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高效液相色谱法测定阿维菌素
在枸杞果实中的残留动态

Ξ

张　怡, 张宗山, 王　芳, 张　蓉
(宁夏农林科学院 植物保护研究所, 宁夏 银川 750002)

　　[摘　要 ]　采用高效液相色谱法研究了 1. 8% 阿维菌素乳油在枸杞果实内的残留动态和最终残留量。结果表

明, 阿维菌素在枸杞果实内消解较快, 在 6 和 12 m göL 浓度下, 施药后 7 d 枸杞果实内的阿维菌素残留分别为0. 008

和 0. 010 m gökg, 7 d 后均未检出阿维菌素残留, 半衰期为 1. 34～ 1. 50 d, 在使用推荐浓度 6 m göL、施药 2 次的情况

下, 最后一次施药 7 d 后, 在枸杞果实内未检出阿维菌素, 说明阿维菌素在推荐剂量下使用对枸杞果实的食用是安

全的。
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　　阿维菌素是由阿佛曼链球霉菌经微生物发酵、

提取等工艺生产的抗菌素类杀虫剂, 其杀虫机制不

同于一般杀虫剂, 主要是通过阻碍害虫运动神经信

号的传递使害虫麻痹致死。阿维菌素以胃毒作用为

主, 兼有触杀作用, 具有药效持久、不易产生抗药性、

与其他农药使用无交互抗性等特点, 被广泛用于防

治果树、蔬菜、花卉等多种作物的双翅目、同翅目、鳞

翅目以及螨类害虫。由于该药的广泛使用, 国际贸易

中对其残留指标的检测十分重视。目前, 国内对于阿

维菌素在水果、蔬菜中的残留检测报道较少。在宁夏

枸杞种植区, 该农药是防治枸杞瘿螨的首选药剂, 对

枸杞蚜虫有很好的防治效果, 用量较大。但对该药在

枸杞中的残留动态研究尚未见报道。为此, 本研究采

用高效液相色谱法研究了 1. 8% 阿维菌素乳油在枸

杞果实内的残留动态和最终残留量, 以为了解该药

使用中的残留情况并制定合理的使用方法提供依

据。

1　材料与方法

1. 1　仪器和试剂

　　仪器: A gilen t 1100 型液相色谱仪 (FLD 检测

器, 色谱工作站) , YW G2C 18 色谱柱 (长 250 mm ×

4. 6 mm , 德国A gilen t 公司) , 组织捣碎机 (10 000 rö

m in) , 旋转蒸发器, 食品加工机等。TX216 型背负式

喷雾器 (工作压力为 0. 2～ 0. 3 M Pa, 工作行程为 80

～ 210 mm , 喷孔直径为1. 0 mm )。

试剂: 1. 8% 齐螨素乳油 (北京华绒生物激素

厂) ; 阿维菌素标准品 (99. 0% ) (浙江大学提供) ; 甲

醇为H PL C 级; 无水硫酸钠 (分析纯, 500 ℃灼烧4 h,

贮于密封瓶内)。其他试剂为A R 级。

1. 2　田间试验

田间试验在宁夏农林科学院枸杞研究所进行。

1. 2. 1　消解动态试验　消解动态试验按一次施药

多次取样方法进行, 用“TX216 型”背负式喷雾器按

推荐浓度 6 m göL 和推荐浓度的 2 倍量 12 m göL 两

种剂量进行叶面喷雾, 药液用量为1 350 kgöhm 2。设

清水喷雾为对照区。每处理1 个小区, 每小区9 株枸

杞树, 重复3 次。分别于施药后1 h 和1, 3, 5, 7, 14,

21, 28 d 采集枸杞成熟鲜果, 于- 20 ℃冰箱中保存。

1. 2. 2　最终残留试验　按推荐浓度6 m göL 2 次喷

药, 第一次喷药7 d 后进行第2 次喷药, 于第2 次喷药

后 7, 14, 21 d 分别采集枸杞成熟果实, 于- 20 ℃冰

箱中保存。

1. 3　枸杞果实中阿维菌素残留量检测

1. 3. 1　阿维菌素的提取　将所取样品缩分出1 000

g, 用食品加工机捣碎, 均分成 2 份, 装入洁净容器

内, 密封, 作为试样。称取20. 0 g 试样于150 mL 三角

瓶中, 加入40 mL 丙酮, 在组织捣碎机中捣碎5 m in。
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匀浆液经两层滤纸抽滤, 滤渣用20 mL 丙酮洗涤, 合

