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超高效液相色谱-串联质谱法测定丁氟螨酯和联苯

肼酯及 2 种代谢物在柑橘中的残留消解动态 

凌淑萍 1,2, 付  岩 1,2, 王全胜 1,2, 吕  燕 1,2, 张  亮 1,2, 吴银良 1,2* 
(1. 宁波市农业科学研究院, 宁波  315040; 2. 宁波市特色农产品质量安全检测与控制重点实验室, 宁波  315040) 

摘   要 : 目的   采用超高效液相色谱 -串联质谱法 (ultra performance liquid chromatography-tandem mass 

spectrometry, UPLC-MS/MS)测定柑橘中丁氟螨酯和联苯肼酯及代谢产物 2-三氟甲基苯甲酸和联苯肼酯-二氮

烯的残留量, 评价其在柑橘中的残留消解。方法  样品前处理采用 QuEChERS 方法, 经酸化乙腈提取, 加 NaCl

盐析, 经无水 MgSO4 除水和石墨化炭黑净化, 采用 UPLC-MS/MS 检测, 基质匹配外标法定量。结果  4 种目标

物在一定质量浓度范围内具有良好的线性关系(r≥0.9994)。平均回收率为 76%~101%, 相对标准偏差为

0.6%~15.2%。残留消解试验结果显示, 柑橘中丁氟螨酯残留检出成分为其母体; 而联苯肼酯与联苯肼酯二氮

烯均有残留, 联苯肼酯转换成联苯肼酯二氮烯非常迅速。不同试验点残留水平和消解速率不同, 这不仅受到施

用时间的影响, 也受环境因子的影响。丁氟螨酯在湖北、广西和湖南试验点的全果中半衰期分别为 13.9、28.8

和 20.0 d; 联苯肼酯(总残留量)在广西试验点的全果中半衰期为 20.7 d。结论  在推荐最高剂量下, 丁氟螨酯和

联苯肼酯消解迅速, 本研究中各采样时间点的残留量均未超过国家规定的最大残留限量。 
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Residues and dissipation dynamics of cyflumetofen and bifenazate and  
2 kinds of metabolites in Citrus by ultra performance liquid 

chromatography-tandem mass spectrometry 
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ABSTRACT: Objective  To determine the residues of cyflumetofen and bifenazate, along with their metabolites 

2-trifluoromethylbenzoic acid and biphenylhydrazide diazene in Citrus by ultra performance liquid chromatography 

tandem mass spectrometric (UPLC-MS/MS), and to evaluate the residues dissipation in Citrus. Methods  QuEChERS 

method was utilized for the sample preparation. The samples were extracted with acidified acetonitrile, followed by 

salting out with NaCl. The extracts were dehydrated with anhydrous MgSO4 and purified using graphitized carbon 

black. Detection was conducted with UPLC-MS/MS, and quantification was achieved through a matrix-matching 
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external standard method. Results  The 4 kinds of target substances exhibited a strong linear relationship (r≥

0.9994) within a specific mass concentration range. The average recoveries ranged from 76%–101% with the relative 

standard deviation of 0.6%–15.2%. The results of the residue digestion test showed that the detected residue of 

cyflumidamide in Citrus was its parent compound. Both bifenazate and biphenylhydrazine diazene were found to 

have residues, with the conversion from bifenazate to biphenylhydrazide diazene occurring rapidly. Variability in 

residue levels and degradation rates across different experimental sites was influenced not only by the timing of 

application but also by environmental factors. The half-lives of cyflumetofen in whole fruit at experimental sites located 

in Hubei, Guangxi, and Hunan were 13.9, 28.8, and 20.0 days, respectively. The half-life of total bifenazate residues in 

whole fruit at the site of Guangxi was 20.7 days. Conclusion  At the recommended maximum dose, the degradation 

of cyflumetofen and bifenazate is rapid, and the residual levels at each sampling time point in this experiment does 

not exceed the national maximum residue limits. 
KEY WORDS: Citrus; cyflumetofen; bifenazate; degradation dynamics 
 
