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[摘要 ] � 采用反相高效液相色谱法测定水果中哒螨酮残留含量.色谱柱为 YMC-pack ODS ( 4�6mm .i d� 150mm, 5�m ),流

动相为甲醇-水 (体积比 85�15) ,在 240 nm波长处检测.研究结果表明:在 0�51~ 5�12 mg /L范围内,哒螨酮的峰面积 (A )与

其质量浓度 ( C )的线性关系良好, 回归方程为 A = 518�0767C + 649�7091 ( r = 0�9998 ) ;哒螨酮加标回收率为 93�71% ~

98�89% ,相对标准偏差 (RSD )为 2�57% ;该方法简便、准确、灵敏,适用于水果中哒螨酮残留的检测.
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An RP-HPLCM ethod for Detecting Pyidaben Residues in Fruits

ZHAO Houm in, XU Hu,i ZHOU X iaoping

( J iangsu Tes tC en ter of Phys ics and Ch em istry, Jiangsu Nan jing 210042, Ch ina)

Abstract: A sim plem e thod for dete rm ining py idaben residues in fru its w ith RP-HPLC is developed. The ch rom a to-

g raph ic cond itions are as fo llow s: YM C-pack ODS ( 4� 6mm .i d � 150 mm co lum n, 5�m ) , V ( m ethano l) �V ( H2O )

= 85�15 m ob ile phase and UV de tector at 240 nm. The calibration curve is linear in the range o f 0�51 m g /L~ 5� 12

m g /L py idaben ( r = 0� 999 8 ). The recover ies o f py idaben are between 93� 71% ~ 98�89% , and its RSD is

2� 57% . The conven ient, accurate and sensitive m ethod is particu larly su itab le fo r dete rm in ing py idaben in fruits.
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� � 哒螨酮 ( 2-特丁基-5-( 4-特丁基苄硫基 )-4-氯-

3( 2H )-哒嗪酮 )是一种有毒性的杀螨、杀虫剂, 对

人体有害.本品广泛应用于苹果、柑橘等水果的病

虫害防治 (一般每季 3 ~ 4次 ) , 由于使用次数多、

用量大,因此水果中极易残留哒螨酮农药成分. 在

国外, 日本等发达国家已经制订了水果中哒螨酮的

残留标准 (一般为 2 mg /kg左右 ) ,而我国目前为止

尚未出台水果中哒螨酮的残留标准. 有关哒螨酮的

测定方法已见报道的有高效液相色谱法
[ 1~ 3]
、毛细

管气相色谱法
[ 4]
等, 所测定对象都是哒螨酮农药

或混合农药产品,水果中哒螨酮残留量的测定方法

目前尚未见报道. 本文用反相高效液相色谱法

( RP-H PLC )对水果中哒螨酮农药残留量的测定方

法进行了较系统的研究和考察,建立了水果中哒螨

酮残留量的反相高效液相色谱测定方法, 该方法具

有操作简便、准确、灵敏等特点.

1� 材料与方法

1�1� 仪器和试剂
� � 仪器: LC-10AD高效液相色谱仪, SPD-10A多

波长紫外检测器, CTO-10A柱恒温箱, C-R7A e数

据处理机 (日本岛津公司 ), CSF-1A超声波发生器

(上海超声波仪器厂 ), SJ210A手持式食品搅碎器

(航天部苏州江南电机工业公司 ).

试剂: 甲醇 (色谱纯 ) ,乙腈 (色谱纯 ) ,水 (重蒸

馏纯净水 ) ,乙醚 (分析纯 ) ,石油醚 (分析纯 ), 哒螨

酮对照品 (沈阳化工研究院 ), 乐果、久效磷、甲基

对硫磷、三氯杀螨醇 (中国药品生物制品检定所 ).

试样: 新鲜苹果、柑橘、梨子等 (市售 ) .

1�2� 色谱条件
色谱柱: YM C -pack ODS, S-5 �m 4�6 mm .i d

� 150 mm;柱温: 40 � ;流动相:甲醇-水 (体积比为

85�15) ; 流速: 1�0 m L /m in; 进样量: 20 �L (定量
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管 ) ;多波长紫外检测器,检测波长: 240 nm;外标方

法定量.

1�3� 实验方法
对照品溶液的制备: 精密称取哒螨酮对照品

51�2m g,加入 100 mL容量瓶中, 用甲醇溶解并定

容至刻度,作为母液. 再将该母液用流动相稀释配

制成不同的对照品溶液,备 H PLC分析用.

