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　　摘要：建立了一种用高效液相色谱同时测定噻虫胺、啶虫脒在水稻和土壤中残留量的分析方法。用乙腈提取样
品，经弗罗里硅土柱净化后，采用ＳｕｎＦｉｒｅＴＭＣ１８色谱柱和 Ｗａｔｅｒｓ２４８７紫外检测器，以甲醇 －水（体积比２∶３）为流动

相，流速为 １ｍＬ／ｍｉｎ，进样量 ５μＬ，柱温 ３０℃，在 ２５４ｎｍ波长下测定。结果表明，噻虫胺和啶虫脒在 ０．０５～
１０．００ｍｇ／Ｌ范围内的回归方程分别为 ｙ＝６６２４．７ｘ＋１０１８．６、ｙ＝７９４２．０ｘ＋２３５１．２，相关系数分别为 ０．９９８６、
０．９９９４；水稻中噻虫胺和啶虫脒的平均回收率分别为 ８１．２％ ～９０．４％、９０．９％ ～１００．１％，相对标准偏差分别为
１９８％～３．６２％、１．８７％～３．６３％；土壤中噻虫胺和啶虫脒的平均回收率分别为８１．７％～８６．１％、９５．９％～９９．０％，相对
标准偏差分别为１．７７％ ～３．２０％、２．４４％ ～３．６２％。该方法简单、快速、灵敏，准确度和精密度良好，适用于常规分析
检测。
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　　噻虫胺（ｃｌｏｔｈｉａｎｉｄｉｎ）、啶虫脒（ａｃｅｔａｍｉｐｒｉｄ）均属新型烟
碱类杀虫剂，具有低毒、靶标独特、应用方法多样等特点［１－２］，

被广泛用于防治水稻、蔬菜等作物的害虫。稻飞虱是我国水

稻生产上的主要害虫，也是贵州省水稻生产上的首要害虫。

目前啶虫脒、噻虫胺已成为防治稻飞虱的主要药剂，在农业生

产中被广泛使用［３－４］。由于施用单一农药品种的防治效果一

般，且容易使稻飞虱产生抗药性，现已逐渐采用农药混配的方

式来提高药效，以及预防抗药性的产生，这使得多种农药的混

合施用成为防治稻飞虱的新选择。检测水稻和土壤中农药残

留量是了解稻米质量和农药环境安全性的重要方法。目前关

于噻虫胺、啶虫脒的单残留检测方法已有报道，包括高效液相

色谱法、气相色谱法等［５－１２］，但同时分析噻虫胺、啶虫脒残留

的方法未见报道。本研究采用高效液相色谱法同时对噻虫

胺、啶虫脒在水稻、土壤中的残留进行测定，建立了准确、灵敏

的残留检测方法，旨在为制定其最大残留限量提供理论依据。

１　材料与方法

１．１　仪器与试剂
仪器：Ｗａｔｅｒｓ６００Ｅ高效液相色谱仪，配备 Ｗａｔｅｒｓ２４８７

紫外检测器，色谱柱ＳｕｎＦｉｒｅＴＭＣ１８（５μｍ，１５０ｍｍ×４．６ｍｍ）；
ＡＬ１０４电子分析天平；ＳＨＺ－８２恒温振荡器；ＨＩＳ１０２６０Ｄ超声
波清洗器；ＲＥ－５２Ａ型旋转蒸发仪；ＤＦＴ－２５０手提式高速中
药粉碎机；ＪＬＧＪ４．５砻谷机。试剂：噻虫胺原药（９９．９％）；啶虫
脒原药（９９％）；娃哈哈纯净水（用前过０．４５μｍ水系滤膜）；甲
醇（色谱纯）；甲醇、二氯甲烷、丙酮、氯化钠等，均为分析纯。

