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氟啶虫胺腈（sulfoxaflor）是由陶氏农业科学（Dow
AgroSciences）在 2010年公开报道的一种防治吸汁害

虫的新型杀虫剂。其化学名称为[1-[6-（三氟甲基）吡
啶-3-基]乙基]-姿4-巯基氨腈；分子式：C10H10F3N3OS；
分子量：277.27；CAS：[946 578-00-3]；CIPAC No：820；
结构式见图 1[1]。

氟啶虫胺腈的制剂规格为水分散粒剂，外观为白

色颗粒状固体，有轻微的味道，pH值为 5~9，悬浮率和
分散性逸60%，湿筛试验（通过 75 滋m试验筛）逸80%，
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摘 要：研究和建立了氟啶虫胺腈在土壤、棉籽和棉叶中的高效液相色谱检测方法，并在天津和杭州两地开展了氟啶虫胺腈在棉花

中的田间残留试验研究。样品采用乙腈提取，正己烷萃取，氟罗里硅土柱层析净化，正己烷/丙酮（体积比 6颐4）混合液洗脱，减压浓缩
至干，甲醇定容，高效液相色谱配可变波长紫外检测器进行检测。当分别在空白土壤、棉籽和棉叶样品中添加浓度为 0.05~2.5 mg·kg-1

的氟啶虫胺腈标准品时，其平均添加回收率在 76.81%~94.43%之间，相对标准偏差（RSD）在 0.54%~7.20%之间；氟啶虫胺腈的最小
检出量为 1 ng，在所有样品中的最低检出浓度均为 0.05 mg·kg-1。田间残留试验结果表明，氟啶虫胺腈在土壤和棉叶中的消解规律
符合一级动力学模型 Ct=C0e-kt，消解半衰期分别为 1.36~5.10 d和 6.13~9.37 d。最终残留试验结果表明，在棉花田手动喷雾施用 50%
氟啶虫胺腈水分散粒剂，按推荐剂量和 1.5倍推荐剂量施药，兑水喷雾处理 2~3次，每次施药间隔 7 d，在距最后 1次施药 7、14 d
和 21 d时，氟啶虫胺腈在棉籽和土壤中的残留量均小于方法最低检出浓度 0.05 mg·kg-1。
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Abstract: An analytical method with high performance liquid chromatography（HPLC）was established for determining sulfoxaflor residue in
soil, cotton seeds and cotton leaves. The field residue decline study and final residue trials of sulfoxaflor in cotton in Tianjin City and
Hangzhou City, were designed. The samples were extracted with acetonitrile, partitioned by n-hexane, purified using Florisil column, and de原
termined by HPLC equipped with a variable wavelength detector（VWD）. The results showed that when the spiked levels were 0.05 mg·kg-1 to
2.5 mg·kg-1, the average recovery of sulfoxaflor ranged from 76.81% to 94.43% with relative standard deviation （RSD）of 0.54% to 7.20%;
the limit of detection（LOD）of sulfoxaflor was 1 ng, and the limit of quantification（LOQ）was 0.05 mg·kg-1 in soil, cotton seeds and cotton
leaves. The degradation of sulfoxaflor in soil and cotton leaves could be described with an equation: Ct=C0e-kt. The half-life of sulfoxaflor were
1.36~5.10 d and 6.13~9.37 d in soil and cotton leaves, respectively. The wheat was sprayed with 50% water dispersible granule（WDG）at dosage
0.6~0.9 g·30 m-2（2~3 times）at full-bloom stage, the interval period was 7 d, the final residues of sulfoxaflor were lower than LOQ in soil and
cotton seeds.
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图 1 氟啶虫胺腈的结构式
Figure 1 Structural formula of sulfoxaflor
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54 益、14 d热贮稳定[2]。氟啶虫胺腈是磺酰亚胺杀虫
剂，作用于昆虫的神经系统，即作用于胆碱受体内独

特的结合位点而发挥杀虫功能[3]。可经叶、茎和根吸收
进入植物体。适用于防治棉花田盲蝽[4]、叶蝉[5]、蚜虫、
飞虱[6]等害虫，对非靶标节肢动物毒性低，是害虫综合
防治的优选药剂[7]。氟啶虫胺腈具有高效、广谱活性和
使用量低等特点，且与其他化学类别的杀虫剂无交互