试样溶液的制备: 准确称取 5�0 g匀浆后的苹

果等水果试样于 50 mL三角烧瓶中, 加入 20 mL甲

醇摇匀后放置超声波发生器中提取 20 m in.提取液

过滤于 125 mL分液漏斗中, 用 10 mL甲醇两次洗

涤残渣过滤后, 加入 40 mL蒸馏水.然后用乙醚 ~

石油醚 ( 1�1)萃取 3次 ( 20 � 15 � 10 m l), 合并有机

相,经无水硫酸钠脱水干燥后 ( 2 h左右 ), 用减压

蒸馏装置浓缩近干,再用甲醇定容至 2 mL, 用 0�45

�m微孔滤膜过滤后备 H PLC分析用.

2� 结果与讨论

2�1� 流动相的选择
� � 在色谱柱、检测波长和流速确定的情况下, 以

苹果提取试样中的杂质与被测组分 (哒螨酮 )完全

分离开为指标,用甲醇-水体系 (体积比分别为 75�

25、80�20、85�15、90�10) 4种不同的配比进行了分

离比较.试验结果表明, 4种流动相体系以甲醇-水

体系 ( 85�15)分离效果良好 (如图 2所示 ). 为此,

本实验确定为 1�2节的色谱分离条件.

2�2� 线性关系和最小检测限考察
分别配制质量浓度为 0�51、1�02、2�05、3�07、

4�10、5�12 mg /L的哒螨酮标准溶液. 按照 1�2节
色谱条件,均进样 10�L, 平行操作 3次, 记录峰面

积.以峰面积值 A 对质量浓度 C进行一元线性回

归处理,其回归方程为 A = 518�0767C + 649�7091,

r= 0�9998 ( n = 6). 由此表明,在 0�51~ 5�12 m g /

L范围内具有良好的线性关系.

取哒螨酮对照品标准溶液,连续稀释进入色谱

体系, 记录峰面积或峰高, 以信噪比 ( S /N ) = 3 /1

为依据,哒螨酮的最小检测限 � 2�0 ng.

2�3� 回收率和精密度试验
准确称取经检测不含哒螨酮残留的苹果试样

6份,分别定量加入哒螨酮对照品, 按 1�3节实验
方法制备试样液和 1�2节色谱条件, 测定哒螨酮的

6次平均加标回收率为 95�54%, 相对标准偏差

( RSD)为 2�57%,结果如表 1所示.

表 1� 哒螨酮回收率试验结果

编号 加入量 / (m g� kg- 1 )测得量 / (m g� kg- 1 ) 回收率 /%

1

2

3

4

5

6

8�90

8�90

13�35

13�35

17�80

17�80

8�53

8�25

12�51

13�07

17�62

16�77

95�84

92�70

93�71

97�90

98�89

94�21

� � 相同浓度的哒螨酮试样连续平行测定 6次,考

察方法的精密度,其峰面积依次为 33 193、33 252、

33 439、33 425、33 535,平均峰面积为 33 223�83,相

对标准偏差 (RSD )为 1�13% ( n = 6) .

2�4� 干扰试验
在新鲜苹果试样中, 同时加入乐果、久效磷、甲

基对硫磷、三氯杀螨醇和哒螨酮 5种常用农药对照

品,按照 1�3节实验方法制备试样和 1�2节色谱条
件分析.试验结果表明:乐果、久效磷、甲基对硫磷、

三氯杀螨醇和哒螨酮 5种农药的出峰时间分别为

1�78、1�91、2�30、5�67、7�28 m in, 由此可见前 4种

常用农药均不干扰哒螨酮组分的测定.

2�5� 样品测定
按照 1�3节实验方法制备试样液和 1�2节色

谱条件,用外标定量方法对市售苹果、柑橘、梨子等

水果中的哒螨酮残留进行了分析测定,哒螨酮对照

品色谱图、含有哒螨酮残留苹果试样色谱图分别如

图 1和图 2所示,每份试样 3次平均测定结果如表

2所示. 由表 2可知, 市售的水果中哒螨酮的污染

不严重,除个别苹果、柑橘检测出哒螨酮残留外,其

它大多数水果中都不含哒螨酮农药残留.
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表 2� 试样分析测定结果

试样编号
哒螨酮含量 /

(m g� kg- 1 )
试样编号

哒螨酮含量 /

( mg� kg- 1 )

苹果 1

苹果 2

苹果 3

苹果 4

苹果 5

未检出

未检出

0�97

未检出

1�12

柑橘 1

柑橘 2

柑橘 3

梨子 1

梨子 2

1�43

未检出

未检出

未检出

未检出
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