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生菜中高效氯氰菊酯农残分析方法的优化 

史少然, 赵建庄, 范双喜, 吴昆明, 贾临芳, 梁  丹* 
(北京农学院, 农产品有害微生物及农残安全检测与控制北京市重点实验室, 北京 102206) 

摘  要: 目的  建立生菜中高效氯氰菊酯农残分析方法。方法  采用乙腈提取生菜中的高效氯氰菊酯, 用

Agilent弗罗里硅柱、NH2柱和 C18柱固相萃取柱分别对样品进行净化, 利用毛细管柱气相色谱法作为检测手段, 

GC-ECD 进行定性分析。结果  高效氯氰菊酯经过弗罗里硅柱的回收率在 91.21％∼102.78％, 变异系数是

0.63%∼3.57%, 最低检出限为 0.001 mg·kg−1。结论  高效氯氰菊酯顺式体氯氰菊酯和反式体氯氰菊酯 2: 3的双

峰分离较好, 操作简单, 灵敏度高, 添加回收率理想, 可用于生菜中高效氯氰菊酯的残留检测分析。 
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Determination of cypermethrin pesticide in lettuce 
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ABSTRACT: Objective  To establish a method for determination of cypermethrin pesticide in lettuce.  
Methods  Samples were extracted with acetonitrile, purified by Agilent SPE, Florisil column, NH2 column 
and C18 column, respectively, and detected by capillary column gas chromatography with ECD as detector.  
Results  Recoveries of cypermethrin were 91.21%∼102.78% with coefficient of variation of 0.63%∼3.57%. 
The lowest detection limit was 0.001 mg·kg−1. Conclusion  The method is simple, sensitive, accurate and re-
producible, and the separation of cypermethrin cis-cypermethrin and trans-cypermethrin 2:3 bimodal peak is 
very satisfactory. This method can be used to detect residues of cypermethrin in lettuce. 
KEY WORDS: cypermethrin; lettuce; gas chromatography; optimization 
 
 

 
 

1  引  言 

高效氯氰菊酯化学名称是 2,2-二甲基-3-(2,2-二氯
乙烯基)环丙烷羧酸-α-氰基-(3-苯氧基)-苄酯, 是氯氰

菊酯两个高效异构体(顺式体氯氰菊酯和反式体氯氰
菊酯, 比例约为 2:3)的混合物。高效氯氰菊酯是新型
拟除虫菊酯类杀虫剂, 具有极强的胃毒和触杀作用, 
活性高、广谱、速效、持效期较长, 对蔬菜、棉花、
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果树等作物上的鳞翅目、鞘翅目等多种害虫有良好的

防治效果[1-3]。高效氯氰菊酯是非常理想的杀虫剂之一, 
其产量早在 2006 年就已占我国农用拟除虫菊酯的
50％以上[4]。高效氯氰菊酯的毒性: 原药大鼠急性经
口 LD 为 251 mg·kg−1, 大鼠急性经皮 LD50 为 l600 
mg·kg−1, 兔急性经皮 LD为 2400mg·kg−1, 大鼠急性吸
入 LC50>1.97 mg.h−1, 对鸟类低毒, 对蜜蜂、蚕和蚯蚓
剧毒[3]。因此, 研究高效氯氰菊酯农药残留对食品安全
意义重大。丁蕊艳[8]采用气相色谱法测定棉籽中高效

氯氰菊酯残留; 单娟和方学智等对玉米中氯氰菊酯残
留的检测方法进行了研究[9−10]; 殷春杭  等[11]对蔬菜

中高效氯氰菊酯残留进行了研究; 刘腾飞[12]对生菜中

的高效氯氰菊酯进行了检测方法的建立等, 但是此方
法没有很好地把高效氯氰菊酯的双峰(2:3)进行分离。 

本文根据农药残留量实用检测方法手册, 采用
气相色谱法测定生菜中高效氯氰菊酯残留量, 设定
的气相色谱条件能够很好地分离高效氯氰菊酯的双

峰, 具有检测限低、灵敏度高、回收率好的特点。 

2 材料与方法 

2.1  供试农药与试剂 

农药: 100 mg·L−1高效氯氰菊酯标准品, 由农业
部天津环保所提供。 

试剂: 无水硫酸钠: 于 350 ℃灼烧 4 h 后备用; 
氯化钠、无水硫酸钠、乙腈等均为分析纯, 购自北京
化学试剂公司; 正己烷、丙酮为色谱纯(Tedia有限公
司, Fairfield, OH, USA); Florisil 固相萃取柱、NH2固