抗性，所以同已上市的产品相比具有优越性[8-12]。
目前国内外对于氟啶虫胺腈残留检测方法的研

究较少，陈九星等[13]应用高效液相色谱-质谱（HPLC-
MS）和气相色谱-电子捕获检测器（GC-ECD）研究了
氟啶虫胺腈在不同光源下和不同溶剂中的降解趋势

及代谢产物，黄庆等[14]应用 GC-ECD建立了氟啶虫胺
腈在柑橘和土壤中的残留检测方法。但有关氟啶虫胺

腈在棉花田中的检测方法及残留趋势研究则尚未见

到报道。GC-ECD灵敏度较高，但在稳定性方面不如
液相色谱[15]；HPLC-MS选择性较好，但价格昂贵且后
期维护和保养费用较高，难以普遍推广。笔者采用高

效液相色谱-紫外检测器（HPLC-VWD）建立了一套
稳定、灵敏、通用性强的方法用于检测棉花中的氟啶

虫胺腈的残留量，并通过田间试验测定了其在棉花田

中的消解动态情况及在收获期的最终残留情况，为以

后指导此农药更为科学合理的使用和建立相关的

MRL值提供依据。
1 材料与方法

1.1 药剂及仪器
纯度为 99.7%的氟啶虫胺腈（sulfoxaflor）标准品

和 50%氟啶虫胺腈水分散粒剂，均由陶氏化学（中国）
投资有限公司提供。乙腈为分析纯和色谱纯，正己烷、

丙酮、氟罗里硅土和无水硫酸钠均为分析纯，甲醇为

色谱纯，自制超纯水（作流动相）。

UltiMate 3000型高效液相色谱仪，可变波长紫外

检测器（VWD）（美国戴安公司）。Heidolph LABORO原
TA 4000型旋转蒸发仪（德国海道尔夫公司）；ZHWY-
2102C 型调速多用振荡器（中国上海智诚分析仪器
制造有限公司）；T-25 basic ULTRA-TURRAX高速植
物组织捣碎机（德国 IKA 公司）；MILLI-Q 超纯水仪
（美国 Millipore公司）；SL-302电子天平（中国上海民
桥精密科学仪器有限公司）；SHZ-D（III）循环水式真
空泵（中国河南巩义市予华仪器有限公司）及抽滤装

置等。

1.2 田间试验
参照《农药残留试验准则》（NY/T 788—2004）的

相关要求，2010年 8月—10月和 2011年 8月—9月
分别在天津市和浙江省杭州市进行了 50%氟啶虫胺
腈 WDG在棉花上的残留消解动态试验和最终残留
试验。

1.2.1 试验地点信息
天津试验点选在天津市西青区辛口镇王家村，土

壤为粘壤土，pH值 7.18，有机质含量 2.03%，阳离子
代换量：18.01 cmol·kg-1。棉花品种为国欣棉 8号。

杭州试验点选在浙江省杭州市萧山区十三工段，

土壤为沙壤土，pH值 6.9，有机质含量 1.85%，阳离子
代换量：17.76 cmol·kg-1。棉花品种为中棉所 59。
1.2.2 棉花植株上的消解动态试验

设 3个重复小区，每小区面积 30 m2。在棉花生
长至约 0.3 m高时手动喷雾施药，施药制剂量为 0.9
g·30 m-2。施药后 2 h、1、3、7、14、21 d和 28 d采样，每
个小区间均设隔离区，另设清水空白对照。棉花植株

样本的采集：采用五点法在每个试验小区随机采集 2
kg生长正常、无病害、半成熟或成熟的棉花植株，切
碎、混匀后采用四分法留样 500 g，装入样本容器中，
粘好标签，贮存于-20 益冰柜中保存。
1.2.3 土壤中的消解动态试验