 

0  引  言 

柑橘类水果作为全球重要的经济作物之一, 其产量

和品质直接关系到广大果农的经济利益和消费者的健康福

祉。丁氟螨酯和联苯肼酯是广泛应用于柑橘病虫害防治的

常用杀螨剂, 其安全性和环境友好性备受关注[1–2]。丁氟螨

酯因与现有杀虫剂无交互抗性等特性[3], 在柑橘红蜘蛛等

害螨的防治中发挥着重要作用[4–5], 现已经成为行业关注

的热点[6]。联苯肼酯同样在柑橘病虫害防治中占据重要地

位[7–8]。除农药本身的残留问题, 代谢物的残留同样值得关

注。许多研究表明, 丁氟螨酯代谢物 2-三氟甲基苯甲酸的

毒性大于母体化合物, 残留时间比母体化合物长[9–12], 联
苯肼酯则容易代谢为联苯肼酯二氮烯, 因此农药残留联席

会议(Joint Meeting on Pesticide Residues, JMPR)报告中定

义, 丁氟螨酯待测残留物为丁氟螨酯与 2-三氟甲基苯甲酸

之和, 以丁氟螨酯表示[13], 联苯肼酯待测残留物为联苯肼

酯与联苯肼酯-二氮烯之和, 以联苯肼酯表示[14]。 
国内外学者对丁氟螨酯和联苯肼酯农药残留检测已

经展开了大量研究, 方法主要有液相色谱法[15–18]、液相色

谱-串联质谱法[19–23]。由于丁氟螨酯易光解, 且在中性与碱

性溶液中更易水解[24], 因此丁氟螨酯前处理通常加入一定

量酸使丁氟螨酯保持稳定。而联苯肼酯前处理通常需加入

一定量的抗坏血酸, 以还原联苯肼酯二氮烯为联苯肼酯, 
从而准确检测联苯肼酯的残留量[17]。WANG 等[25]在氧化剂

的辅助下 , 开发了一种同时检测联苯和联苯二氮烯的方

法。现有的相关研究主要集中在检测方法方面, 而较少涉

及丁氟螨酯在柑橘上的残留消解动态研究, 但已有研究使

用超高效液相色谱-串联质谱法(ultra performance liquid 
chromatography-tandem mass spectrometry, UPLC-MS/MS)
对黄瓜[26]、草莓[19]和枸杞[20]中的丁氟螨酯残留进行分析, 
并评估其安全性, 结果发现其在不同作物中残留水平差异

较大, 并建议草莓在连续采收的生产方式下, 安全间隔期

应延长 1~2 d。张娇娇[27]和戴魏等[28]对柑橘和土壤中的联

苯肼酯进行残留分析, 结果表明联苯肼酯在土壤中的消解

速度较快, 但在柑橘中的消解速度较慢。目前, 丁氟螨酯

和联苯肼酯复配制剂在我国已被登记用于柑橘上红蜘蛛的

防治[29], 然而针对丁氟螨酯和联苯肼酯及其代谢物在柑橘

中的残留消解动态的研究相对有限。 
综上所述, 本研究采用 UPLC-MS/MS 测定丁氟螨酯

和联苯肼酯及其两种代谢物在柑橘中的残留消解动态, 并
探讨其影响因素, 以期为保障食品安全, 促进农业可持续

发展提供科学依据和技术支持。 

1  材料与方法 

1.1  仪器与试剂 

Waters ACQUITY UPLC 液相色谱仪、XevoTQ-S 
micro Triple Quadrupole Mass Spectrometry 质谱仪、Acquity 
UPLC BEH C18 色谱柱(2.1 mm×100 mm, 1.7 µm)(美国