并洗涤液到500 mL 分液漏斗中。然后加入 50 göL
硫酸钠水溶液50 mL , 摇匀。用50 mL 二氯甲烷萃取

3 次, 每次振摇1 m in。合并3 次二氯甲烷萃取液, 于

旋转蒸发器上浓缩后, 转移至5 mL 离心管, 用N 2 吹

干。

1. 3. 2　液相色谱检测条件　色谱柱为YW G2C18,

长250 mm ×4. 6 mm。流动相为V (甲醇)∶V (水) =

95∶5, 流速1. 0 mL öm in; 激发波长364 nm ; 发射波

长470 nm。柱温为室温。进样量为20 ΛL。最小检出

浓度0. 001 m gökg; 最小检出量4. 0×10- 10g。测定色

谱图见图1～ 图3。

图 1　阿维菌素标样色谱图

F ig. 1　Standard ch rom atogram of A bam ectin

图 2　空白样品色谱图

F ig. 2　Ch rom atogram of A bam ectin in b lank w o lfberry

图 3　枸杞样品中阿维菌素图谱

F ig. 3　Ch rom atogram of A bam ectin in w o lfberry

1. 4　阿维菌素标准曲线的制作

将阿维菌素标准品配制成 1. 92, 19. 2, 192, 960

和1 920 ΛgöL 的标准系列溶液, 进行液相色谱测定

(进样量为 20 ΛL ) , 以标准溶液浓度为横坐标, 以峰

面积为纵坐标绘制标准曲线。

1. 5　阿维菌素添加回收率的测定

称取20 g 枸杞鲜果对照样品于150 mL 三角瓶

中, 分别加入 0. 016, 0. 16, 1. 6 m göL 阿维菌素标准

样液, 制成含量分别为 1. 6, 16, 160 Λgökg 的样品。

然后按上述枸杞果实中阿维菌素的提取方法提取并

检测。计算阿维菌素回收率。

1. 6　计算方法

阿维菌素残留量计算公式:

X =
h × c

h′×m
×V 。

式中, X 为阿维菌素残留量 (m gökg) ; h 为样液中阿

维菌素峰面积; h′为标准工作溶液中阿维菌素峰面

积; c 为标准工作溶液浓度 (ΛgömL ) ; m 为所取试样

量 (g) ; V 为样液定容体积 (mL )。

阿维菌素降解率计算公式:

D = [ (M - N ) öN ] × 100%。

式中, D 为降解率; M 为样品中阿维菌素的含量

(m gökg ) ; N 为对照样品中阿维菌素的含量

(m gökg)。

阿维菌素消解动态方程:

C t = C 0e- k t

式中, C t 为施药后间隔 t 时的农药浓度; C 0 为施药后

的原始沉积量; k 为消解速率常数; t 施药后时间。

2　结果与分析

2. 1　阿维菌素标准曲线

　　阿维菌素标准曲线见图 4, 该标准曲线的方程

为: y = 1. 571 5x + 16. 223, R
2= 0. 998 7。由图 4 可

知, 阿维菌素浓度在1. 92～ 1 920 ΛgöL , 其含量与峰

面积有良好的线性关系。
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图 4　阿维菌素的标准曲线

F ig. 4　Standard curve of abam ectin w ith H PL C

2. 2　阿维菌素在枸杞果实中的添加回收率

阿维菌素添加回收率试验结果见表1。由表1 可

知, 枸杞鲜果中阿维菌素的添加回收率为91. 2%

～ 94. 3% , 标准偏差0. 80%～ 2. 55% , 表明本试验的

分析方法符合农药残留分析要求。

2. 3　阿维菌素在枸杞果实中的消解动态

阿维菌素在枸杞果实中的消解动态见表2。由表

2 可以看出, 2 种浓度处理, 在喷药当天阿维菌素在

枸杞果实中的残留量分别为0. 350 和0. 302 m gökg;

喷药后7 d, 阿维菌素在枸杞果实内的残留量分别为

0. 008 和0. 010 m gökg, 降解率分别为97. 71% 和96.

69% , 7 d 后均未检出阿维菌素。

对消解动态数据进行回归处理, 消解动态曲线符

合一级动力学方程。在推荐剂量和加倍剂量处理下阿

维菌素在枸杞果实中的残留动态方程分别为C =

0. 146 2e- 0. 516x ( r= 0. 879 4) 和C = 0. 203 1e- 0. 463 4x

(r= 0. 973 6) , 半衰期分别为1. 34 d 和1. 50 d。

表 1　阿维菌素在枸杞果实上添加回收率的试验结果

T able 1　R ecovery of abam ectin in w o lfberry fru it samp les fo rt ified w ith know n amounts of the insecticide %

添加水平ö
(Λg·kg- 1)

