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食品中速灭威农药残留检测方法研究进展 
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2. 天津科技大学食品工程与生物技术学院, 食品营养与安全教育部重点实验室, 天津  300457) 

摘  要: 速灭威是目前使用较为广泛的氨基甲酸酯类农药, 主要用于水稻、棉花和果树的虫害防治。如果长期

或不正当用药, 极易在食品中残留损害人体健康, 速灭威农药残留问题引起人们的极度关注。本文综述了毛细

管电泳、高效液相色谱、气相色谱、色谱-质谱联用、免疫分析方法等速灭威农药残留检测方法的研究进展, 并

对检测方法进行了展望, 以期为保证食品安全和提高我国速灭威农药残留的检测能力提供技术支持。 
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ABSTRACT: Metolcarb, as a kind of carbamate pesticides, is widely used in controlling rice, cotton and fruit 
tree pests. The drug residues in food because of long time or normal way of using metolcarb are definitely 
harmful to health. Therefore, growing attention has been focused on the metolcarb residues in food. This article 
reviewed the progress of detecting methods of metolcarb in capillary electrophoresis, high performance liquid 
chromatography, gas chromatography, liquid chromatography-mass spectrometry, immunoassay, and so on, and 
gave the prospect in detection method, which offered a technological guarantee for food safety in metolcarb re-
sidues and to improve the capability of detecting metolcarb residue. 
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氨基甲酸酯类农药是 20 世纪 50 年代瑞士
Ciba-Geigy公司最先研制出的有机合成杀虫剂, 该化
合物纯品多为白色晶体, 难溶于水, 易溶于丙酮、二
氯甲烷、乙腈等有机溶剂, 在碱性和高温条件下易分
解[1]。有机磷、有机氯农药的禁用或限用, 使得氨基

甲酸酯类农药的用量逐年增加[2], 其残留对人、畜和
环境造成极大危害。 

速灭威(metolcarb)是氨基甲酸酯类农药取代苯
氨基甲酸酯杀虫剂, 相对分子量 165.2, 纯品为白色
晶体, 熔点 76 ℃~77 ℃, 难溶于水, 微溶于乙醚, 苯, 
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易溶于甲醇、乙醇, 遇碱分解[3], 主要用于防治水稻、
棉花和果树上的病虫危害。该农药主要作用为抑制乙

酰胆碱酯酶, 可经皮肤、呼吸道和消化道进入人体造
成急性中毒, 会出现头痛、恶心、食欲不振、四肢瘫
痪等症状。我国尚未制定食品中速灭威农药最大残留

限量(MRL)标准, 国际食品法典委员会(CAC)相关资
料中也没有对该农药 MRL 值。但是, 蔬菜和水果等
食品中的速灭威残留[4]问题已引起消费者的关注。所

以, 准确检测食品中速灭威残留对保证食品安全具
有重要意义。本文就速灭威农药残留检测方法做一综

述, 以期为食品安全提供技术保障。 

 

图 1  速灭威的分子结构 
Fig. 1  Chemical structure of carbamate 

 

1  前处理方法 

样品前处理是指样品的制备和对样品中的目标

物进行提取、净化以及浓缩富集, 以达到消除基质影
响, 提高检测方法的灵敏度、准确度和选择性的目
的。所以, 适当的样品前处理方法是检测结果正确与
否的基础。 

GB/T5009.104-2003《植物性食品中氨基酸酯类
农药残留量测定》[5]对粮食和蔬菜样品中速灭威残留

的提取、净化和富集作了规定: 粮食经粉碎机粉碎后
过 20目筛、蔬菜去掉非食部分后剁碎或经组织搅拌
机捣碎制成粮食或蔬菜试样; 试样以无水甲醇作为
提取溶剂提取样品中残留的速灭威, 采用液液萃取
对目标物净化富集后供气相色谱检测。另外, 植物
性食品用甲醇提取后, 还可以用 C18 固相萃取柱对

样品提取液进行净化富集 [4], 该方法用甲醇和去离
子水活化柱子 , 甲醇-水溶液除杂 , 无水甲醇洗脱 , 
收集洗脱液后旋转至干, 再用 1 mL 甲醇定容供液
相色谱分析。 