Waters 公司); XPE205 十万分之一电子天平(瑞士梅特勒托

利多公司); KS4000ic 恒温振荡器、GENIUS3 旋涡混合器

(德国 IKA 公司); 3K15 高速离心机(德国 Sigma 公司)。 
丁氟螨酯(纯度 96.4%)、2-三氟甲基苯甲酸(纯度 97.9%)、

联苯肼酯(纯度 99.0%)、联苯肼酯-二氮烯(纯度 99.9%)(德
国Dr.Ehrensorfer公司); 乙腈(色谱纯, 德国默克公司); 乙酸

铵、甲酸(色谱纯, 中国阿拉丁生物科技股份有限公司); 氯化

钠(分析纯, 中国杭州瓶窑和顺化工试剂厂); 无水硫酸镁、

石墨化炭黑(graphitized carbon black, GCB)、乙酸(分析纯, 
中国国药集团化学试剂有限公司); 纯净水(中国哇哈哈)。 

1.2  田间试验与取样 

2023 年 8—11 月 40%丁氟螨酯·联苯肼酯悬浮剂和

35%丁氟螨酯·联苯肼酯悬浮剂在湖北省武汉市江夏区金

口街金水闸、云南省红河州弥勒市巡检司镇大冲村、广西

南宁隆安县那桐镇国营浪湾华侨农场、海南省儋州市八一
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农场、福建省福安市溪潭镇洪口村、湖南省长沙市宁乡市

左家山村柑橘基地进行田间试验, 见表 1。 
2种制剂均用于防治柑橘树红蜘蛛, 分别以 2500倍液

或 3000 倍液, 喷雾施药一次。距离施药后 0、10、20、30、
40 d 采样, 采集整个柑橘果实, 每次从不少于 4 株果树上

的不同部位采集 2 个独立样品, 每个样品至少 2 kg 且不少

于 12 个果实。于–18 ℃以下保存, 待测。 

1.3  样品前处理方法 

称取均质后的柑橘全果或果肉试样 5 g(精确至 0.1 g), 
于 50 mL 离心管中, 充分混合后静置 30 min, 加入 0.1%乙

酸-乙腈 20.0 mL, 以 350 r/min振荡提取 30 min后, 加入 5 g
氯化钠剧烈振荡 1 min, 再以 9500 r/min 离心 3 min。吸取

2 mL上清液于装有50 mg GCB和200 mg无水硫酸镁的5 mL
塑料离心管中, 漩涡振摇 1 min 后 9500 r/min 离心 3 min。
吸取上清液 0.40 mL 至另一试管中用纯水定容至 1.0 mL, 
混合均匀 , 过 0.22 μm 滤膜后装入棕色样品瓶中供

UPLC-MS/MS 测定。 

1.4  标准溶液配制 

标准储备液: 准确称取丁氟螨酯、2-三氟甲基苯甲

酸、联苯肼酯和联苯肼酯二氮烯标准样品 11.49、15.23、
10.90 和 10.59 mg 分别置于 10 mL 的容量瓶中, 用色谱纯乙

腈溶解、定容至刻度线, 配制成质量浓度分别为 1108、1491、

1079 和 1058 mg/L 标准储备液。各自取用乙腈稀释上述储备

液, 配制成 100 mg/L 标准溶液, 与–18 ℃保存, 备用。 
混合标准工作液: 各自取 1 mL 质量浓度为 100 mg/L 标

准溶液, 配制成 1、10 mg/L 混合标准工作溶液。将 1.0 mg/L
的混合标准工作液用 0.1%乙酸-乙腈和纯水溶液(4:6, V:V)
进行梯度稀释, 配制成质量浓度为 0.0002~0.0500 mg/L 系

列纯溶剂标准工作液。 
基质标准工作液: 取柑橘全果或果肉空白样品 , 以

1.3 节中前处理方法制得空白基质溶液, 用空白基质溶液

稀释上述混合标准工作液, 配制成 0.0002~0.0500 mg/L 的

基质标准工作液。 

1.5  仪器条件 

1.5.1  高效液相色谱条件 
色谱柱柱温 35 ℃, 样品室温度 15 ℃, 进样体积

10.0 μL。流动相为含 0.2%甲酸溶液的 5 mmol/乙酸铵(A)
和乙腈 (B), 采用梯度淋洗程序 : 0~1.0 min, 40% B; 
1.0~1.1 min, 40%~90% B; 1.1~4.0 min, 90% B; 4.0~4.1 min, 
90%~40% B; 4.1~6.0 min, 40% B。流速: 0.3 mL/min。 
1.5.2  质谱条件  