相萃取柱、C18固相萃取柱, 规格均为 1000 mg·mL−1 
(美国 Agilent公司)。 

2.2  试验仪器与设备 

Agilent 6890N(µ-ECD)(美国 Agilent); Kubota6200
型离心机(日本Kubota公司); SC-8L-150型数控固相萃
取仪(广州智真生物科技有限公司); KQ-600 型超声波
清洗器(昆山市超声仪器有限公司); Laborota4001型旋
转蒸发仪(德国 Heidolph公司); FW-100型高速组织粉
碎机 (天津市泰斯特仪器有限公司 ); 移液枪 (德国
Eppendorf公司); XW-80A型涡旋振荡器(上海青浦沪西
仪器厂); SHB-Ⅲ型循环水式多用真空泵(郑州长城仪器
厂); SANYO超低温冰箱(−40 ℃); 其他玻璃仪器。 

2.3  供试作物 

生菜, 为设施温室栽培; 供试地点: 北京农学院

科技园东区研发基地。 

2.4  分析方法 

2.4.1  样品的提取和净化 

生菜样品: 称取 10.0 g 已匀浆的均质生菜试样
于 250 mL锥形瓶中, 加入 30 mL乙腈, 超声提取 30 
min, 抽滤至 100 mL具塞量筒(量筒内预先加入 10.0 
g氯化钠)中, 涡旋振荡 1 min后静置 1 h, 待乙腈相和
水相完全分离。吸取 10 mL乙腈相于 15 mL离心管
(离心管内预先加入 3.0 g无水硫酸钠)中, 6000 r/min
离心 5 min后吸取 5 mL乙腈相于 25 mL的圆底烧瓶
中, 旋转蒸发至 1 mL 左右, 待过柱净化。每个浓度
样品平行 3次。 

取 Florisil固相萃取柱, 用 3 mL正己烷和 5 mL
正己烷:丙酮(90:10, v/v)预淋洗柱子, 待液面降至硅
胶顶部时, 将上述待净化溶液转移至柱中, 弃去预淋
洗液, 用 5 mL正己烷:丙酮(90:10, v/v)洗脱净化柱两
次, 收集洗脱液于 25 mL的圆底烧瓶中, 39 ℃旋转蒸
发近干, 正己烷定容至 1 mL, 进行氮吹, 再用正己烷
定容 1 mL, 待测。 

NH2固相萃取柱、C18固相萃取柱分别用上述相

同的方法净化样品。 
2.4.2  色谱条件 

色谱柱: HP-5毛细管柱(30 m×0.32 mm i.d. 0.25 
μm); 进样口温度 260 ℃, 程序升温 : 初始温度
160 ℃, 以 20 ℃/min速率升温至 260 ℃, 保持 8 min; 
检测器温度 300 ℃, 压力 93.3 kPa, 载气为 N2, 流速
为 1 mL·min−1, 尾吹N2为 40 mL/min; 进样量为 1 μL, 
不分流进样。 

3  结果与讨论 

3.1  条件选择 

3.1.1  色谱条件优化 

根据高效氯氰菊酯的物理性质, 为了能顺利将
高效氯氰菊酯双峰(2:3)分离,采用柱程序升温: 初始
温度 160 ℃, 以 20 ℃/min速率升温至 260 ℃, 保持 8 
min; 检测器温度 300 ℃, 进样口温度 260 ℃。 
3.1.2  提取方法的选择 

高效氯氰菊酯原药为黏稠黄色或棕色固体 , 
64∼71 ℃, 纯品密度 1.32 g/cm3; 在水中溶解度为 0.0l 
mg/L, 易溶于丙酮、环己烷、二甲苯、氯仿和乙腈等, 
在中性、酸性介质中较稳定, 在强碱条件下易水解, 
常温贮存稳定性 2年以上[3]。采用加入乙腈提取的方
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法, 在净化过程中, 采用正己烷 5 mL、正己烷/丙酮
(90:10, v/v) 5 mL作为淋洗液, 分别进行 2次淋洗。见
下表 1。结果表明, 用正己烷/丙酮(90:10, v/v)淋洗时
高效氯氰菊酯的回收率高于 90%, 而用正己烷/丙酮
(100:0; 80:20; 70:30)时效果均低于 90%, 因此采用正
己烷/丙酮(90:10, v/v)作为淋洗液进行实验。 