动物性食品(蛋、肉、乳)中速灭威残留用丙酮提
取, 氯化钠盐溶液去除样品中的蛋白, 再用二氯甲烷
萃取提取液中的目标物, 萃取液经无水硫酸钠除水; 

经凝胶柱(洗脱液: 乙酸乙酯/环己烷; 1: 1; v: v)净化
富集后供高效液相色谱检测(GB/T5009.163-2003)[6]。     

2  检测方法 

2.1  毛细管电泳技术 

毛细管电泳(capillary electrophoresis, CE)是近年
来发展的一种高效、快速分析技术, 它是离子或荷电
离子以电场为驱动力, 在毛细管中按其淌度或分配
系数不同进行分离, 是经典电泳技术和现代微柱分
离技术相结合的产物[7,8]。Cheng等[9]利用毛细管区带

电泳技术通过测定速灭威碱解后的各基团浓度间接

测定绿叶蔬菜及莴苣中的速灭威含量。该方法用甲醇

/水(10:1; v:v)超声提取, 经 0.22 μm聚丙烯滤膜过滤
净化, 回收率为 110 %(RSD=4%), 检出限为 3.0×10-8 

mol/L, 能在 30 min内完成检测。费新平等[10]利用高

效毛细管电泳技术通过间接检测法(检测速灭威的水
解产物酚类物质)测定速灭威含量, 该方法优化了体
系 pH 值、磷酸盐缓冲液浓度及检测电位等因素, 结
果表明, 在最优条件下, 目标物可以在 15 min 内检
出, 添加回收率可以达到 94%(RSD=2.5%), 为该农
药快速检测奠定了基础。Liu等[11]建立了毛细管电泳

免疫分析法检测食品中速灭威残留, 结果显示: 最优
条件下, 该方法的线性范围为 0.25~50.0 μg/L, LOD
为 0.07 μg/L, 日间和日内变异系数小于 4.73%, 实际
样品的添加回收率结果能满足检测要求。 

2.2  高效液相色谱法 

高效液相色谱法(high performance liquid chro-
matography, HPLC)以其简单, 快速, 高效等特点, 广
泛应用于农、兽药残留的检测中, 常用的检测器有紫
外检测器, 荧光检测器和二极管阵列检测器等[12]。文

君等[13]建立了同时测定蔬菜中 5 种氨基甲酸酯类农
药的 HPLC(二极管阵列检测器)检测方法。该方法采
用丙酮-氯化钠-二氯甲烷提取样品中的目标物, 经氨
基-SPE 净化。实验结果显示: 在 C18 色谱柱, 甲醇/
水(45:55; v:v)为流动相, 流速 1 mL/min, 检测波长
210 nm 条 件 下 , 该 方 法 的 添 加 回 收 率 为
87.6%~107.0%, 方法的检出限为 0.02 mg/kg。胡玉玲
等 [14]采用固相微萃取-HPLC(紫外检测器)联用技术
分析测定了水中速灭威等 3 种氨基甲酸酯类农药残
留, 优化了萃取时间, 搅拌速度等条件, 并对实际样
品进行了测定。实验结果显示: 建立方法的检出限为
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0.12~1.7 μg/L, RSD=2.8%~6.1%, 回收率在 98.3%~ 
102%之间, 适合环境水样中痕量速灭威的检测。Liu
等[15]建立了液液微萃取技术结合 HPLC(二极管阵列
检测器)技术检测速灭威等 5 种氨基甲酸酯类农药的
方法 , 最优条件下该方法的线性范围为 5~1000 
ng/mL, 最低检出限(S/N=3)0.1~0.5 ng/mL。李怡等[16]

建立了同时检测乳品中速灭威等 5 种氨基甲酸酯类
农药的 HPLC(紫外检测器)分析方法, 该方法中速灭
威的检测限为 15 ng/g, 为乳品中速灭威残留检测奠
定了基础。Qian 等[17]采用分子印迹技术联用高效液