电喷雾离子源; 扫描方式: 正、负离子扫描; 检测方

式: 多反应监测, 见表 2; 电离电压: 2.2 kV; 雾化气流速: 
1000 L/h; 锥孔气流速: 150 L/h; 源温: 150 ℃; 雾化温度: 
500 ℃。 

 
表 1  2 种农药制剂与田间试验信息 

Table 1  Information of 2 kinds of pesticide preparations and field trials 
序号 农药制剂 推荐剂量  施药剂量 有效成分含量(质量分数) 防治对象 试验地点 

1 
40%丁氟螨酯·联苯

肼酯悬浮剂 
有效成分用药量 114.3~160.0 mg/kg; 

制剂用药量 3500~2500 倍液 
2500倍液

丁氟螨酯 15%;  
联苯肼酯 25% 

红蜘蛛 

湖北武汉 
云南弥勒 
广西南宁 
海南儋州 

2 
35%丁氟螨酯·联苯

肼酯悬浮剂 
有效成分用药量 70.0~116.7 mg/kg; 

制剂用药量 5000~3000 倍液 
3000倍液

丁氟螨酯 15%;  
联苯肼酯 20% 

红蜘蛛 

云南弥勒 
福建福安 
海南儋州 
湖南长沙 

 
表 2  丁氟螨酯和联苯肼酯及其代谢物质谱参数 

Table 2  Mass spectrometry parameters of cyflumetofen and bifenazate and their metabolites 

化合物 保留时间/min 母离子 子离子 锥孔电压/V 碰撞电压/V 扫描方式

丁氟螨酯  3.7 465.2 
173.0* 10 20 

正离子 
249.0 10 13 

2-三氟甲基苯甲酸 1.8 189.0 
69.0 15 36 

负离子 
145.1* 15 12 

联苯肼酯 3.1 301.2 
170.0 25 20 

正离子 
198.0* 25 10 

联苯肼酯二氮烯 3.5 299.1 
212.9* 30 10 

正离子 
238.9 30 6 

注: *表示定量离子。 
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1.6  数据处理 

参照文献[30], 利用 SigmaPlot version 12.0 (Systat 
Software Inc. Point Richmond, CA)一级动力学方程拟合农

药在柑橘全果和果肉中的消解趋势。 

2  结果与分析 

2.1  标准溶液曲线与灵敏度 

使用 Acquity UPLC BEH C18 (2.1 mm×100 mm, 1.7 μm)
色谱柱进行分离, 在上述色谱条件下, 柑橘中丁氟螨酯和

联苯肼酯及 2 种代谢物典型色谱图见图 1。如图 1 所示, 图
1A 为负离子扫描, 2-三氟甲基苯甲酸标准溶液总离子流图, 
保留时间为 1.76 min 左右; 图 1B 为正离子扫描丁氟螨酯、

联苯肼酯和联苯肼酯-二氮烯标准溶液总离子流图, 保留

时间分别 3.72、3.10 和 3.53 min。 
将 4 种标样用柑橘全果或果肉空白样品(基质)提取

稀释液成不同浓度的标准基质工作溶液, 按 1.5 节仪器条

件下进样检测, 得到峰面积(Y)与进样质量浓度(X, mg/L)的线

性范围等(表 3)。结果表明, 丁氟螨酯、联苯肼酯和联苯肼酯

二氮烯进样质量浓度为 0.0002~0.020 mg/L, 2-三氟甲基苯甲

酸纯溶剂标准溶液进样质量浓度为 0.001~0.050 mg/L 时, 相
关系数(r)>0.99, 表明质量浓度与对应的峰面积线性关系良

好。平均回收率在 76%~101%之间 , 相对标准偏差≤

15.2%(表 3)。丁氟螨酯、联苯肼酯和联苯肼酯二氮烯的最小

检出量均为2.0×10–12 g, 2-三氟甲基苯甲酸的最小检出量均为

1.0×10–11 g, 以添加水平作为定量限(limit of quantitation, 
LOQ), 丁氟螨酯、联苯肼酯和联苯肼酯二氮烯的方法 LOQ 均

为 0.01 mg/kg, 2-三氟甲基苯甲酸的方法 LOQ 为 0.02 mg/kg。 
 

 
 