 
表 1  淋洗液的选择 

Table 1  The selection of eluent 

正己烷: 丙酮 100:0 90:10 80:20 70: 30 

回收率(%) 88 98 75 65 

 
3.1.3  固相萃取柱的选择 

查阅文献[6-15], 本文对 3 种固相萃取柱的柱回收
率分别进行了测定, 三种固相萃取柱对同种浓度的
高效氯氰菊酯农药添加回收率见表 2, 从下列表 2可
以看出, Florisil固相萃取柱对高效氯氰菊酯农药回收
率较好, 而 NH2固相萃取柱和 C18固相萃取柱的回收

率均低于 Florisil 固相萃取柱, 最后确定选择 Florisil
固相萃取柱进行试验。 

 
表 2  高效氯氰菊酯农药在 Florisi, NH2, C18 固相萃取柱中

的回收实验结果 
Table 2  The recoveries of cypermethrin by florisil, NH2, 

C18 solid-phase extraction column 
固相萃取柱 Florisil柱 NH2柱 C18柱 

平均回收

率％ 
93.10 83.94 88.00 

 
3.2  方法评价 

 

配制高效氯氰菊酯标准系列溶液(0.1、0.2、0.5、
1.0、2.0、5.0、10.0 mg·L−1), 在上述色谱条件下进行
测定, 高效氯氰菊酯的保留时间为 13.714 min。以标
准溶液浓度为横坐标, 峰面积为纵坐标绘制高效氯
氰菊酯标准工作曲线。线性方程为 Y=19162X+5684.4, 
相关系数 R2=0.9942 (n=7)。结果表明, 在 0.1∼10.0 
mg·L−1 范围内, 高效氯氰菊酯含量与峰面积有良好
的线性关系。此方法最低检出限为 0.001 mg·kg−1 
(S/N=3)。 

取空白生菜, 进行添加回收率试验, 添加浓度
为 0.01、1.00、2 .00 mg·kg−1, 每个浓度 3个平行。结
果见表 3, 高效氯氰菊酯在生菜上的添加回收率为

91.21％∼102.78％之间, 变异系数在 0.63%∼3.53%之
间, 符合农药残留试验准则要求, 可用于高效氯氰菊
酯在生菜上的残留分析测定。 

表 3   高效氯氰菊酯在生菜上的添加回收实验 
Table 3   Recoveries of cypermethrin in lettuce 

添加浓度(mg/kg) 检测浓度(mg/kg) 回收率% RSD%

0.01 
 
 
 

0.00912 91.21 2.15 

0.00970 97.00  

0.00931 93.10  

1.00 
 
 
 

0.9960 99.60 3.57 

0.9316 93.16  

1.0278 102.78  

2.00 
 
 
 

1.9959 99.79 0.63 

1.9644 98.22  

1.9899 99.49  

 

图 1  Florisil固相萃取柱净化后所检测的样品图谱 
Fig.1  Sample chromatogram after florisil solid-phase ex-

traction (SPE) 

 
由表 3和图 1可以看出, Florisil固相萃取柱对生

菜上的高效氯氰菊酯添加回收率效果较好。从图 1
可以看出, 选择 Florisil 固相萃取柱对高效氯氰菊酯
顺式体氯氰菊酯和反式体氯氰菊酯 2:3的双峰分离得
理想, 并且 Florisil 固相萃取柱净化后的样品杂峰较
少, 过滤净化比较充分。 

4  结  论 

本试验采用乙腈提取生菜中的高效氯氰菊酯 , 
用 Agilent弗罗里硅柱对生菜中的高效氯氰菊酯残留
进行净化, 利用毛细管柱气相色谱法作为检测手段, 
GC-ECD进行定性分析。在优化条件下, 能很好地将
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高效氯氰菊酯顺式体氯氰菊酯和反式体氯氰菊酯 2: 
3的双峰分离。平均回收率为 91.21%∼102.78%, 相对
标准偏差(n=3)为 0.63%∼3.57%, 符合我国农药残留
检测要求。 
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