相色谱法测定了蔬菜和梨中的速灭威含量, 最优条
件下洋白菜、黄瓜和梨中的最低检出限分别为 7.622、
6.455、 13.53 µg/kg, 回收率在 68.80%~101.31% 
(RSD<3.78%; n=3)。Sun等[18]通过化学方法将石墨烯

嫁接到硅包被的 Fe3O4纳米粒子表面用来净化、富集

黄瓜和梨样品中速灭威等 4种氨基甲酸酯类农药, 以
HPLC(紫外检测器)方法检测样品中的农药残留。结
果显示 , 该检测方法的线性范围为 1.0~100 ng/g, 
LOD 为 0.08~0.2 ng/g, 能够满足实际样品检测的需
要。王晓楠等[19]建立了固相萃取-超高效液相色谱(紫
外检测器)检测水样中速灭威等 4 种农药的方法, 结
果显示: 该方法的检出限在 0.049~1.6 μg/L之间, 样
品的添加回收率在 92.0%~106%之间, RSD小于 4.9%, 
适合大规模环境水体污染状况的调查工作。 

2.3  气相色谱法 

气相色谱法(gas chromatography, GC)以惰性气
体为流动相, 具有高效, 高灵敏度及样品用量小等特
点。应用氢火焰检测器检测农药产品, 检测器相应信
号的大小主要与有机物中碳原子数有关, 当碳原子
上连接的原子或原子团发生改变时, 其色谱响应值
也会发生改变。林润国等[20]把速灭威农药分子中的

碳原子分为烷、烯、羰、羧基等, 氮原子分为叔胺、
酰仲胺、酰叔胺等, 氧原子分为醚、酯、羰、羧基等, 
采用多元线性拟合法研究了农药分子中各种原子个

数与其气相色谱相对应响应值的相关关系, 为实现
无标准样品情况下对该类农药样品的定量分析奠定

了基础。时亮等[21]采用 GC同时定性定量测定了烟草
中速灭威等五种氨基甲酸酯类农药, 结果显示, 该五
种农药在 12 min内可以完全分离, 线性范围为 1~25 
g/mL, 最低检测限为 11~16 ng, 加标回收率为
85.0%~103.2%。 

2.4  色谱-质谱联用技术 

色谱-质谱联用技术将色谱的高效分离能力和质
谱(mass spectrometry, MS)的高灵敏度及较强的结构
解析能力结合在一起。20世纪 90年代以来, 随着接
口技术、大气压电离技术的成熟及质谱本身的发展, 
液相色谱 -质谱联用技术得到了快速发展 [22]。

Fernández 等[23]建立了分散固相萃取联用 LC-MS 技
术检测水果和蔬菜中速灭威等 13 种氨基甲酸酯类农
药残留的方法, 该方法研究了 C18、C8、cyano氰基柱、
氨基柱和苯基柱对样品分离、净化和富集效果。结果

显示 : 使用 C8 分离柱的效果最好 , 添加回收率在
64%~106%, RSD 为 5%~15%, 最 低 检 测 限 为
0.001~0.01 mg/kg。 陈剑刚等[24]采用 HPLC-MS联用
技术测定了水样中速灭威等 6 种氨基甲酸酯类农药
的残留。该方法样品用Waters Oasis HLB固相萃取柱
净化富集, 实验结果表明: 速灭威等 6种农药的平均
添加回收率为 73.5%~89.8%, RSD 为 4.5%~12.6 %, 
水样浓缩至 1/2500后检出限为 0.8~3.2 ng/L, 该方法
能满足水样中痕量氨基甲酸酯类农药残留的检测。韩

嘉媛等[25]采用 LC-MS联用技术同时检测了饮用水中
8 种氨基甲酸酯类农药, 该方法用二氯甲烷液液萃取
样品中的速灭威。实验结果表明, 该方法在 20 min
内可以实现完全分离, 速灭威等 8种农药的线性范围
0.05~5 μg/mL(R2>0.9973), 加标回收率 96.67%~ 
111.52%, RSD为 5.4%~14.2%, 最低检出限 0.02~0.03 
μg/mL。王敬等[26]建立了 HPLC-MS法测定食品中速
灭威等 16 种农药和其代谢物残留的方法, 实验结果
显示: 该方法在 5~500 ng/mL浓度范围内具有良好的
线性关系, 实际样品的检出限和定量限为 2.0 μg/kg
和 5.0 μg/kg, 添加回收率为 71.0%~108.0%, RSD为
2.03%~11.03%, 能满足农药残留分析的要求。 