图1  丁氟螨酯和联苯肼酯及其代谢物的总离子色谱图 
Fig.1  Total ion chromatograms of cyflumetofen and bifenazate and their metabolites 

 
表 3  丁氟螨酯和联苯肼酯及其代谢物在柑橘中的线性方程、相关系数及回收率 

Table 3  Linear equations, correlation coefficients and recoveries of cyflumetofen and bifenazate and their metabolites in Citrus 
分析物 基质 添加水平/(mg/kg) 平均回收率/% 相对标准偏差/% 线性方程 相关系数(r)

丁氟螨酯 

全果 
0.01 98 5.4 

Y=15916709.6X+2697.6 0.9997 0.07 91 5.9 
5.00 91 3.6 

果肉 
0.01 92 3.8 

Y=14999304.3X–64.0 0.9998 0.07 91 4.1 
5.00 89 3.7 

2-三氟甲基苯甲酸 

全果 
0.02 97 15.2 

Y=284163.3X+12.4 0.9999 0.07 85 8.8 
5.00 81 4.7 

果肉 
0.02 81 2.4 

Y=323921.9X+40.4 0.9999 0.07 97 3.8 
5.00 101 1.8 

联苯肼酯 

全果 
0.01 97 3.0 

Y=23266384.5X+1804.4 0.9999 0.07 91 4.7 
5.00 88 2.4 

果肉 
0.01 84 2.5 

Y=24938519.8X+3439.8 0.9996 0.07 88 2.7 
5.00 88 0.6 

联苯肼酯二氮烯 

全果 
0.01 86 11.4 

Y=22405211.1X+1278.5 0.9994 0.07 78 7.2 
5.00 76 3.6 

果肉 
0.01 83 2.2 

Y=43907252.1X+10024.4 0.9996 0.07 85 1.1 
5.00 89 2.4 
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2.2  残留消解试验结果 

2.2.1  2 种制剂在柑橘中的消解动态 
按照表 1 的施用剂量, 分别施用制剂 1 和制剂 2 后 2 h 

(0 d)采集柑橘样品测定全果和果肉初始沉积量。丁氟螨酯

母体在全果中的初始残留量范围分别为 0.025~0.11 mg/kg、
0.045~0.084 mg/kg; 在施药后 10 d, 制剂 1 中湖北和广西

全果的残留量分别为 0.035 mg/kg 和 0.064 mg/kg, 云南和

海南均未检出, 制剂 2 中湖南的残留量为 0.086 mg/kg, 其
余 3 地均未检出。丁氟螨酯母体只在 3 个试验点全果中符

合一级动力学方程, 其半衰期广西(28.8 d)>湖南(20.0 d)>
湖北(13.9 d), 残留消解动态图, 见图 3, 消解动力学方程、

半衰期及决定系数等, 见表 4。丁氟螨酯母体在果肉中的

初始残留量, 制剂 1 在湖北为 0.024 mg/kg; 制剂 2 云南为

0.056 mg/kg, 其余几地均小于 LOQ。在施药后 10 d 及随后

几次采样, 制剂 1 和制剂 2 在所有试验点均未检出。 
联苯肼酯母体在施用制剂 1 和制剂 2 后全果中的初始

残留量范围分别为<LOQ~0.082 mg/kg、<LOQ~0.037 mg/kg, 
随后几次采样中, 除在施药后 10 d 制剂 1 中广西和制剂 2
中湖南残留量分别为 0.024 mg/kg 和 0.037 mg/kg, 其余