１．２　分析方法
１．２．１　样品采集　在水稻生育期，用５点采样法采集土壤
（０～１５ｃｍ表层土）及水稻植株各约１ｋｇ。稻谷谷粒用小型
出糙机脱壳，使谷壳和糙米分开，用粉碎机将谷壳和糙米分别

粉碎成米糠和糙米粉，然后混匀。先用剪刀剪碎稻秆，然后用

粉碎机粉碎并混匀。土壤经自然风干后用粉碎机粉碎，过４０
目筛，混匀后缩分保留０．２ｋｇ，于－２０℃低温保存备用。
１．２．２　样品提取和净化　称取糙米、谷壳、稻秆样品各５ｇ，
土壤样品 １０ｇ，分别加入 ２５０ｍＬ具塞三角瓶中，再加入
５０ｍＬ乙腈。浸泡０．５ｈ后，振荡提取２．５ｈ，抽滤。滤液过无
水硫酸钠除水，用旋转蒸发仪（水浴温度３５℃）浓缩至１ｍＬ，
用氮气吹干。土壤样品用甲醇定容至５ｍＬ，过０．４５μｍ有机
滤膜，待高效液相色谱测定；水稻样品用２ｍＬ正己烷、丙酮混
合溶液（体积比为１∶１）溶解，待净化。

水稻样品净化。先依次将少许脱脂棉、２ｃｍ厚无水硫酸
钠、５ｇ弗罗里硅土、０．２ｇ活性炭的混合吸附剂以及２ｃｍ厚
无水硫酸钠加入３０ｃｍ×１．２ｃｍ的玻璃层析柱，然后用５ｍＬ
正己烷、丙酮的混合溶液（体积比９∶１）和５ｍＬ正己烷、丙酮
的混合溶液（体积比１∶１）依次预淋洗层析柱，待溶剂液面到
达吸附层（无水硫酸钠）表面时加入样品，再用１０ｍＬ正己
烷、丙酮的混合溶液（体积比１∶１）淋洗，收集洗脱液，用旋转
蒸发仪（水浴温度３５℃）浓缩至１ｍＬ，用氮气吹干，用甲醇定
容至５ｍＬ，过０．４５μｍ有机滤膜，待高效液相色谱测定。
１．２．３　检测条件　色谱柱：ＳｕｎＦｉｒｅＴＭＣ１８，５μｍ，１５０ｍｍ×
４．６ｍｍ（Ｉ．Ｄ．）；检测器：Ｗａｔｅｒｓ２４８７紫外检测器；流动相：甲
醇－水（体积比 ２∶３），使用前过 ０．４５μｍ微孔滤膜；流速
１ｍＬ／ｍｉｎ；柱温３０℃；检测波长２５４ｎｍ；进样量５μＬ；保留时
间：噻虫胺约为１１．１ｍｉｎ，啶虫脒约为１３．０ｍｉｎ；外标法定量。

２　结果与分析

２．１　标准曲线的绘制
分别称取噻虫胺原药、啶虫脒原药 ０．０１ｇ（精确至
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０．０００１ｇ）于 １０ｍＬ容量瓶中，用甲醇稀释至刻度，摇匀备
用。将噻虫胺和啶虫脒的标准品用甲醇分别稀释至 ０．０５、
０５、１、５、１０ｍｇ／Ｌ，待仪器稳定后，分别进同样体积的标准样
品，有关色谱见图１。以色谱峰面积为纵坐标、进样浓度为横
坐标作图，得到噻虫胺和啶虫脒的标准曲线（图２），其回归方
程分别为ｙ＝６６２４．７ｘ＋１０１８．６、ｙ＝７９４２．０ｘ＋２３５１．２，相关
系数分别为０．９９８６、０．９９９４，表明噻虫胺、啶虫脒在０．０５～
１０ｍｇ／Ｌ范围内的仪器响应值与浓度呈良好的线性关系。