在试验地块附近选一块 10 m2表面平整、墒情适
中且不种植任何植物的地块做土壤消解动态试验，与

棉花上消解动态试验同时喷雾施药，施药制剂量为

0.3 g·10 m-2。施药后 2 h、1、3、7、14、21 d和 28 d采样，
另设清水空白对照。土壤样本的采集：用五点法随机

用土钻采集 0耀10 cm的土壤 1耀2 kg，除去土壤中的碎
石、杂草和植物根茎等杂物，混匀后采用四分法留样

500 g，装入样本容器中。粘好标签，贮存于-20 益冰柜
中保存。

1.2.4 最终残留试验
2个施药剂量，分别为低剂量 0.6 g·30 m-2和高
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表 1 正己烷和丙酮在不同比例下方法的添加回收率
Table 1 Effect of different solvents on the recovery of sulfoxaflor

in samples
正己烷/丙酮
（V /V） 9颐1 8颐2 7颐3 6颐4 5颐5 4颐6
回收率/% 5 22 73 92 95 96

剂量 0.9 g·30 m-2，在棉花盛花期开始首次施药，各设
3次和 2次施药，小区面积 30 m2，重复 3个小区，2次
施药间隔为 7 d。距最后 1次施药 7、14 d和 21 d每小
区采用五点法随机采集棉籽 2 kg，磨碎、混匀后按四
分法留样 250 g；每小区五点法随机采集土壤（0~15 cm）
2 kg，土壤样品去除杂物后充分混匀，按四分法各留
样 250 g，所有样品用塑料袋封装、编号，-20 益以下
低温冰柜保存待测。

1.2.5 空白对照试验
在试验点附近选取未施药的棉花田，采集土壤、

棉叶和棉籽作为空白对照。

1.3 分析方法
1.3.1 样品提取

棉叶样品：称取 20 g切碎的样品置于 250 mL烧
杯中，加入 80 mL乙腈，在组织捣碎机上匀浆提取 2
min。抽滤，用 50 mL乙腈清洗滤渣。全部乙腈倒入分
液漏斗内，用正己烷萃取 2次，每次 50 mL，弃去正己
烷相。乙腈用无水硫酸钠脱水并置于平底烧瓶中，旋

转蒸发至干，平底烧瓶先用 0.5 mL丙酮充分润洗，再
加入 10 mL正己烷，待柱净化。层析柱内依次装入 2 g
无水硫酸钠、2 g弗罗里硅土和 2 g无水硫酸钠。先用
5 mL丙酮和 10 mL正己烷混合溶液预淋，弃去淋出
液。上样，待柱内溶液流尽时用 10 mL正己烷/丙酮
（20颐1，V /V）混合溶液润洗圆底烧瓶，倒入柱内，待流
尽后使用相同的淋洗液再重复 1次，弃去淋洗液。最
后用 20 mL正己烷/丙酮（6颐4，V /V）混合溶液淋洗，收
集淋洗液，旋转蒸发至干，5 mL甲醇定容待测。

棉籽和土壤样品：称取 20 g土壤或粉碎的棉籽
样品置于 250 mL磨口带塞三角烧瓶中，加入 80 mL乙
腈，震荡提取 30 min。抽滤，用 50 mL乙腈清洗滤渣。
以下步骤同棉叶样品。

1.3.2 色谱条件
色谱柱：Agilent ZORBAX SB-C18 柱（25 cm伊4.6

mm伊5 滋m），柱温：30 益；流动相：乙腈颐水=25颐75（V /V）；
检测波长：260 nm；流速：1 mL·min-1；进样量：10 滋L。
在此条件下，氟啶虫胺腈的 2个手性异构体的保留时
间分别为 16.3 min和 17.8 min。定量时采用 2个色谱
峰面积之和来计算。