均<LOQ。联苯肼酯母体在果肉中的初始残留量, 除制剂 1
在湖北为 0.024 mg/kg; 其余均小于 LOQ, 以及随后几次采

样中, 制剂 1 和制剂 2 在所有试验点均小于 LOQ, 因此联

苯肼酯母体消解迅速, 均无法拟合消解曲线。 
丁氟螨酯母体和联苯肼酯母体的初始残留量很低。主

要原因可能是施药剂量不高, 柑橘表面光滑疏水, 不易附

着, 而且丁氟螨酯和联苯肼酯属于不稳定的药物[24], 联苯

肼酯易转化成其代谢物联苯肼酯二氮烯[14]。此外, 不同剂型

的农药在同种作物上的消解率与初始残留量也有可能不同。 
2.2.2  2 种制剂在柑橘中的代谢物消解动态 

推荐剂量下, 柑橘全果和果肉中丁氟螨酯的代谢物

2-三氟甲基苯甲酸残留量均小于 LOQ。本研究对丁氟螨酯

母体的检测分析显示, 丁氟螨酯母体在全果中的初始残留

量很低, 并且药物在柑橘表面不容易发生水解。此外丁氟

螨酯为非内吸性杀螨剂, 主要作用方式为触杀。因此, 其
代谢物在柑橘全果和果肉中均未检出。 

联苯肼酯代谢物联苯肼酯二氮烯在制剂 1 施用 2 h 后

全果中的初始残留量分别为 0.047 mg/kg(湖北)、0.15 mg/kg 
(云南)、0.089 mg/kg(广西)和 0.060 mg/kg(海南); 在施用制

剂 2 后全果中的初始残留量分别为 0.020 mg/kg(云南)、
0.036 mg/kg(福建)、0.053 mg/kg(海南)、小于 LOQ(湖南)。
以上数据表明除制剂 2 在湖南的试验外, 其余各个试验点

