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噻虫嗪（Thiamethoxam）作为一种第二代新结构

的烟碱类低毒高效类杀虫剂，主要用于对蚜虫、飞虱、

叶蝉等刺吸式害虫的防治，对于这类害虫，噻虫嗪具

有胃毒、触杀及内吸活性作用［1-4］。噻虫胺作为噻虫

嗪的主要代谢物，也是一种新烟碱类杀虫剂，同样具

有触杀、胃毒及内吸活性作用，其性能相比于传统的

烟碱类杀虫剂来说更为优异［5-6］。芹菜，别名旱芹、香

芹、蒲芹、野芫荽等，是伞形科芹中一、二年生草本植

物，其富含较多的钙、磷、铁以及多种维生素，是我国

生产和消费量较大的蔬菜［7-13］。

我国尚未制订噻虫嗪及其代谢物噻虫胺在土

壤中的残留测定方法。国内外目前对于噻虫嗪及

其代谢物的检测方法主要是低海拔环境下的液相

色谱法、气相色谱-串联质谱法、液相色谱-串联质

谱法等［14-21］，但是对于其在高原环境下的残留测定

研究尚未见报道。另因高原环境下检测仪器性能

参数以及农药残留和消解规律与低海拔环境存在

差 异［22-23］。 本 研 究 采 用 液 相 色 谱 - 串 联 质 谱 法

（LC-MS/MS），同时测定芹菜及其土壤中的噻虫嗪

及其代谢物噻虫胺的残留检测，为高原环境下噻虫

液相色谱-串联质谱法测定芹菜和土壤中噻虫嗪
及其代谢物噻虫胺的残留
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摘 要：为建立一种高原环境下测定芹菜和土壤中噻虫嗪及其代谢物噻虫胺残留的检测分析方法。芹菜样品用乙腈提取，在高速匀浆静置

后吸取待测，土壤样品用乙腈提取，经过震荡高速离心后吸取待测。本方法前处理步骤简单快速，损失小，测定的两种不同基质的标准工作

曲线在 0.001～1.0 mg/L范围内两种农药线性关系均良好，相关系数 r为 0.995 4～0.999 2，添加成浓度为 0.10、0.50、1.00 mg/L的 2种混合标准

工作溶液进行回收率试验，回收率为 88.25%～106.98%，RSD为 0.18%～5.08%，能够满足仪器分析要求。该方法重现性较好，精密度和准确

度符合农药残留检测分析要求，检出限较低，可适合于高原环境下大批量测定芹菜和土壤中噻虫嗪及其代谢物的残留。
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Determination of Thiamethoxam and Its Metabolite in Celery and Soil by 
Liquid Chromatography-Tandem Mass Spectrometry
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（Institute of Agricultural Product Quality Standard and Testing Research， Tibet Academy of Agricultural and Animal Husbandry Sciences / Tibet En⁃
gineering Research Center of Agricultural and Livestock Products， Tibet Lhasa 850032， China）

Abstract： To establish a determination method of thiamethoxam and its metabolite in celery and soil under plateau environment. Celery samples were 
extracted with acetonitrile and then absorbed to be measured in high speed homogenate. Soil samples were extracted with acetonitrile and then ab⁃
sorbed to be measured after shock and high speed centrifugation. The pretreatment procedure of this method is simple and rapid， and the loss is small. 
The standard working curves of the two different substrates measured are in the range of 0.001~1.0 mg/L， and the linear relationship between the two 
pesticides is good， and the correlation coefficient r is in the range of 0.99541~0.99928. Two kinds of mixed standard working solutions with concentra⁃
tions of 0.10， 0.50 and 1.00 mg/L were added to carry out recovery tests. The recovery rates ranged from 88.25% to 106.98%， and RSD ranged from 
0.18% to 5.08%， which could meet the requirements of instrument analysis. The method has good reproducibility， precision and accuracy， and low 
detection limit. It is suitable for the determination of thiamethoxam and its metabolites in celery and soil in large quantities under plateau environment.
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嗪及其代谢物噻虫胺在芹菜-土壤系统中的残留和