2 结果与讨论

2.1 仪器条件及前处理方法的选择
2.1.1 检测波长的选择

通过紫外全波长扫描发现（图 2），氟啶虫胺腈在

213 nm处有较大的吸收峰，但其他杂质在此波长处
也有较大吸收，会对氟啶虫胺腈的分析产生干扰。而

在 260 nm处氟啶虫胺腈的吸收峰也较大，杂质的干
扰则相对较小，故选择 260 nm作为检测波长。
2.1.2 提取和萃取溶液的选择

分别使用甲醇、乙腈和丙酮 3种常见的提取试剂
进行提取实验，由于丙酮和萃取剂正己烷互溶，而甲

醇则对油脂和色素等杂质也有较强的提取效果，故选

用对油脂和色素提取效果较弱的乙腈作为提取剂。

经实验发现，氟啶虫胺腈几乎不溶于正己烷，所

以本实验采用正己烷来初步去除样品中的色素和油

脂等杂质。用正己烷萃取 2次，每次 50 mL所取得的
效果最为理想，既保证了杂质的去除效果，又不会影

响方法的回收率且不浪费试剂。

2.1.3 柱净化条件的选择
由于棉叶和棉籽的杂质含有较多的油脂和色素

等杂质，而氟啶虫胺腈几乎不溶于正己烷，所以在柱

净化步骤中先用含有大比例正己烷的混合溶液（正己

烷颐丙酮=20颐1，V /V）淋洗去除杂质，再用正己烷比例
较低的混合溶液洗脱目标化合物。通过对不同比例的

正己烷/丙酮混合淋洗溶液进行对比实验，发现当丙
酮的比例大于等于 40%时，方法的回收率较为理想，
但随着丙酮的比例升高，淋出液的颜色会随之加深，

说明洗脱出来的色素和杂质也随之增多，所以当正己

烷/丙酮为 6颐4（V /V）时方法的回收率和净化效果均较
为理想（表 1）。分别使用硅胶、中性氧化铝和氟罗里

图 2 氟啶虫胺腈紫外吸收光谱图
Figure 2 UV absorption spectra of sulfoxaflor
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硅土作为层析柱的填料进行相同淋洗条件下的对比

试验，发现使用 3种填料后的添加回收率均很理想，
但氟罗里硅土的净化效果最好，与上述淋洗步骤和仪

器条件配合使用，氟啶虫胺腈在色谱图上的双峰完全

分离且无杂质干扰，灵敏度和回收率都能满足农药残

留分析试验的要求。

2.2 方法学评价
2.2.1 线性范围

用甲醇分别配制浓度为 0.1、0.2、0.5、2.0 滋g·mL-1

和 10 滋g·mL-1的氟啶虫胺腈标准溶液，在 1.3.2的液
相色谱条件下进行测定，求出线性回归方程为 y=
0.022 6x+0.001 8，相关系数 r越1.000，可见氟啶虫胺腈
在此浓度区间内有良好的线性关系。

2.2.2 方法的准确度、精密度和灵敏度
分别称取空白棉叶、土壤和棉籽样品，向其中分

别添加适量的氟啶虫胺腈标准溶液，使其在样品中的

添加浓度为 0.05、0.5 mg·kg-1和 2.5 mg·kg-1，每个浓
度设 5个平行试验，测定其添加回收率。分析结果表
明（表 2），对于 5种平行实验样本，氟啶虫胺腈的平
均添加回收率在 76.81豫~94.43%之间，相对标准偏差
（RSD）在 0.54%~7.20豫之间；按照信噪比（S/N）为 3
确定仪器对氟啶虫胺腈的最小检出量（LOD）为 1 ng；
通过向空白样品中添加不同浓度的氟啶虫胺腈标准

品，确定棉叶、棉籽和土壤中氟啶虫胺腈的最低检出

浓度（LOQ）均为 0.05 mg·kg-1。
从棉籽和棉叶的色谱图中可以看到（图 3），在氟

啶虫胺腈的出峰位置基线不呈水平状态，基质干扰效

应较为明显，这会影响到样品添加回收率和最低检出

浓度的制定，如表 2中所示在低添加浓度时样品的回
收率会高于中、高浓度的添加回收率。

2.3 消解动态试验结果
氟啶虫胺腈在天津和杭州两地棉叶和土壤中的

消解动态情况见图 4、图 5和表 3。

从表 3中可以看出，氟啶虫胺腈在棉叶和土壤中
均属于易降解农药。在棉叶中的消解速率要比在土壤

中慢，这可能是由于土壤中的微生物对氟啶虫胺腈的

降解作用加快了其在土壤中的消解速率[16]；氟啶虫胺
腈在天津试验点的消解速率要慢于杭州试验点，这可

能是两地气候差异所致，天津试验点的消解动态试验

时间在 2011年夏季，同期天津的降水量为 419.6 mm，
平均气温为 25.6 益，日照时数为 627 h；杭州的消解
动态试验时间在 2010年夏季，同期杭州的降水量为
612.1 mm，平均气温为 27.3 益，日照时数为 674 h。所以
地处南方的杭州与北方的天津相比拥有更丰沛的雨

水、更大的湿度、更高的温度和更长的日照时间，这几

个因素是导致氟啶虫胺腈在杭州消解更快的原因[17]。
2.4 最终残留试验结果

2010—2011年施用 50%氟啶虫胺腈水分散粒剂
按低剂量 0.6 g·30 m-2和高剂量 0.9 g·30 m-2，在棉花
盛花期开始首次施药，各设 3次和 2次施药，2次施
药间隔为 7 d。在距最后 1次施药 7、14 d和 21 d时氟