均已发生不同程度的转化, 并且表明联苯肼酯与联苯肼酯

二氮烯之间的转换非常迅速。不同地点的联苯肼酯转化成

联苯肼酯二氮烯的速率不同, 制剂 1 在云南、广西和海南, 
制剂 2在福建和海南代谢物高于母体, 转化率已经超过50%。

此外, 同一地点, 不同施药时期转化情况也不同, 例如在云

南的施药时间差 5 d, 施用制剂 1 后的全果中只检出联苯肼酯

二氮烯, 而施用制剂 2 后二者的残留量在 0.020 mg/kg 左右。

而在海南为同一天施药, 海南全果中联苯肼酯残留量均小

于 LOQ, 联苯肼酯二氮烯残留量与剂量成正比。联苯肼酯

二氮烯只在施用制剂 1 后广西柑橘全果可拟合消解曲线, 
半衰期为 17.2 d; 其余几地 20 d 及以后的采样分析的残留

量均小于 LOQ。残留消解动态图, 见图 2, 消解动力学方

程、半衰期及决定系数等, 见表 4。 
联苯肼酯二氮烯在果肉中的残留量, 只在施用制剂 2

当天云南有少量检出(0.022 mg/kg), 其余所有试验点均小

于 LOQ。 
2.2.3  2 种制剂在柑橘中总残留量消解动态 

在柑橘全果和果肉中只检出丁氟螨酯的残留量, 而
未检出 2-三氟甲基苯甲酸的残留量, 因此丁氟螨酯总残留

量, 即为以其母体残留。 
联苯肼酯母体和联苯肼酯(总残留量)在柑橘全果和果

肉中初始残留量范围分别为<LOQ~0.18 mg/kg 和<LOQ~ 
0.047 mg/kg。只在广西全果中可拟合消解曲线, 半衰期为

20.7 d, 残留消解动态图, 详见图 2, 消解动力学方程、半

衰期及决定系数等, 详见表 4。其余几地消解迅速均无法

拟合消解曲线。 
各地丁氟螨酯和联苯肼酯(总残留量)初始残留量、消

解率和半衰期不同, 不仅受到施用剂量和施用时间的影响, 
也可能受地理位置、土壤类型、水质、气候条件以及作物

品种、栽培方式等因素的影响。丁氟螨酯和联苯肼酯属于

易降解农药(T1/2<30 d)。此外, GB 2763—2021《食品安全

国家标准 食品中农药最大残留限量》中规定丁氟螨酯和

联苯肼酯在柑、橘上的最大残留限量(maximum residue limit, 
MRL)分别为 5 mg/kg 和 0.7 mg/kg。本研究中所有采样点丁

氟螨酯和联苯肼酯(总残留量)均未超过最大残留限量。 
 

表 4  农药在柑橘中的消解动力学方程、半衰期及决定系数  
Table 4  Dissipation kinetic equations, half-life, and determination coefficients of the pesticides in Citrus 

制剂 农药 基质 地点 消解动力学方程 半衰期(T1/2)/d 决定系数(R2) 

制剂 1 丁氟螨酯 全果 湖北 Ct=0.0630e–0.04976t 13.9 0.9756 

制剂 1 丁氟螨酯 全果 广西 Ct=0.0792e–0.02408t 28.8 0.9466 

制剂 2 丁氟螨酯 全果 湖南 Ct=0.09122e–0.03652t 20.0 0.6767 

制剂 1 联苯肼酯二氮烯 全果 广西 Ct=0.0884e–0.0403t 17.2 0.9495 

制剂 1 联苯肼酯总残留量 全果 广西 Ct=0.11152e–0.03355t 20.7 0.8971 
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图2  丁氟螨酯和联苯肼酯及其代谢物在柑橘全果中的消解动态(n=3) 
Fig.2  Dissipation curves of cyflumetofen, bifenazate and their metabolite in whole Citrus (n=3) 

 

3  结论与讨论 

本 研 究 基 于 QuEChERS 的 前 处 理 方 法 建 立 了

UPLC-MS/MS测定柑橘 4种分析物在柑橘上残留分析方法。

丁氟螨酯、联苯肼酯和联苯肼酯二氮烯的方法 LOQ 均为

0.01 mg/kg, 2-三氟甲基苯甲酸的方法 LOQ 为 0.02 mg/kg。
目标物在一定质量浓度范围内具有良好的线性关系(r≥
0.9994)。在 0.01、0.02、0.70、5.00 mg/kg 添加水平下, 平
均回收率在 76%~101%之间, 相对标准偏差≤15.2%。该方

法前处理操作简单, 其回收率、精密度和灵敏度等参数均

符合 NY/T 788—2018《农作物中农药残留试验准则》中的

相关要求。 
残留消解试验表明, 由于受施用剂量和施用时间, 地

理位置、土壤类型、水质、气候条件以及作物栽培方式等

因素的影响, 丁氟螨酯和联苯肼酯在各地的残留量、消解

率和半衰期有不同程度的变化。在推荐剂量下, 丁氟螨酯

总残留量为其母体, 在湖北、广西和湖南柑橘全果中半衰

期分别为 13.9、28.8、20.0 d。联苯肼酯与联苯肼酯二氮烯

之间的转换非常迅速, 并且各地有较大差异。联苯肼酯(总
残留量)在广西点的柑橘全果中半衰期为 20.7 d。丁氟螨酯

和联苯肼酯(总残留量)在其余各地全果中残留量消解迅速, 
无法拟合消解曲线。丁氟螨酯和联苯肼酯及其代谢物在柑

橘果肉中残留量极少, 并且快速消解, 在 10 d 采样均小于

LOQ。另外本研究中柑橘中各采样时间点的丁氟螨酯和联

苯肼酯的残留量均未超过 GB 2763—2021 的 MRL 值(分别

为 5 mg/kg 和 0.7 mg/kg)。 
本研究同时检测丁氟螨酯和联苯肼酯包括两种主要

代谢物在柑橘中的残留消解动态, 以更全面地评估这两种

农药在柑橘种植中的使用风险, 为农药合理使用和残留控

制提供科学依据和技术支持。 
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