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1 概论
烯啶虫胺是新烟碱类杀虫剂， 英文通用名

称： nitenpyram， 化学名称为：（E）N-（6-氯-3-吡
啶基甲基）-N-乙基-N’-甲基-2-硝基亚乙烯基
二胺。 烯啶虫胺对害虫的突触受体具有神经阻

断作用。 烯啶虫胺杀虫谱广， 对各种蚜虫、 飞

虱、 水稻叶蝉和蓟马显示了卓越的活性。 目前，

在国内已有8家农药企业取得了烯啶虫胺原药登
记， 含量为95%。

烯啶虫胺的合成路线有4条， 目前烯啶虫胺
的生产工艺主要以下述路线为主。 由 2-氯-5-
氯甲基吡啶与乙胺胺化， 得到N-（6-氯-3-氯甲
基吡啶）-N-乙胺， 再与1，1-二氯-2-硝基乙烯、
甲胺在碱性条件下缩合， 合成烯啶虫胺原药。
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摘 要： 采用高效液相色谱-质谱联用法对烯啶虫胺原药中有效成分及其杂质进行分离分
析， 得到烯啶虫胺及其4种杂质的质谱谱图， 并根据生产工艺推断出各杂质的结构， 从而有
助于烯啶虫胺的质量控制、 残留分析， 有利于控制烯啶虫胺原药的杂质， 提高产品质量。
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本文采用高效液相色谱-质谱联用法对烯啶
虫胺原药及杂质进行定性分析， 对监控烯啶虫胺

原药质量， 减少药害， 保护农业生产和生态环

境， 提高合成收率， 减低成本具有重要的意义。

2 实验部分

2. 1 仪器 Agilent公司 1100 Series， LC/MSD
Trap XCT . 液相色谱/质谱联用仪。

2. 2 试剂 甲醇 （HPLC纯）； 甲酸 （分析纯）；

水 （自制高纯水）； 烯啶虫胺原药 （实验室合成）。

2. 3 分析条件 色谱条件 色谱柱： Zorbax SB-
C18反相柱， 150mm×2.1mm（i.d.）×5μm； 流动相：

0%甲醇、 100%水 （含0.1%甲酸） 在20min梯度
洗脱变为50%甲醇、 50%水 （含0.1%甲酸）， 保
持28min； 流速： 0.2mL/min。

2. 4 质谱条件 电离方式： ESI； 检测离子：

Positive； MS Range： 50～800m/z； 毛细管电压：

3 500V； 雾化气压力： 氮气， 35.0Psi； 干燥气流
速： 9.0L/min； 干燥温度： 350℃。

3 结果与讨论

3. 1 烯啶虫胺定性

3. 2 杂质定性 对总离子流图 （TIC图） 及质
谱图进行分析， 并根据生产工艺推断出各杂质

的结构。 典型TIC图 （图1） 和质谱图 （图2～5）

图1 烯啶虫胺原药总离子流图

图3 杂质1一、 二级质谱图 （T=10.0min）
及谱图解析

图4 杂质2一、 二级质谱图 （t=19.1min）
及谱图解析
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图2 烯啶虫胺一、 二级质谱图 （T=15.5min）
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3. 3 由反应路线推测杂质

3. 3. 1 杂质1 由于中间体1在反应过程中未转
化完全。

3. 3. 2 杂质2 由中间体1与2-氯-5-氯甲基吡
啶反应生成的杂质。

3. 3. 3 杂质3 由中间体3与甲

3. 3. 4 杂质4 由于中间体2中含有少量杂质1-
硝基-2-氯丙烷， 与中间体1反应而得。

4 结论
使用HPLC-MS分析烯啶虫胺结构， 方法准

确可靠。 分析杂质产生过程， 易于分析和掌握

合成过程中遇到的问题， 可以完善生产工艺 ，

提高产率及产品质量， 降低合成成本。
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图5 杂质3一、 二级质谱图 （T=20.3min） 及谱图解析

图6 杂质4一、 二级质谱图 （t＝22.8min） 及谱图解析
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