液，再用 2.0mL甲醇＋二氯甲烷（5＋
95）混合液洗涤离心管后过柱，重复一次.把收集液
的离心管置于氮吹仪，水浴温度 50℃，氮吹蒸发至
近干，用甲醇定容到合适的浓度，在混合器混匀后，

用 0.2μm滤膜过滤后，待测。

2 结果与讨论

2.1 样品前处理条件的选择
提取试剂的选择，试验结果是乙腈和丙酮的提

取能力高于乙酸乙酯。使用丙酮提取后的样品中杂
质较多，且丙酮易挥发，稳定性较差。因此实验选用
乙腈作为提取溶剂。
实验净化过程中分别用弗罗里硅土、硅胶、氧
化铝等填料的 SPE柱，净化效果较差；而用活性碳
填料的 SPE净化，则对啶虫脒的吸附很强，回收率
不理想。最后选择用氨基柱,利用啶虫脒在二氯甲
烷和甲醇中有很好的溶解性，用甲醇＋二氯甲烷
（5＋95）混合液作为上样溶剂、洗脱剂，不仅回收率
高，操作简单，而且能有效去除样品中基质干扰，净

化效果好。
2.2 色谱条件的选择
根据啶虫脒的特性和基质背景，试验中对比了

甲醇－水、乙腈－水流动相体系，对比了 UPLC常用
Ben C18柱、HSS T3柱，结果发现，采用甲醇，水为流

动相梯度洗脱（见表 1），用 HSS T3柱检测，在 5 min
内，目标峰和杂质峰可以实现完全分离灵敏度较

高，峰形较好。
2.3 线性范围和检出限
在 1.2节的色谱条件下，按上述方法制作质量
浓度分别为 0.05、0.10、0.25、0.50、1.00 mg/L的啶虫
脒标准曲线。结果表明：在 0.05～1.00 mg/L范围内，
啶虫脒质量浓度（x）与峰面积（y）之间具有良好的线
性关系，线性回归方程为：y = 45927.595 x -
429.086，R2 = 0.999（图 1）。以 3倍信噪比计算，确定
本法白菜中啶虫脒的测定下限为 0.01mg/kg。标准色
谱图见图 2。

图 1 啶虫脒标准色曲线
Fig.1 Standard curve of Acetamiprid

图2 啶虫脒标准色谱图
Fig.2 Chromatogram of Acetamiprid
注：按照 1.2节的色谱条件
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表1 流动相梯度表
Table 1 Gradient of mobile phase

表2 精密度试验结果（n=6）
Table2 Results of precision（n=6）

时间（分钟）

初始

2.00
4.00
4.50
5.00

流量

0.30
0.30
0.30
0.30
0.30

%A
90
60
40
60
90

%B
10
40
60
40
10

曲线

6
6
6
6
6

浓度

ρ/（mg/L）
0.1
0.5
1.0

平均峰面积

/μV
4311
22013
43936

精密度

RSD/%
0.89
0.30
0.12

2.4 方法精密度
以白菜样品提取液为本底，配置成 0.1、0.5、1.0

mg/L啶虫脒标准溶液，结果见表 2。
2.5 样品分析及回收率
取空白菜样品 15.0g，分别添加质量浓度为

0.10、0.20、0.40 mg/kg啶虫脒，按照 1.2、1.3节上述

方法对待测样品进行处理和测定，每个处理有 3个
平行，计算加标回收率，结果见表 3。可实验看出，白
菜样品中啶虫脒加标回收率为 75.2％～95.7％ ，
RSD值为 2.3％～3.0％，表明该分析方法符合农药
残留试验的要求。加标色谱图见图 3。

表3 回收率试验结果（n=3）
Table 3 Results of recovery（n=3）

添加浓度

ω/（mg/kg）
0.10
0.20
0.40

1
75.2
83.5
95.7

2
77.1
86.2
92.2

3
79.5
87.3
90.3

平均回收率

/%
77.3
85.7
92.7

RSD
/%
2.8
2.3
3.0

样品

白菜

回收率

图3 样品加标（左）和空白样品（右）的色谱图
Fig.3 Chromatogram of acetamiprid in the sample（left）and blank sample（right）

注：按照 1.2，1.3实验条件

3 结 论

应用 UPLC快速测定白菜中啶虫脒残留量方

法，该方法检测限为 0.01 mg/kg，回收率和精密度均
符合实验要求，同时该方法简便、容易操作、溶剂用
量少，快速高效，可用于测定蔬菜中啶虫脒残留量

的快速检测。

min min
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