表 3 氟啶虫胺腈在棉叶和土壤中消解动态试验结果
Table 3 Degradation equations of sulfoxaflor in cotton

leaves and soil
样品类型 地点 消解动态方程 相关系数 半衰期/d
棉叶 天津 Ct= 0.199 1e-0.074t 0.656 4 9.37

杭州 Ct= 1.195 7e-0.113t 0.829 3 6.13
土壤 天津 Ct= 0.127 3e-0.136t 0.854 7 5.10

杭州 Ct= 0.417 3e-0.511t 0.983 8 1.36

表 2 方法的添加回收率和相对标准偏差
Table 2 Recoveries and relative standard deviation（RSD）of sulfoxaflor in various samples

样品 添加浓度/mg·kg-1 回收率/%
平均回收率/% RSD/%1 2 3 4 5

土壤 2.5 80.84 80.34 80.35 80.64 82.33 80.90 1.02
0.5 94.10 93.57 90.77 94.26 99.47 94.43 3.33

0.05 93.71 86.82 94.93 91.48 92.49 91.89 3.39
棉叶 2.5 83.05 83.00 84.02 83.41 83.98 83.49 0.59

0.5 81.42 81.20 81.33 83.38 81.22 81.71 1.15
0.05 101.00 86.41 93.10 93.71 84.38 91.72 7.20

棉籽 2.5 86.39 87.19 86.99 86.61 87.58 86.95 0.54
0.5 77.10 75.26 77.41 77.17 77.13 76.81 1.15

0.05 92.90 98.38 98.99 88.03 86.61 92.98 6.14
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图 3 氟啶虫胺腈的高效液相色谱图
Figure 3 HPLC chromatogram of sulfoxaflor

A—氟啶虫胺腈标准品 Sulfoxaflor standard （10 mg·L-1）；B—棉籽空白 Blank cotton seeds；C—棉籽中添加氟啶虫胺腈 Cotton seeds fortified with
sulfoxaflor （0.05 mg·kg-1）；D—土壤空白 Blank soil；E—土壤中添加氟啶虫胺腈 Soil fortified with sulfoxaflor （2.5 mg·kg-1）；F—棉叶空白 Blank cotton
leaves；G—棉叶中添加氟啶虫胺腈 Cotton leaves fortified with sulfoxaflor（2.5 mg·kg-1）
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图 4 氟啶虫胺腈在棉叶中的消解动态曲线
Figure 4 Degradation curve of sulfoxaflor in cotton leaves
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图 5 氟啶虫胺腈在土壤中的消解动态曲线

Figure 5 Degradation curve of sulfoxaflor in soil
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啶虫胺腈在棉籽和土壤中的最终残留量均低于方法

最低检出浓度，视为未检出。

3 结论

建立了一套氟啶虫胺腈在棉花中的提取和检测

的方法，样品采用乙腈提取，正己烷萃取除杂，氟罗里

硅土柱层析净化，正己烷/丙酮（体积比 6颐4）混合液洗
脱，甲醇定容，高效液相色谱进行检测。方法稳定、可

靠，准确性、灵敏度和精确性均完全满足棉花这种富

含色素和油脂的农作物的农药登记残留试验要求。

田间消解动态试验结果表明，氟啶虫胺腈在供试

两地棉叶和土壤中的半衰期均小于 10 d，按照《化学
农药环境安全评价试验准则》[18]的评价标准，氟啶虫
胺腈在棉叶和土壤中均属于易降解农药。

2010—2011 年南北两地最终残留试验结果表
明：分别设置低剂量 0.6 g·30 m-2和高剂量 0.9 g·30 m-2，
在棉花盛花期开始首次施药，各设 3次和 2次施药，2
次施药间隔为 7 d，在棉花收获期时氟啶虫胺腈在距
最后 1次施药的 7、14 d和 21 d的棉籽中的最终残留
量均低于方法最低检出浓度 0.05 mg·kg-1，由于世界

各国均未制定氟啶虫胺腈在棉花中的最大残留限量

值，所以本试验的研究结果将为各国制定此项标准提

供依据。
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