贾薇等[27]建立了同时检测蔬菜、饮料等样品中

速灭威等 7种氨基甲酸酯类农药残留的 GC-MS检测
方法, 样品采用乙酸乙酯提取, C18柱净化富集。结果

显示: 该方法可以在没有标准品对照的情况下, 依靠
保留时间及质谱碎片解析确定样品中的速灭威等农

药的存在。Zhen等[28]利用 GC-MS联用技术测定了蜂
蜜中的速灭威等 23 种农药的残留含量。蜂蜜中的目
标物采用乙酸乙酯超声提取, Floris 硅藻土色谱柱净
化 , 结果显示 : 该方法对 23 种农药的回收率为
82%~120%, RSD 为 1.8%~11.0%, 方法的线性范围
10~500 μg/kg(R2>0.995), 最低检出限 10.0 μg/kg。
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Yang 等[29]以吨氢醇衍生速灭威等氨基甲酸酯类农药

来提高该药物的热稳定性, 建立了 GC-MS 检测水样
中速灭威等农药残留的方法。实验结果显示: 该方法
的定量限为 0.007 μg/L, 日内和日间变异系数在 15%
之内。 

2.5  免疫测定方法 

免疫分析法(immunoassay, IA)是将抗原、抗体的
特异性免疫反应与现代测试手段相结合而建立的对

微量特异性抗原物质进行检测的分析手段[30]。该方

法具有简便、快速、特异性强、灵敏度高、样品分析

量大并且不需要大型仪器等优点。免疫分析方法是以

免疫标记技术为基础的分析方法, 根据实验中所用
标记物不同, 分为酶免疫法(酶标记)、荧光免疫法(荧
光素标记)、化学发光免疫法(化学或生物发光剂)等非
放射免疫法和放射免疫法[31-33]。 

张奇等[34]利用间-甲酚和 β-丙氨酸合成了速灭威
半抗原, 通过活化酯法将半抗原交联于牛血清蛋白
和卵清蛋白上, 以前者为免疫原制备速灭威的兔抗
血清, ELISA 法测其效价为 1.28×106, 交叉反应表明
该抗体能特异性识别速灭威, 最优条件下, 该方法的
线性范围 1~10000 μg/L, IC50 为 40.74 μg/L, 检出限
为 0.08~0.10 μg/L, 批内和批间 RSD分别为 2.9 %和
4.6 %, 并对实际样品土壤、稻谷和水样进行了检测。
Sun等[4]合成了速灭威连接匙孔血蓝蛋白制备出具有

免疫原性的人工抗原, 对大耳白兔进行免疫获得了
特异性强的多克隆抗体, 在最优条件下 IC50为(22.00 
± 1.20) µg/kg, IC15为(1.20 ± 0.06) µg /kg, 检测时间
为 90 min。孙经纬[35]首次建立了速灭威多克隆抗体

的增强化学发光酶免疫分析法(ECL-ELISA), 对影响
检测灵敏度的抗体包被量、酶标稀释度、离子强度和

pH值等因素进行了优化。优化后的 ECL-ELISA, IC50

为(5.00 ± 0.45) µg/kg, IC15为(0.20 ± 0.02) µg/kg。与传
统的显色 ELISA 相比, 所建立 ECL-ELISA 的检测
IC50值降低 4 倍多; 检测限降低 6 倍; 检测时间能节
省约 30 min。同时孙经纬首次以金标抗体免疫检测技
术建立了检测速灭威的方法。通过条件优化, 制备了
层析式快速检测胶体金试纸条, 其对速灭威标样的
最低可视检测限达到 0.5 mg/L。选取磷酸缓冲液作为
样品的提取稀释液得到的结果背景值较低, 且可以
有效消除基质影响。HPLC验证结果表明金标记试纸
条定性检测速灭威的准确度较好, 并且该方法检测

