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高效液相色谱法测定小麦面粉中吡蚜酮残留量 
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摘  要: 目的  采用固相萃取技术净化小麦面粉样品, 建立以反相高效液相色谱法分离、紫外检测器测定的小

麦面粉中吡蚜酮残留量分析方法。方法  试样用乙腈-氨水溶液涡旋振荡提取, 二氯甲烷萃取, 浓缩后, 采用

SPE-C18固相萃取柱净化, 用液相色谱法, 以 C18色谱柱为分离柱, 以乙腈-水为流动相, 在 299 nm波长下检测, 

外标法定量。结果  在质量浓度 0.01～5.0 µg/mL 范围内, 吡蚜酮的峰面积与其浓度的线性关系良好, 标准曲

线方程为 Y=193.21X-1.6338, 相关系数为 0.9999, 在选定的仪器条件下, 吡蚜酮最小检出量为 2×10-11 g, 分别

在 0.01、0.10、1.00 mg/kg 3个添加水平进行添加回收试验, 平均回收率为 86.9%～100.9%, 添加回收率试验表

明, 小麦面粉中吡蚜酮的最低检出浓度为 0.01 mg/kg。结论  该方法检测灵敏度高, 线性范围宽, 准确度和精

密度满足农药残留检测需要, 适用于小麦面粉中吡蚜酮残留量检测。 
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ABSTRACT: Objective  To establish a method for the determination of pymetrozine residue in wheat flour by 

solid phase extraction followed by reversed phase high performance liquid chromatography with UV detector. 

Methods  The pymetrozine residue was extracted by acetonitrile-ammonia water from the wheat flour, extracted 

by dichloromethane and purified by SPE-C18 solid-phase extraction column, then detected by liquid 

chromatography at 299 nm with C18 column as separation column, acetonitrile-water as mobile phase, and 

quantitated with external standard quantitative method. Results  In the range of 0.01~5.0 µg/mL, there was a 

good linear relationship between peak area and concentration, with the standard curve equation of Y=193.21X 

-1.6338 and the correlation coefficient of 0.9999. The detection limit was 2×10-11 g at the chosen chromatographic 

condition. The average recovery rate was 86.9%～100.9% with the spiked concentrations of 0.01, 0.10, 1.00 

mg/kg, and the limit of quantitation was 0.01 mg/kg. Conclusion  The method is sensitive, accurate, precise and 

with a wide linear range, and suitable for the detection of pymetrozine residue in wheat flour. 
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1  引  言 

吡蚜酮(pymetrozine)属于吡啶类杀虫剂, 是全新

的非杀生性杀虫剂, 可产生口针阻塞效应, 使昆虫立

刻停止取食, 并最终饥饿致死[1]。由于其特殊的杀虫

机制和优秀的杀虫效果, 吡蚜酮被广泛用于防治小

麦蚜虫的防治[2,3]。我国规定吡蚜酮在小麦籽粒中的

最大残留限量(MRL)值为 0.02 mg/kg。 

目前, 吡蚜酮农药产品的检验方法多以高效液

相色谱进行分离定量[4,5], 残留量分析方法多见于水

稻、小麦、西蓝花、甘蓝、棉花等农作物生长过程中

的植株、采后籽粒及土壤中吡蚜酮残留量分析以及降

解规律的研究[6-11]。胡璇等[6,8]建立了西兰花中吡蚜酮

残留量的高效液相色谱紫外检测器分析方法; 潘康

标等[7]采用固相萃取-气相色谱电子捕获检测器对稻

米中吡蚜酮残留量进行了分析检测, 实测最低检出

浓度达到 0.01 mg/kg; 杨辉等[9]采用氨水-乙腈混合

溶剂提取, 二氯甲烷萃取, 弗罗里硅土/活性炭柱净

化, 液相色谱二极管阵列检测器对稻米中吡蚜酮残

留量进行了分析检测, 实测最低检出浓度达到 0.02 

mg/kg; 夏志等 [10]采用甲醇-水-氨水混合溶剂提取 , 

二氯甲烷萃取, 液相色谱紫外检测器对水稻生态系

统中的吡蚜酮残留量进行了检测, 实测最低检出浓

度达到 0.02 mg/kg; 冯义志等[11]采用氨水-乙腈混合

溶剂提取, N-丙基乙二胺(PSA)净化, 液相色谱-质谱

联用技术对小麦中吡蚜酮残留量进行了分析测定 , 

实测最低检出浓度达到 0.02 mg/kg。本研究以吡蚜酮

为目标, 采用固相萃取小柱净化小麦面粉样品, 建立

了以高效液相色谱分离, 紫外检测器检测的小麦面

粉中吡蚜酮残留量检测方法。本文固相萃取技术的运

用, 提高了净化效果, 提高了检测灵敏度。 

2  仪器与方法 

2.1  主要仪器与试剂 

高效液相色谱仪(Agilent 1260, 美国安捷伦公

司), 带紫外可变波长检测器和色谱工作站; 匀质器

(T25, 德国 IKA 公司); 固相萃取仪(北京康林科技有

限公司); 氮吹仪(DCY-24S 青岛海科仪器有限公司); 

