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气相色谱法检测甘蓝及土壤中的氟铃脲残留 

陆澄滢 1, 金雅慧 2, 王鸣华 1*  
(1. 南京农业大学植物保护学院, 南京  210095;  

2. 苏州市农产品质量安全监测中心, 苏州  215128) 

摘  要: 目的  建立氟铃脲在甘蓝及土壤中残留的气相色谱检测方法。方法  甘蓝和土壤样品用乙腈提取, 采

用气相色谱电子捕获检测器进行检测。结果  在 0.05~10 mg/L 范围内, 氟铃脲浓度与色谱峰面积呈良好线性

关系 , 相关系数 0.9998, 氟铃脲的最小检出量为 0.018 ng。氟铃脲在甘蓝和土壤中的添加回收率分别为

85.41%~93.44%和 88.41%~96.05%, 相对标准偏差分别为 2.17%~7.52%和 4.37%~7.33%, 最低检测浓度为 0.02 

mg/kg。结论  本方法具有操作简单、准确度高、重现性好、实用性强等特点, 符合农药残留分析的要求。 
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Residue determination of hexaflumuron in cabbage and soil by  
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ABSTRACT: Objective  To establish a gas chromatography method for determining the residues of 
hexaflumuron in cabbage and cabbage planting soil. Methods  The samples of cabbage and soil were 
extracted with acetonitrile and determined by gas chromatography with ECD detector. Results  The method 
showed a good linearity between the concentration of hexaflumuron and the peak areas in the range of 0.05~10 
mg/L with r=0.9998. The limits of detection (LOD) was 0.018 ng. The average recoveries were 
85.41%~93.44% in cabbage and 88.41%~96.05% in soil, and the relative standard deviations (RSD) ranged 
from 2.17%~7.52% in cabbage and 4.37%~7.33% in soil, respectively. The limits of quantification (LOQ) was 0.02 
mg/kg. Conclusion  The established method is simple, accurate, reproducible and practical, and can meet the 
requirements of pesticide residue analysis. 
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1  引  言 

氟铃脲(hexaflumuron), 结构见图 1，是美国陶氏
益农公司开发的苯甲酰脲类杀虫剂 ,  化学名称
1-[3,5-二氯-4-(1,1,2,2-四氟乙氧基)苯基]-3-(2,6-二氟
苯甲酰基)脲, 可抑制害虫表皮几丁质的生物合成 , 

具有较快的击倒力, 主要用于防治棉铃虫、小菜蛾等, 

是理想的高毒农药替代品种, 具有广泛的应用[1-4]。

氟铃脲的残留分析主要采用高压液相色谱法[5-8]和液

质联用技术[9-12], 而氟铃脲在甘蓝及环境中残留的气

相色谱分析方法未见报道。本文研究并建立氟铃脲在
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甘蓝和土壤中残留的气相色谱(GC-ECD)检测方法。 
 

 
 

图 1  氟铃脲结构图 
Fig. 1  Chemical structure of hexaflumuron 

2  材料与方法 

2.1  仪器与试剂 

Agilent 7890N型气相色谱仪(带 ECD检测器, 

美国 Agilent公司); R-200旋转蒸发仪(瑞士 BUCHI
公司); N-EVAP 111氮吹仪(美国 Organomation公司); 
BS110S电子天平(北京塞多利斯天平有限公司)。 

氟铃脲标准品(质量分数为 97.1%, 江苏扬农化
工股份有限公司)；二氯甲烷、丙酮、乙腈、乙酸乙

酯、石油醚、氯化钠、无水硫酸钠(均为分析纯,国药

集团化学试剂有限公司)。 

2.2  实验方法 

2.2.1  样品前处理 
甘蓝样品(采自江苏省南京市江宁区双金村)切

碎成 1 cm左右的小段, 用匀浆机匀浆。土壤样品(采
自江苏省南京市江宁区双金村)去掉植物残体、石砂
等, 混合均匀, 过 20目筛。 

2.2.2  甘蓝样品的提取 
称取甘蓝样品 10.0 g于 100 mL离心管中, 加入

40 mL乙腈, 超声震荡提取 15 min, 以 4000 r/min高
速离心 10 min, 有机相经无水硫酸钠过滤至 250 mL
圆底烧瓶中, 再向离心管中加入 40 mL乙腈, 超声 15 
min，4000 r/min离心 10 min，方法同上, 合并有机相
于 45 ℃水浴中真空旋转蒸发至近干, 氮吹仪吹干, 2 
mL丙酮溶解定容。 

