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气相色谱法测定柑橘中螺螨酯残留量 

李  东*, 李卫兵, 祝子铜, 余  琪, 徐佳文, 章应俊, 彭  芳 
(衢州出入境检验检疫局, 衢州  324002) 

摘  要: 目的  建立气相色谱-电子捕获检测器法(GC-ECD)测定柑橘中螺螨酯残留量的方法。方法  试样以乙

腈为提取溶剂, 经涡旋提取高速离心后氮吹浓缩定容, 最后使用气相色谱电子捕获检测器测定。结果  螺螨酯

在 0.01~2.0 mg/L浓度范围内呈现良好线性关系, R2 大于 0.99, 在 0.1、0.5、1.0 mg/kg 三个添加浓度上回收率

范围为 91%~106.67%, 相对标准偏差小于 5%, 方法检出限 (LOD)(S/N=3)为 0.05 mg/kg, 方法定量限

(LOQ)(S/N=10)为 0.10 mg/kg。结论  该方法前处理操作简单快速, 重复性好且灵敏度高, 满足国内外对柑橘

中螺螨酯快速、准确检测的要求, 可应用于大量样品的定性定量分析。 
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Determination of spirodiclofen in oranges by gas chromatography 

LI Dong*, LI Wei-Bing, ZHU Zi-Tong, YU Qi, XU Jia-Wen, 
ZHANG Ying-Jun, PENG Fang 

(Quzhou Entry-Exit Inspection and Quarantine Bureau, Quzhou 324002, China) 

ABSTRACT: Objective  To establish a method for the determination of spirodiclofen residues in orange by 

gas chromatography with ECD detector(GC-ECD). Methods  Samples were extracted with acetonitrile. After 

high speed centrifugation and concentrated by nitrogen flushing, samples were detected by GC-ECD. Results  

The method showed a good linearity in the range of 0.01~2.0 mg/L for spirodiclofen with R2 >0.99. The 

recoveries were in the range of 91%~106.67% at three spiked levels of 0.1, 0.5, and 1.0 mg/kg for spirodiclofen, 

and the relative standard deviations (RSDs) were less than5%. Value of detection limit (S/N=3) of the method 

was 0.05 mg/kg, and the limit of quantification (S/N=10) was 0.10 mg/kg. Conclusion  The method is suitable 

for quantitative and qualitative analysis of spirodiclofen in a sufficient number of orange samples with 

sensitivity and repeatability, which can meet the fast and accurate detection requirements of spirodiclofen 

residues testing at home and abroad. 
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螺螨酯(spirodiclofen)属于季酮酸类杀螨剂 , 化

学名称为 3-(2, 4-二氯苯基)-2-氧代-1-氧螺[4, 5]-癸-3-

烯-4-基-2, 2-二甲基丁酸酯。由德国拜耳作物科学公

司开发的一种全新作用由德国拜耳作物科学公司开

发的一种全新作用机制的杀螨剂, 商品名为“螨危”。

主要用于防治柑橘类植物、葡萄、梨果、核果、坚果
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等植物上的螨类, 如蜘蛛螨、拟蜘蛛螨、瘿螨等[1-6]