SPE-C18小柱(2 g, 12 mL, Supelco公司); 吡蚜酮标准

品: 99.5%, 国家农药检验中心(沈阳)提供; 乙腈、二

氯甲烷、甲醇、氨水、氯化钠、无水硫酸钠等(分析

纯, 天津市康科德科技有限公司); 乙腈(色谱纯, 美

国 Fisher公司)。 

2.2  色谱条件 

色 谱 柱 : ZORBAX Eclipse® ODS-C18(250 

mm×4.6 mm, 5 μm); 检测波长: 299 nm; 流速: 0.6 

mL/min; 柱温: 40 ℃; 进样量 20 μL; 流动相: 乙腈-

水, 梯度洗脱, 0～10 min(V:V=15:85), 10～15 min 

(V:V=95:5)。 

2.3  标准溶液的配制 

乙腈做溶剂 , 将吡蚜酮标准物质配制成 100 

µg/mL 标准溶液, 再稀释成 10 μg/mL 标准储备液, 

然后再稀释成 0.01、0.05、0.1、0.5、1.0、2.0、5.0 μg/mL

系列工作标准溶液。 

2.4  样品前处理 

2.4.1  样品提取 

称取 10 g混合均匀的小麦面粉样品于三角瓶中, 

加入 80 mL乙腈、20 mL 1 mol/L氨水, 浸泡过夜, 摇

床振摇 1 h, 抽滤, 上清液转移至分液漏斗中, 加 50 

mL 10%氯化钠溶液, 用 40 mL×3二氯甲烷萃取, 下

层有机相经无水硫酸钠过滤至 250 mL的圆底烧瓶中, 

于 40 ℃水浴旋转蒸发浓缩至体积约 1 mL, 加入 5 

mL 0.1 mol/L氨水待净化。 

2.4.2  样品净化 

SPE-C18 小柱先用 10 mL 乙腈预淋,  再用 10 

mL 0.1 mol/L氨水冲洗。将上述提取液上柱, 用 5 mL 

10%甲醇-水溶液淋洗, 弃去, 再用 10 mL 30%乙腈-

水溶液分两次洗脱, 收集洗脱液, 45 ℃水浴氮气吹

至近干, 用乙腈定容至 5 mL, 经 0.45 μm滤膜过滤, 

待测。 

3  结果与分析 

3.1  检测方法的优化 

3.1.1  提取溶剂的选择 

根据吡蚜酮化学性质, 吡蚜酮在碱性条件下易
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溶于极性强的有机相。分别采用乙腈、甲醇等加稀氨

水的混合溶剂对样品提取试验, 结果表明, 采用甲醇

作溶剂, 在进行二氯甲烷萃取时, 萃取界面乳化严重, 

水相中加入氯化钠破乳也不理想。本文选择乙腈-氨

水进行面粉样品中吡蚜酮的提取, 有效克服了上述

缺点 , 分离效果好 , 验证试验表明添加回收率为

87%～101%, 故最终确定以乙腈-氨水(V:V=80:20)作

为提取溶剂。 

3.1.2  净化方法的选择 

为了有效去除杂质, 进一步降低方法的最低检

出浓度, 选用 C18 固相萃取小柱, 对二氯甲烷萃取浓

缩液进行净化。固相萃取小柱在使用前依次用 10 mL

乙腈和 10 mL 0.1 mol/L氨水预淋。结果显示, 经过固

相萃取小柱净化后, 在选定色谱条件下, 吡蚜酮在小

麦面粉中最低检出浓度为 0.01 mg/kg。 

3.1.3  色谱条件的优化 

杨辉等[9]报道了利用二极管阵列检测器对吡蚜

酮甲醇溶液在 190～400 nm波长范围内进行扫描, 结

果显示, 吡蚜酮在 299 nm处有最大吸收峰。经过对

小麦面粉提取液进行试验, 299 nm 波长处吡蚜酮吸

收信号最强, 而且此处杂质干扰最小。采用乙腈-水

作为流动相, 检测波长 299 nm, 对样品进行分离测

定。实验表明, 当流动相中乙腈含量超过 30%(V:V)