２．２　添加回收率
称取土壤样品１０ｇ，糙米、谷壳、稻秆样品各５ｇ，分别添

加浓度为０．１、０．５、１．０ｍｇ／Ｌ的噻虫胺与啶虫脒标准液，按上
述分析方法提取和净化并检测。由表１可见，糙米中噻虫胺
和啶虫脒的平均回收率分别为８８．８％ ～９０．４％、９６．１％ ～
１００．１％，相对标准偏差分别为 ２．７７％ ～３．００％、１．８７％ ～
３４０％；谷壳中噻虫胺和啶虫脒平均回收率分别为８５．１％ ～
８７．４％、９６．２％ ～９７．２％，相对标准偏差分别为２．８５％ ～３．
６２％、１．９５％～２．６２％；稻秆中噻虫胺和啶虫脒的平均回收率
分别为８１．２％ ～８４．３％、９０．９％ ～９９．１％，相对标准偏差分
别为１．９８％ ～２．２７％、１．９９％ ～３．６３％；土壤中噻虫胺和啶
虫脒的平均回收率分别为 ８１．７％ ～８６．１％、９５．９％ ～
９９０％，相对标准偏差分别为 １．７７％ ～３．２０％、２．４４％ ～
３６２％，均符合农药残留量分析的技术要求［１３］。

３　结论与讨论

本研究建立了同时测定噻虫胺、啶虫脒在水稻及土壤中

残留量的高效液相色谱分析法。用紫外分光光度计得到噻虫

胺、啶虫脒在不同波长下的吸光度，在２５４ｎｍ波长处二者的
吸光度较大；色谱柱采用Ｃ１８柱；用甲醇和水配成不同比例的
流动相，经过对比多种分离情况，确定了当流动相为甲醇－水
（体积比２∶３）时，能将噻虫胺和啶虫脒的色谱峰有效分离，

表１　水稻植株和土壤中噻虫胺、啶虫脒的添加回收率及精密度试验结果

样品
添加浓度

（ｍｇ／Ｌ）

平均回收率

（％）
标准偏差

（％）
相对标准偏差

（％）

噻虫胺 啶虫脒 噻虫胺 啶虫脒 噻虫胺 啶虫脒

糙米

谷壳

稻秆

土壤

０．１
０．５
１．０
０．１
０．５
１．０
０．１
０．５
１．０
０．１
０．５
１．０

８８．８
９０．４
８９．９
８５．１
８６．８
８７．４
８１．２
８４．３
８４．２
８３．８
８６．１
８１．７

９６．１
９８．２
１００．１
９６．２
９７．２
９６．８
９０．９
９１．４
９９．１
９７．４
９５．９
９９．０

２．６７
２．５６
２．４９
３．０８
２．６５
２．４９
１．８４
１．７６
１．６７
２．６９
２．０６
１．４５

３．２６
３．１０
１．８７
２．５２
２．０６
１．８９
３．３０
２．３５
１．９８
３．５２
２．６９
２．４２

３．００
２．８４
２．７７
３．６２
３．０５
２．８５
２．２７
２．０９
１．９８
３．２０
２．３９
１．７７

３．４０
３．１６
１．８７
２．６２
２．１２
１．９５
３．６３
２．５７
１．９９
３．６２
２．８０
２．４４

且峰面积较大。在所确定的提取、净化及检测条件下得到的

结果表明，水稻中噻虫胺、啶虫脒的平均回收率分别为

８１２％～９０．４％、９０．９％ ～１００．１％，相对标准偏差分别为
１９８％～３．６２％、１．８７％～３．６３％；土壤中噻虫胺和啶虫脒的
平均回收率分别为８１．７％ ～８６．１％、９５．９％ ～９９．０％，相对
标准偏差分别为１．７７％～３．２０％、２．４４％ ～３．６２％。该方法
操作简单、快速、灵敏度高，且具有较高的准确度和精密度，适

用于同时测定水稻及土壤中的噻虫胺和啶虫脒残留量。
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