2.2.3  土壤的提取 
称取 10.0 g土壤样品, 加入 60 mL乙腈和 10 mL

水, 回旋振荡提取 1 h, 经布氏漏斗抽滤, 转移有机
相经无水硫酸钠过滤至 250 mL 圆底烧瓶中, 于 45 
℃水浴中旋转蒸发至近干, 氮吹仪吹干, 2 mL丙酮溶
解定容。 

2.3  气相色谱条件 

气相色谱操作条件: 电子捕获检测器(ECD); 色

谱柱: DB-1701(30 m×0.32 mm, 0.25 μm); 进样口温
度 220 ; ℃ 柱温 80 ,℃  以 20 /min℃ 升至 150 ℃保持
1 min, 以 10 /min℃ 升至 230 ℃保持 2 min; 检测器温
度 280 ; ℃ 载气: 高纯氮气, 流速 1.5 mL/min; 分流
进样, 分流比 5∶1, 进样量为 1 μL。在此检测条件下, 
氟铃脲保留时间约 12.3 min, 按 3倍信噪比计算最低检
测限是 0.018 ng。氟铃脲标准样品气相色谱图见图 2。 

 

 
 

图 2  氟铃脲标准品色谱图(5 mg/L) 
Fig. 2  Gas chromatogram of hexaflumuron (5 mg/L) 

3  结果与分析 

3.1  色谱条件的选择 

分别采用 DB-1701、HP-5和 DB-17毛细管柱进

行分离度试验, 结果表明这三种毛细管柱对氟铃脲

都有较好的分离, 见图 3-图 5。HP-5色谱柱的保留时

间较短, 峰形不对称; DB-17 色谱柱的响应值偏低, 

基线漂移严重; DB-1701 色谱柱保留时间适中, 峰形

理想且基线平稳, 故选择 DB-1701毛细管柱。 
 

 
 

图 3  氟铃脲在 HP-5 色谱柱上的色谱图(1 mg/L) 
Fig. 3  Gas chromatogram of hexaflumuron by HP-5 (1 mg/L) 

 

3.2  提取溶剂的选择 

    土壤样品的分析中, 分别选用了乙酸乙酯-水、 
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图 4  氟铃脲在 DB-17 色谱柱上的色谱图(1 mg/L) 
Fig. 4  Gas chromatogram of hexaflumuron by DB-17 (1 mg/L) 

 

 
 

图 5  氟铃脲在 DB-1701 色谱柱上的色谱图(1 mg/L) 
Fig. 5  Gas chromatogram of hexaflumuron by DB-1701 (1 mg/L) 
 

乙腈-水、二氯甲烷-水作为提取剂, 混合溶液的体积
比均为 6∶1。3种混合溶剂在添加 0.05 mg/kg水平的
平均回收率结果分别为 78.0%、88.7%、81.8%。甘蓝
样品的分析中, 分别选用二氯甲烷、乙腈、乙酸乙酯、
石油醚作为提取剂。添加 0.05 mg/kg的平均回收率结
果分别为 77.73%、90.45%、86.17%、72.20%。 

石油醚极性最弱, 提取液中色素最少, 但回收率
不及其他 3种溶剂。用二氯甲烷提取会干扰 ECD检
测。以乙腈提取时, 提取液色素较少, 回收率较高。
文献报道多采用乙酸乙酯提取苯甲酰脲类农药,乙酸

乙酯对极性物质的提取效率较差,通常需要在提取过

程中加入大量的无水硫酸钠以提高极性物质的提取

效率[13]。故本实验选用了乙腈为提取溶剂, 

3.3  方法的线性相关性 

准确称取 0.0250 g(精确至 0.0002 g)氟铃脲标准
样品至 50 mL容量瓶中, 用丙酮溶解定容, 再用丙酮
梯度稀释为质量浓度为 0.05、0.10、0.25、0.50、1.00、
2.50、5.00、10.00 mg/L 的标准工作溶液, 在上述色
谱条件下进行测定, 以标准溶液浓度为横坐标, 色谱 