后, 吡蚜酮和样品杂质分离度较低, 尤其在吡蚜酮含

量很低时, 样品本底杂质干扰吡蚜酮定量。乙腈含量

为 15%时吡蚜酮和样品杂质分离良好, 但分离周期

较长。最终确定采用梯度洗脱的方法, 待吡蚜酮组分

流出后, 采用乙腈含量为 95%的流动相将杂质洗脱, 

既缩短了检测周期, 又提高了分离度。 

3.2  工作曲线和检出限 

将 2.3 所配标准溶液, 按 2.2 色谱条件进行样品

分析(典型色谱图见图 1)。以吡蚜酮标准溶液浓度为

横坐标, 以峰面积为纵坐标, 绘制标准曲线(见图 2)。

标准曲线方程为 Y=193.21X-1.6338, 相关系数

r2=0.9999。由此可见, 本检测方法在 0.01～5.0 μg/mL

范围内, 线性关系良好。以 3倍信噪比(S/N)计算, 吡

蚜酮的最小检知量为 2×10-11 g, 添加回收率试验表明, 

在小麦面粉中的实测最低检出浓度为 0.01 mg/kg。 

 

 
 

图 1  标准溶液色谱图(0.10 µg/mL) 

Fig. 1  Chromatogram of standard solution(0.10 µg/mL) 
 
 

 
 

图 2  吡蚜酮标准工作曲线 

Fig. 2  Standard curve of pymetrozine 
 

3.3  准确度和精密度 

称取 10 g 空白小麦面粉样品 15 份, 分为 3 组, 

每组 5个重复, 分别用 2.3中 10、1.0、0.1 μg/mL标

准工作溶液各添加 1.0 mL, 使添加浓度分别为 1.00、

0.10和 0.01 mg/kg, 待挥发溶剂后充分混合均匀, 按

2.4 前处理方法进行检测, 同时用相同方法做空白试

验。回收率试验结果见表 2, 空白样品色谱图见图 3, 

空白样品加标色谱图见图 4。 

 
表 2  吡蚜酮在小麦面粉中的添加回收率试验 

Table 2  Recoveries of pymetrozine in wheat flour 

添加浓度 mg/kg 
回收率(%) 

变异系数(%) 
1 2 3 4 5 平均值 

0.01 103 110 96.8 99.9 94.3 101 6.2 

0.10 88.9 87.6 86.8 86.5 84.8 86.9 1.5 

1.00 95.2 95.0 95.9 94.9 86.9 93.6 3.8 
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图 3  面粉空白对照色谱图 

Fig.3  Chromatogram of wheat flour blank 

 
 

 
 
 

图 4  面粉添加吡蚜酮色谱图(1.0 mg/kg) 

Fig.4  Chromatogram of pymetrozine spiked in wheat flour 
(1.0 mg/kg) 

 

4  结  论 

本文采用乙腈-氨水提取、固相萃取净化、高效

液相色谱紫外检测法测定小麦面粉中吡蚜酮残留量。

固相萃取技术的采用, 降低了样品中的杂质干扰, 提

高了检测灵敏度, 线性范围宽, 回收率高, 满足农药

残留量的检测要求。 
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《食品安全质量检测学报》关于“功能性食品研究”专题征稿函 
 
 

功能性食品是指具有功能性成分、可调节人体生理活动功能的食品。目前已研发的功能性食品主要包括: 

增强人体体质(增强免疫能力, 激活淋巴系统等)的食品; 防止疾病(高血压、糖尿病、冠心病、便秘和肿瘤等)

的食品; 恢复健康(控制胆固醇、防止血小板凝集、调节造血功能等)的食品; 调节身体节律(神经中枢、神经末

稍、摄取与吸收功能等)的食品和延缓衰老的食品等。由于其特殊的营养和保健功能, 越来越得到人们的关注。 

鉴于此, 本刊特别策划了“功能性食品研究”专题, 由南昌大学食品科学与技术国家重点实验室副主任邓

泽元教授担任专题主编, 围绕功能性食品的营养研究、开发应用、安全质量控制等问题展开讨论, 计划在 2016

年 7月出版。 

鉴于您在该领域的成就, 本刊编辑部及邓教授特邀请您为本专题撰写稿件, 以期进一步提升该专题的学

术质量和影响力。综述、实验报告、研究论文均可, 请在 2016年 5月 31日前通过网站或 Email投稿。我们将

快速处理并优先发表。 

投稿方式:  

网站: www.chinafoodj.com 

Email: jfoodsq@126.com 
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