
吡虫啉(Imidacloprid)是德国拜耳公司和日本

特殊农药公司共同开发的一种新型吡啶类杀虫

剂，化学名称为 1- (6- 氯 - 3- 吡啶甲基)- N- 硝基

咪啉 - 2- 亚胺。其具有高效、广谱、低毒、强内吸

性和持效期长等特点,可防治水稻、小麦、果树、蔬

菜中的蚜虫、飞虱、叶蝉等刺吸式口器害虫 [1]。目

前国内已有关于吡虫啉在苹果、蔬菜、烟草及甘蓝

中的残留分析研究报道[2- 6]。鉴于国内外对吡虫啉

的残留动态研究状况，针对其残留分析方法上存

在的相关问题，拟开展本项目的研究，目的在于使

吡虫啉的残留分析方法标准化，提高分析的准确

性和较高的回收率，为吡虫啉在玉米上安全使用

和环境评价提供科学依据。
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1 材料与方法

1.1 试验材料

供试药剂为 70%吡虫啉湿拌种剂；供试作物

为玉米。
1.2 仪器与试剂

1.2.1 仪器

Agilent 1100 高效液相色谱仪、旋转蒸发仪、
恒温水浴振荡器、组织捣碎机、层析柱、分液漏斗

等各种玻璃器皿。
1.2.2 试剂

乙腈(色谱纯)，二次重蒸馏水，甲醇、石油醚、
二氯甲烷 (分析纯)，氯化钠、无水硫酸钠、中性氧

化铝(分析纯)，吡虫啉标准品(纯度大于 99%)。
1.3 试验方法

1.3.1 液相色谱条件

色谱柱：250×4 mm 不锈钢柱；柱温 30℃；波

长 269 nm；流速 1 mL/min；进样量 10μL；流动相

比例乙腈：水 =25：75。
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Abstract: Residues of imidacloprid in corn and soil were determined by HPLC. The results showed
that collecting rates of 70% imidacloprid seed dressing agent in soil, corn plants and seed were 89.9 -
97.9%, 93.5-100.9% and 90.3-94.9%. This method is simple, rapid, reproducible and accurate.
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表 1 添加回收率试验结果

样品 添加水平(mg/kg) 回收率(%) 平均回收率(%) CV(%)
土壤 0.01 97.9 4.7

0.05 92.8 1.6
0.5 89.9 1.2

玉米植株 0.01 93.5 2.0
0.05 100.9 2.6
0.5 95.9 1.6

玉米子粒 0.01 90.3 1.2
0.05 93.5 1.4
0.5 94.9 0.9

95.4 105.1 93.1 96.8 99.0
93.2 92.9 92.3 90.7 94.9
90.7 88.8 90.3 91.0 88.8
96.3 91.8 92.3 92.5 94.5
104.8 100.2 97.9 99.9 101.9
94.9 95.1 97.6 97.4 94.4
90.3 90.7 89.8 88.9 91.7
93.6 91.8 94.6 92.5 94.8
94.3 95.5 94.8 96.0 93.8

1.3.2 样品的提取和净化

样品提取：称取土壤 50 g(过 40 目筛，干重 )
或用组织捣碎机捣碎的玉米植株 20 g，置于 500
mL 具塞三角瓶中，加 80 mL 甲醇：水 (3：1，V/V)，
浸泡 1h，水浴振荡 30 min，过滤，滤渣再加 50 mL
甲醇振荡 30 min，过滤。合并滤液于 500 mL 分液

漏斗中，加入 80 mL5%NaCl 水溶液、80 mL 石油

醚，振荡，静止分层，下层水相放入另一分液漏斗，

石油醚液用 5%NaCl 水溶液 50 mL 再萃取一次，

弃去石油醚液，合并水溶液，在水溶液中加入 0.5
mL 6 mol/L HCl，摇匀，再分别加入 50，50，25 mL
二氯甲烷萃取 3 次，二氯甲烷液用无水硫酸钠脱