峰面积为纵坐标绘制标准曲线(图 6)。由标准曲线可
见, 在 0.05~10 mg/L范围内, 氟铃脲浓度与色谱峰面
积呈良好线性关系 , 线性回归方程为 : Y=23895X− 
1783.6, 相关系数为 0.9998, 可满足定量分析需要。按
三倍信噪比计算, 氟铃脲的最小检出量为 0.018 ng。 

 

 
 

图 6  氟铃脲标准曲线 
Fig. 6  Standard curve of hexaflumuron 

3.4  方法的灵敏度、准确度和精密度 

取空白甘蓝和土壤样品, 分别添加氟铃脲标准

溶液使添加浓度为 0.02、0.05、0.5 mg/kg, 在室温条

件下静置 24 h, 使标准溶液与样品充分接触混匀。
按照上述提取及测定步骤, 每个浓度设 5个重复, 另
设 2个对照样品进行添加回收率试验, 结果见表 1。
结果表明, 氟铃脲在甘蓝中平均回收率为 85.41%~ 
93.44%, 相对标准偏差为 2.17%~7.52%; 在土壤中平
均回收率为 88.41%~96.05%, 相对标准偏差为
4.37%~7.33%。方法的准确度和精确度均符合农药残
留检测要求[14]。甘蓝和土壤对照和添加样品色谱图见

图 7~图 10。 

 

 
 

图 7  甘蓝空白样品色谱图 
Fig. 7  GC-ECD chromatogram of blank cabbage sample 



122 食品安全质量检测学报 第 4卷 
 
 
 
 
 

 

表 1  氟铃脲添加回收率试验结果(n=5) 
Table 1  Fortified recovery of hexaflumuron (n=5) 

回收率(%) 
样品 添加浓度

(mg/kg) 1 2 3 4 5 
平均回收率 

(%) 
相对标准偏

差(%) 

 0.02  99.66  90.32 98.85 95.64 82.71 93.44 7.52 

 0.05  93.46  87.50 94.30 86.84 90.16 90.45 3.74 甘蓝 

0.5  84.03  85.24 84.19 85.02 88.59 85.41 2.17 

 0.02 104.13 96.1 96.45 89.84 93.75 96.05 5.44 

 0.05  83.8  91.74 88.17 86.61 93.41 88.75 4.37 土壤 

0.5  82.94  90.43 95.26 93.02 80.32 88.41 7.33 

 

 
 

图 8  甘蓝添加样品色谱图(0.5 mg/kg) 
Fig. 8  GC-ECD chromatogram of added cabbage 

sample (0.5 mg/kg) 
 

 
 

图 9  土壤空白样品色谱图 
Fig. 9  GC-ECD chromatogram of blank soil sample 

4  结  论 

目前, 日本已规定氟铃脲在羽衣甘蓝、卷心菜中
的最大残留限量(MRL)为 0.20 mg/kg, 韩国规定氟铃
脲在甘蓝中的 MRL 为 0.30 mg/kg。我国尚未制定
氟铃脲在甘蓝中的 MRL 值。 杨丽华等[15]建立的氟 

 

 
 

图 10  土壤添加样品色谱图(0.5 mg/kg) 
Fig. 10  GC-ECD chromatogram of added soil  

sample (0.5 mg/kg) 
 

铃脲在甘蓝及土壤中残留量的检测方法, 样品中的
氟铃脲可用乙腈提取, Florisil 柱层析净化, HPLC 分
析。当氟铃脲的添加浓度为 0.05~1.00 mg/kg时,氟铃
脲在甘蓝和土壤中的平均添加回收率为 82.73%~ 
85.56%, 相对标准偏差为 1.25%~4.65%。与之相比, 
本文建立的采用乙腈提取、气相色谱检测甘蓝和土壤

中氟铃脲残留的方法无需净化步骤, 简便、灵敏、准
确, 可满足农药残留分析要求。 
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