Po rtification level

回收率 Rate of recoverry

É Ê Ë

平均回收率ö%
A verage rate
of recoverry

标准偏差
Standard
deviation

1. 6 95. 1 93. 5 94. 2 94. 3 0. 80

16 89. 6 92. 3 91. 8 91. 2 1. 44

160 96. 2 92. 3 91. 4 93. 3 2. 55

表 2　阿维菌素在枸杞果实内的消解动态

T able 2　R esidual dynam ics of abam ectin in w o lfberry fru it

施药后天数öd
D ays after
app lication

6 m göL 12 m göL

残留量ö(m g·kg- 1)
Residue do sage

降解率ö%
D isappearance

rate

残留量ö(m g·kg- 1)
Residue do sage

降解率ö%
D isappearance

rate

0 0. 350 0 0. 302 0

1 0. 069 80. 29 0. 099 67. 22

3 0. 011 96. 86 0. 038 87. 42

5 0. 008 97. 71 0. 018 94. 04

7 0. 008 97. 71 0. 010 96. 69

14 ND ND

21 ND ND

28 ND ND

消解方程
D egredation equation C = 0. 146 2 e- 0. 516x ( r= 0. 879 4) C= 0. 203 1 e- 0. 463 4x ( r= 0. 973 6)

　　注: ND 为低于最小检测浓度0. 001 m gökg。

N o te: ND m eans no detection, o r < 0. 001 m gökg.

2. 4　阿维菌素在枸杞果实中的最终残留

对阿维菌素在枸杞果实内的最终残留检测结果

表明, 按推荐浓度6 m göL 两次施药, 施药7 d 后阿维

菌素在枸杞果实内的最终残留量均未检出。

3　讨　论

目前, 国内已有关于阿维菌素在几种蔬菜中的

残留动态研究报道[123 ]。国际上对阿维菌素最高残留

量 (M RL ) 的要求: 联合国粮农组织和世界卫生组织

(FAO ) 所属的食品中农药残留立法委员会

(CCR PF)为5 Λgökg, 美国为20 Λgökg, 欧盟为0. 02

m gökg。枸杞有3 个多月的采收期, 每隔7 d 就需要

采收一次, 枸杞瘿螨是枸杞采收期内的常发性害虫,

为了防治枸杞瘿螨, 需多次喷施阿维菌素, 所以控制

阿维菌素的剂量和用药次数对枸杞生产非常重要。

目前, 我国尚未制定阿维菌素在枸杞中的M RL 值。
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本研究结果表明, 阿维菌素在田间枸杞上使用, 在采

收前7 d 按推荐质量浓度6 m göL 施药, 其残留量均

低于国际上制定的M RL 值, 说明阿维菌素在推荐

剂量下使用对枸杞果实的食用是安全的, 但对其药

用有效成分的影响, 还需要进一步试验验证。
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R esidues of abam ect in in w o lfberry by H PL C

ZHANG Y i, ZHANG Zong- shan ,W ANG Fang, ZHANG Rong
( Institu te of P lan t P rotection, A cad emy of N ing x ia A g ricu ltu ra l and F orestry S cience, Y ing chuan, N ing x ia 750002, Ch ina)

Abstract: T he studies on the final residue and dynam ic degradat ion of 1. 8% abam ect in EC in w o lfber2
ry w ere carried ou t by H PL C. and the resu lts show ed that abam ect in dissipated rap id ly in w o lfberry fru it.

Sp raying at 6 and 12 m göL w ith an in terval of 7 d, the residue w as 0. 008 and 0. 010 m gökg in w o lfberry

fru it, the half life of A bam ect in in w o lfberry fru it w as 1. 34- 1. 50 d. and abam ect in w as no t defected after

7 d of last sp ray at d ilu t ion of 6 m göL. T hu s, th is pest icide is safe w hen app lied on w o lfberry fru it a t rec2
omm ended ra tes.

Key words: abam ect in; w o lfberry; residue dynam ic; H PL C

　　 (上接第180 页)

Abstract ID : 1671-9387 (2006) 12-0174-EA

Iso la t ion and iden t if ica t ion of sym b io t ic bacteria associa ted

w ith en tom opathogen ic nem atodes

W ANG Y ong-hong, ZHANG X ing
(B iora tiona l P esticid es R esearch and S erv ice Cen ter,N orthw est A & F U niversity , Y ang ling , S haanx i 712100, Ch ina)

Abstract: T he pheno types and b iochem ical characterist ics of the sym b io t ic bacteria associa ted w ith

S teinernem a sp. YL 001 and S teinernem a sp. YL 002 w ere studied to determ ine the taxonom ic classif ica t ion.

T hese characterist ics of bo th sym b io t ic bacteria w ere con sisten t w ith o ther st ra in s of X . nem a top h ila and

X . bov ien ii in mo rpho logica l and b iochem ical p ropert ies respect ively. O n the basis of the pheno types and

b iochem ical characterist ics analysis, bo th sym b io t ic bacteria shou ld belong to the species of X . nem a top h ila

and X . bov ien ii.

Key words: en tomopathogen ic nem atodes; sym b io t ic bacteria; iso la t ion of sym b io t ic bacteria; iden t if ica2
t ion of sym b io t ic bacteria

481 西北农林科技大学学报 (自然科学版) 第 34 卷