水，过滤入 500 mL 圆底烧瓶，在旋转蒸发器上浓

缩至近干，再用 N2 吹干，用乙腈定容至 5 mL。
样品净化：在层析柱两端装入 1～2 cm 无水

硫酸钠，中间加入 3 g 脱活中性氧化铝和活性碳，

用 20 mL 甲醇润湿柱子，再用 20mL 甲醇将样品

冲入柱内，弃去甲醇，用甲醇 - 丙酮(60：40)100
mL 洗脱样品，收集淋洗液，用于旋转蒸发器上浓

缩至近干，再用 N2 吹干，用乙腈定容至 5 mL，

HPLC 测定。

2 结果与分析

2.1 标准曲线

准确称取吡虫啉标准品 0.010 0 g 于 100 mL
容量瓶中，用乙腈定容，得到 100 mg/kg 母液，用

乙腈稀释 得到 0.05、0.5、1.0、2.0、5.0、10.0 mg/kg
的系列标准溶液，进样量 10μL，建立标准曲线。
以进样量为横坐标和峰面积为纵坐标作图，得到

直线回归方程 y=59.845 x+0.636 2，R2=0.999 9，

结果见图 1。

2.2 添加回收率与相对标准偏差

取空白土壤 50 g、植株、玉米子粒样品各 20 g，
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图 1 吡虫啉标准曲线

分别添加吡虫啉 0.01、0.05、0.5 mg/kg 3 个水平，

重复 5 次，按照上述前处理方法和仪器条件测定

方法回收率，其结果见表 1。

3 讨 论

3.1 色谱条件的选择

吡虫啉是一种极性较强的农药，实验表明，增

加乙腈含量可使吡虫啉的保留时间缩短，当流动

相水和乙腈体积比为 75：25 时，样品中的吡虫啉

与其它杂质峰完全分开，分离效果较好。因此本实

验选择体积比为 75：25 的水和乙腈混合液作为流

动相。
3.2 净化方法的选择

测定玉米植株和子粒吡虫啉的残留时，其中

的色素和油脂会干扰液相色谱对待测组分的分离

和测定，因而测定前需要净化。常见的净化方法有

液 - 液分配法、柱层析法等。液 - 液分配法需要

耗费大量有机溶剂且操作繁琐，柱层析法快速、简
便。常用的柱填充材料有硅胶、中性氧化铝和弗罗

里硅土，硅胶在去除杂质、消除干扰方面效果较

差，中性氧化铝在去油脂方面比较理想，弗罗里硅

土成本高昂，因此本试验采用中性氧化铝做填充

材料。
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13 4 1 4 18 16 - 11.1
14 4 2 3 18 53 194.4
15 4 3 2 18 61 238.9
16 4 4 1 18 22 22.2
K1 355.6 238.9 177.7
K2 244.4 361.1 472.3
K3 27.8 433.3 427.7
K4 444.4 38.9 - 5.5
X1 88.9 59.7 44.4
X2 61.1 90.3 118.1
X3 6.95 108.3 106.9
X4 111.1 9.7 - 1.4
R 104.1 98.6 119.5

续表 11
因素 1 2 3 结果

处理号 N P K CK平均坐果个数 处理平均坐果个数 比 CK增加率(％)

最大 (119.5)，说明 K 元素对提高坐果率效果最显

著，其次为 N 元素。从平均值看最佳组合为 N4P3K2，

即 N：P：K≈3：1：3。

3 结论与讨论

3.1 环剥可以引导树皮内的营养分配，使其转向

开花坐果，使有限的养分优先输送到子房或幼果

中去以促进坐果 [13- 14]，对于提高台湾青枣的坐果

率有显著的作用。对于北方棚栽台湾青枣研究表

明，既环剥一次枝又环剥主干对于坐果率的影响

显著，而只环剥一次枝和只环剥主干的差别不显

著，环剥在北方棚栽台湾青枣栽培中应合理应用。
3.2 台湾青枣的根系分布较浅，土层 0～20 cm
根系分布密集，根系的直径及根量与地径有直接

相关。试验中东西方向根系无论从根幅还是根量

上看，都显著的大于南北方向，这受定植时的株行

距影响很大。今后栽培中要充分考虑空间布局，给

植株最大的生长空间，同时根据根系分布特点有

针对性实施灌水、施肥等管理措施，以更加有效的

促进生长坐果。
3.3 合理断根可以提高台湾青枣的坐果率。试验

表明陆续断根的方式，即第一次只断两面或只切

断一面，然后分 2～3 次每次切断一面的断根方式

对于促进坐果的效果较优。地径 4.5～6.5cm 的植

株断根后坐果率提高最显著，即树体长势中等的

植株结果量最多，此点也可以作为选择丰产植株

的一个考虑因素。

3.4 增施 N、P、K 肥可显著提高坐果率，尤其是

K 肥和 N 肥。三者配比为 N：P：K≈3：1：3 对促进

坐果影响最显著。
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