过程简单, 所需时间短, 大约 15 min即可完成, 结果
通过目视可以直接辨别, 能够用于果汁和其他蔬菜
样品中速灭威的快速定性检测。张曙光等[36]建立了

直接竞争酶联免疫法测定金银花、枸杞、人参、板蓝

根等中药中速灭威残留的方法。该方法采用甲醇提取

样品中的目标物, 磷酸盐缓冲液复溶, 适度稀释消除
基质影响。实验结果显示: 该方法的 IC50为(32.9±0.50) 
µg/L, 检测限为(2.5±0.09) µg/L, 样品的添加回收率
为 64.0%~91.3%, 变异系数小于 30.12 %, 该方法为
中药中速灭威残留试剂盒的开发奠定了基础。  

2.6  其他检测方法 

朱桂勤[1]建立了电位法测定果蔬中速灭威等农

药残留的检测方法。该方法根据速灭威等农药抑制植

物酶活性时, 酶与底物 a-乙酸萘酯作用生成的醋酸
量相应减少, 酶被农药抑制程度与反应体系的产酸
量减少线性相关, 通过测定反应前后 pH 值变化, 对
样品中速灭威等农药残留进行定量分析。实验结果显

示: 该方法对速灭威的检出限为 6.5 mg/kg, 能满足
实际应用的需要。李蔚博等[37]利用速灭威等能产生

内源性荧光的特性, 采用化学计量学-同步荧光光谱
法测定了速灭威等 3种氨基甲酸酯类农药残留, 结果
显示该方法对速灭威的检测线性范围为 0.02~0.38 
µg/mL, 最后利用该模型分析了实际样品, 结果令人
满意。Pan 等[38]以多璧碳纳米管(MWCNT)杂交聚酰
胺胺(PAMAM)树状分子材料改善压电免疫传感器水
相检测速灭威方法的灵敏度和稳定性。实验结果显示: 
通过 PAMAM修饰的 MWCNT对抗体的吸附量大大
提高, 约为 147.06 μg/μg; 以 MWCNT-PAMAM杂交
材料为生物功能膜制备的压电免疫传感器对速灭威

检测的线性范围为 0.1~50.0 mg/L, 检出限为 0.019 
mg/L, 对实际样品的检测也表现出良好的稳定性 , 
添加回收率为 81.9%~101.2%, RSD 为 2.1%~6.8%。
Pan 等[39]以速灭威印迹材料为识别原件建立了电化

学传感器检测食品中速灭威残留的方法。实验结果显

示该方法的检出限为 1.34×10-8 mol/L, 苹果汁、卷心
菜、黄瓜等样品的添加回收率为 94.80%~102.43%; 
制备的传感器元件有较长的货架期和良好的稳定性, 
为快速、准确检测食品中速灭威残留奠定基础。 

3  展  望 

速灭威为中等毒性杀虫剂, 对鱼和蜜蜂毒性较
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大, 被广泛应用在水稻、棉花和果树的虫害防治上。
但是由于农药使用不当, 速灭威农药残留已在蔬菜
和水果中检测到。因此, 加强食品中速灭威农药残留
的监测极为重要。目前, 仪器法和免疫检测法是食品
中速灭威残留检测和监察的常用方法。仪器检测法具

有高效、灵敏、准确等特点, 但是需要昂贵的实验仪
器和复杂的样品前处理, 不适合现场快速检测的需
要; 免疫分析法操作方便、检测时间短, 能满足现场
快速检测的需要, 但是抗体易受环境条件影响产生
假阳性结果。所以, 食品中速灭威残留检测方法的研
究可以从以下几个方面深入探索: 1) 研制小型、便携
式检测仪器, 促进仪器检测方法的应用简便性和降
低仪器检测方法的成本; 2) 建立统一的样品前处理
方法, 为检测方法的标准化奠定基础; 3)分子印迹聚
合物具有类似生物抗体的识别特性, 制备代替速灭
威生物抗体的分子印迹聚合物仿生抗体, 为免疫分
析提供新的“抗体”来源。 
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