消解规律的研究提供了良好的基础。

1 材料与方法

1.1 材料与试剂

1.1.1 农药及标准品

1 000 mg/L 噻虫嗪、噻虫胺标准溶液，农业农

村部环境质量监督检验测试中心（天津）生产。

1.1.2 试剂耗材：

乙腈、甲醇：色谱纯，美国 Fisher 公司生产；水：

屈臣氏蒸馏水；氯化钠：分析纯，成都市科隆化学品

有限公司生产；滤膜，0.22 μm，美国安捷伦公司

生产。

1.1.3 样品

芹菜及土壤样品从西藏自治区拉萨市堆龙德

庆区羊达蔬菜种植专业合作社采集。

1.2 仪器与设备

液相色谱-串联质谱联用仪：QTRAP4500，美

国 AB 公司生产；高速匀浆机：IKA T25，德国 IKA 公

司生产；高速冷冻离心机：3-18KS，德国西格玛公

司生产。

1.3 试验方法

1.3.1 样品前处理

芹菜样品：准确称取 20.00 g 样品于 250 mL 烧杯

中，加入 40 mL 乙腈溶液，15 000 r/min 高速匀浆机

2 min。将上述溶液全部通过定量滤纸过滤至装有 7 g
氯化钠的 100 mL 具塞试管中，剧烈震荡 1 min，静

置 30 min，准确吸取上清液 1 mL，加入 1∶1 甲醇水溶

液（v∶v）1mL，混匀后过 0.22 μm 滤膜，待测。

土壤样品：准确称取 10.00 g 样品于 50 mL 塑料

离心管中，加入 10 mL 蒸馏水，震荡至土壤样品与

水 完 全 混 匀 ，加 入 20 mL 乙 腈 溶 液 ，涡 旋 混 匀

2 min。加入7 g氯化钠后，剧烈震荡1 min，6 000 r/min
高速离心 5 min，准确吸取上清液 1 mL，加入 1∶1 甲

醇水溶液（v∶v）1mL，混匀后过 0.22 μm 滤膜，待测。

1.3.2 色谱条件

色 谱 柱 ：ACQUTTY UPLC BEH C18（2.0 mm×
100 mm，3 um）；柱温 40 ℃；进样体积 3 μL；流动相

A为0.1%甲酸水溶液，B为甲醇，流速为0.3 mL/min。

洗脱梯度：初始 30%B，0.5 min 20%B，3 min 30%B。

1.3.3 质谱条件

采用ESI正离子MRM监测模式，雾化气50.0 L/h，

辅 助 加 热 气 50.0 L/h，气 帘 气 30.0 L/h，喷 雾 电 压

5 500 V，辅助加热气 550 ℃。离子对和碰撞能量参

数见表 1。

表 1 离子对和碰撞能力参数

化合物

噻虫嗪

噻虫胺

离子对
/（m·z－1）

292.0>211.2*
292.0>181.1

250.2>169.0*
250.2>132.1

保留时间
/min
1.31

1.66

碰撞能力
/eV
20
21
19
24

去簇电压
/V
29
28
25
25

1.3.4 标准溶液制备

将噻虫嗪、噻虫胺用乙腈配置成 100 mg/L 的标

准储备液，-20 ℃储存备用。

1.4 数据处理

本试验数据采用 WPS365 进行统计分析。 
2 结果与分析

2.1 总离子流色谱图

按照上述仪器条件，对 0.1 mg/L 的噻虫嗪、噻

虫胺混合标准品进行检测，2 min 以内能够很好的

进行分离，未出现杂质干扰峰（图 1）。
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图 1 噻虫嗪、噻虫胺总离子流色谱图

2.2 方法线性范围、相关系数及检出限

用芹菜和土壤空白样品基质溶液分别配置质

量浓度为0.001、0.01、0.02、0.05、0.1、0.2、0.5、1.0 mg/L
的混合标准溶液进行检测，以农药的质量浓度为横

坐标，峰面积为纵坐标，绘制标准工作曲线。两种

不同基质的标准工作曲线在 0.001~1.0 mg/L 范围内

两种农药线性关系均良好，相关系数 r 为 0.995 41~
0.999 28，能够满足仪器分析要求。检出限以 3 倍

信噪比计算，定量限以 10 倍信噪比计算（表 2）。

2.3 方法准确度和精密度

在芹菜和土壤样品中分别添加成浓度为 0.10、

0.50、1.00 mg/L 的 2 种混合标准工作溶液进行回收率

试验（n=3），得到平均回收率和相对标准偏差（Relative 
standard deviation，RSD）。结果表明，噻虫嗪和噻虫胺

的回收率为 88.25%~106.98%，RSD 为 0.18%~5.08%，

符合农药残留检测分析要求（表 3）。
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表 3 噻虫嗪、噻虫胺在不同基质中回收率

及相对标准偏差（n=3） %

基质

芹菜

土壤

添加水平

0.10
0.50
1.00
0.10
0.50
1.00

噻虫嗪

平均回收率

91.56
98.25
96.03
88.25
92.34
96.61

RSD
3.01
0.18
1.02
3.88
2.56
0.89

噻虫胺

平均回收率

94.70
92.64
99.30
94.51

106.31
106.98

RSD
2.12
1.59
2.14
3.57
5.08
1.43

3 讨论与结论

本研究建立了高原环境下简单、稳定、高效测定
芹菜和土壤中噻虫嗪及其代谢物噻虫胺残留的液相
色谱-串联质谱法，该方法前处理简单快速，结果重现
性较好，精密度和准确度符合农药残留检测分析要求，
检出限较低，可适合于高原环境下大批量测定芹菜和
土壤中噻虫嗪及其代谢物的残留。对下一步研究高
原环境下噻虫嗪及其代谢物噻虫胺在芹菜-土壤系统
中的残留和消解规律研究提供了良好的基础。
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表 2 噻虫嗪和噻虫胺在芹菜及土壤中的线性方程、

相关系数和检出限

化合物

噻虫嗪

噻虫胺

基质

芹菜

土壤

芹菜

土壤

保留时间/min
1.31
1.31
1.66
1.66

线性范围/mg·L-1

0.001~1.0
0.001~1.0
0.001~1.0
0.001~1.0

线性方程

y = 20 354 590 x + 457 842
y = 24 548 867 x + 545 692
y = 11 411 812 x + 128 489
y = 10 433 595 x + 237 555

相关系数 r

0.997 77
0.997 60
0.999 28
0.995 41

检出限/（mg·kg-1）

1.02×10-4

6.17×10-5

1.51×10-4

1.09×10-4

定量限（mg·kg-1）

3.41×10-4

2.06×10-4

5.04×10-4

3.63×10-4
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