该药通过抑制害螨体内的脂肪合成, 破坏害螨的能

量代谢活动, 最终杀死害螨, 并且它对卵及幼弱螨的

杀伤力很强, 可严重影响雌成螨的生殖力, 使被处理

过的雌成螨所产卵的孵化率大大降低, 是一种全新

的、高效非内吸性叶面处理杀螨剂[7, 8]。美国环保局

称其是“可能对人类有致癌作用”的一类农药[9]。一些

国家和地区对螺螨酯在柑橘中的残留制定了最大残

留限量(maximum residue limit, MRL), 其中欧盟和美

国规定螺螨酯在柑橘上的 MRL 值为 0.5 mg/kg, 日

本规定柑橘类水果中螺螨酯的 MRL值为 2.0 mg/kg, 

我国 GB 2763-2012规定螺螨酯在柑橘上的 MRL值

为 0.5 mg/kg。目前, 国内对于螺螨酯的测定标准方

法 GB/T 19648-2006、GB/T 20769-2008 都是采用质

谱联用仪,虽然灵敏度高, 但由于质谱联用仪昂贵、运

行成本较高, 普通实验室应用该方法存在一定困难。

因此, 建立快速、高效、易推广的螺螨酯检测方法具

有一定的现实意义。 

1  材料与方法 

1.1  主要仪器与试剂 

安捷伦 7890A 气相色谱仪(带电子俘获检测器

(ECD)), 美国安捷伦公司; DB 1701 石英毛细管色谱

柱 (30 m×0.25 mm×0.25 µm) 美国安捷伦公司; IKA 

M5-3涡旋振荡器,氮吹仪(MTN-2800D)德国赛多利斯

集团; 螺螨酯标准品(纯度 98％), 由 Dr.Ehrenstorfer

提供, CAS号: 148477-71-8; 乙腈、氯化钠均为分析

纯, 购于国药集团化学试剂有限公司。 

1.2  气相色谱测定条件 

载气、尾吹气, 均为氮气(纯度>99.999％); 载气

流量 1 mL/min; 尾吹气流量 60 mL/ min ; 进样口温

度 200  ℃ ; 程序升温: 起始温度为 150 ℃, 保持 2 

min; 以 6 /min℃   速率升至到 270 ℃, 保持 23.5 min, 

运行 45.5 min;检测器温度 320 ; ℃ 分流模式, 分流比

1:10; 进样体积 1 µL; 外标法定量[10]。  

1.3  试验方法 

1.3.1  试样制备 

取代表性带皮试样 500 g, 将其切碎后, 用捣

碎机将其捣碎混匀, 分装入洁净的盛样袋内, 密封

并标记[11]。 

1.3.2  标准溶液的配制 

螺螨酯标准储备液: 称取 0.01 g(精确至 0.0002 

g)螺螨酯标准品于 100 mL容量瓶中, 用乙腈溶解并

定容至刻度, 配制成浓度为 100 µg/mL 的标准储备

液, 在 4 ℃下避光储存。 

1.3.3  样品前处理 

称取试样 5.00 g(精确至 0.01 g), 置于 50 mL具

塞塑料离心管, 加入 25 mL 乙腈溶液, 涡旋 2 min, 

加入 3 g氯化钠, 涡旋 30 s, 静置 30 min, 以 6000 

r/min 离心 5 min, 使乙腈相和水相分层, 准确吸取 

5 mL 乙腈溶液, 置于 10 mL 具塞玻璃离心管中, 

80 ℃下氮气吹干, 加入 1 mL乙腈溶解, 过 0.45 µm

有机滤膜后待气相色谱分析。 

2  结果与讨论 

2.1  样本提取方法的选择 

螺螨酯在乙腈、丙酮、正己烷中都有很好的溶

解度 [12], 三者中乙腈极性适中, 故选取它作为提取

溶剂, 本实验以柑橘为样本, 对比了乙腈震荡提取

和涡旋提取两种方法, 前者使用 50 mL乙腈对 20 g

样本震荡提取 30 min, 后者使用 25 mL乙腈对 5 g样

本涡旋提取 30 s, 两种提取方法的回收率都大于

95％, 震荡提取后要过滤、氯化钠盐析、静置分层等

操作, 较为繁琐, 而涡旋提取后直接在离心管中加

入氯化钠盐析后离心, 即可实现两相分层, 更省时

间、省溶剂。 

2.2  线性范围与检出限 

将 100 µg/mL 螺螨酯标准溶液用乙腈稀释配制

成 0.01、0.05、0.10、0.50、1.50、2.00 µg/mL 标准

溶液系列。分别进样 1 µL, 测量峰面积, 以质量浓度

为横坐标、峰面积为纵坐标绘制标准曲线,线性回归

方程为: Y=8538.52111X+34.94, 相关系数为 0.99939。

方法的检出限和测定下限采用向空白样品中逐级降

低加标浓度的方法来确定[13], 方法的检出限(S/N=3)

为 0.05 mg/kg , 方法定量限(S/N=10)为 0.10 mg/kg。  

2.3  气相色谱法测定条件的选择 

考虑到溴氰菊酯在此色谱条件下的出峰时间为

42.9 min, 所以运行时间设置为 45.5 min。测定螺螨

酯时可结合 NY/T 761-2008的方法, 同时进行其他有

机氯、有机磷、氨基甲酸酯等农药的测定。 
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图 1  柑橘空白样品色谱图 

Fig. 1  The chromatogram of blank sample of orange 

 

 

图 2  0.50 mg/kg 添加回收柑橘样品色谱图 

Fig. 2  The chromatogram of orange spiked at 0.50 mg/kg 

 

 

图 3  螺螨酯标准品色谱图 

Fig. 3  The chromatogram of standard sample of spirodiclofen 

 

2.4  方法精密度与回收率 

依据国内外制定的螺螨酯在柑橘上的最大残留

限量, 设置 0.10、0.50、1.00 mg/kg 3个添加水平, 按

试验方法[14, 15]进行处理, 平行测定 3份, 结果见表 1。 

 
表 1  精密度与加标回收试验结果 

Table 1  Test results of precision and spiked recovery 

样品 
加标量

(mg/kg)

回收量

(mg/kg)

回收率 

(%) 

平均回收

率(%) 
RSD

(%) 

柑橘 

0.10 

0.11 110 

106.67 4.42 0.11 110 

0.10 100 

0.50 

0.48  96 

 91.33 3.72 0.44  88 

0.45  90 

1.00 

0.90  90 

 91 1.55 0.93  93 

0.90  90 

 

3  结  语 

本文对柑橘中螺螨酯的前处理技术进行了优化, 

采用气相色谱法测定, 并从线性范围、检出限、回

收率、精密度等方面进行了优化验证。该方法前处

理简单 , 不需要特殊的仪器设备 , 选择性好 , 线性

范围宽, 重复性好, 适用于柑橘样品中螺螨酯的残

留检测, 本方法中螺螨酯方法检出限(LOD)为 0.05 

mg/kg , 方法定量限(LOQ)为 0.10 mg/kg, 添加回收

率≥90％, 相对标准偏差≤5％。该方法前处理操作

快速简单, 满足国内外对柑橘中螺螨酯快速、准确

检测的要求, 可应用于大量样品的定性定量分析。 
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