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摘要：为明确啶虫脒在食用百合上的残留和膳食风险，采用液相色谱-质谱联用检测江苏、湖南、湖

北和四川等地鲜百合和干百合中啶虫脒的残留量和消解动态，并对膳食风险进行评估。 结果表明，
啶虫脒在江苏和湖南食用百合上的降解半衰期分别为6.2 d和5.5 d，其消解动态符合一级反应动力

学方程。 最后1次药后7、10和14 d， 啶虫脒 在四地鲜 百合和干百 合中的最终 残留量均小 于0.01
mg/kg，低于啶虫脒在我国鲜百合和干百合中最大残留限量（MRL）0.02和0.05 mg/kg。慢性膳食暴露

风险评估显示，啶虫脒对膳食风险贡献小。 因此，根据推荐方式规范施药，啶虫脒在食用百合上的

残留符合国家农药残留相关标准，且残留量不会对居民健康产生不利影响。
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Abstract: In order to determine the dietary risk of acetamiprid in edible lilies, the residual and degradation dynamics of

acetamiprid in fresh and dry lilies from Jiangsu, Hunan, Hubei and Sichuan were detected by LC-MS, and the dietary risk

was evaluated. The results showed that the half-lives of acetamiprid in edible lilies in Jiangsu and Hunan were 6.2 d and

5.5 d, respectively. The degradation kinetics of acetamiprid accorded to the first-order reaction kinetics equation. The final

residues of acetamiprid in fresh and dried edible lilies in Hubei, Sichuan, Jiangsu and Hunan were below 0.01 mg/kg,

which was lower than the maximum residue limits (MRL) of acetamiprid in fresh/dry edible lily (0.02/0.05 mg/kg). Chronic

dietary exposure risk assessment showed that acetamiprid had little contribution to dietary risk. According to the

recommended application method, the residual acetamiprid in edible lilies met the relevant national standards of pesticide

residues, and the final residues had not adverse effects on human health.
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食用百合是一种常见的具保健作用的高营养

价值蔬菜，其鳞茎不仅富含蛋白质、糖类、维生素

等，而且含有多种微量元素[1]。中医认为食用百合有

一定的安神、清热等功效，是药食同源农产品，深受

大众喜爱。随着人们对自身健康的关注程度不断提

高，大众对食用百合的需求量逐步上升，其种植面

积逐渐增加[2]。而随着食用百合种植面积的扩大，

有效合理防治病虫害也变得尤为关键，化学防治仍

为目前主要防治手段。食用百合上常发生的病害有

立枯病、叶枯病及病毒病等，常发生的虫害包括蚜

虫、蛴螬、蓟马、小地老虎、潜叶蝇等[3-5]。但截至目前，

食用百合上已登记的农药大多为杀菌剂和除草剂，

而登记用于防治虫害的杀虫剂产品很少。杀虫剂产

品只有2种，25%氯氟·噻虫胺微囊悬浮-悬浮剂用于

防治蛴螬等地下害虫，80%烯啶·吡蚜酮水分散粒剂

用于防治蚜虫。
啶虫脒是全球第3个商品化的氯化新烟碱类杀

虫剂，为作用于烟碱乙酰胆碱受体的神经毒剂[6-7]。
除对害虫具有触杀和胃毒功能外，啶虫脒还具有内

吸渗透作用，可渗透至作物的根、茎、叶等部位，用

于防治危害叶背及心叶的害虫。因此，啶虫脒可通

过干扰害虫的中枢神经系统从而有效防治刺吸式

口器害虫（蚜虫、蓟马等）。通过查询中国农药信息

网可知，啶虫脒尚未在食用百合上登记，已登记的

作物主要有黄瓜、柑橘、甘蓝、菠菜、莲藕、萝卜、芹
菜、豇豆、烟草、棉花、苹果树、小麦、水稻、茶树等，

防治对象多为蚜虫，另外还有蓟马、跳甲、飞虱、白
粉虱、茶小绿叶蝉等[8]。在残留分析方面，已有的报

道主要采用气相色谱（ECD检测器）法[9-11]、液相色谱-

质谱联用（LC-MS/MS）法[6,12-13]、超高相液相-串联质

谱（UPLC-MS/MS）法[14-20]对啶虫脒在棉花、苹果、黄
瓜、白菜、菠菜、大蒜、冬瓜、菊花、茉莉花、陈皮等作

物及中草药中的残留量进行了检测，但未见对食用

百合中啶虫脒残留、消解动态进行的相关研究。
鉴于啶虫脒具有良好的杀虫效果，尤其在防治

蚜虫时使用较多，而蚜虫的危害又较为普遍，导致

农户在食用百合虫害防治中使用啶虫脒的概率增

大，因此其在食用百合中的残留以及膳食摄入风险

值得关注。本研究采用改进的前处理方法，利用液

相色谱质谱串联法（HPLC-MS），通过对不同食用百

合种植地区鲜百合和干百合上啶虫脒残留量、消解

量的测定以及膳食风险评估，以明确其在食用百合

上的残留情况、消解规律和膳食摄入风险，为其在

食用百合上安全施用和相关产品登记提供支撑。

1 材料与方法

1.1 供试材料与试剂

试验在江苏省宜兴市周铁镇、湖南省郴州市龙

市乡、湖北省恩施市三岔乡和四川省绵阳市八角镇

进行。供试品种为卷丹百合，露地栽培。
啶虫脒（acetamiprid）标准品（质量分数≥99%），

农业农村部环境保护科研监测所（天津）；70%啶虫

脒水分散粒剂，山东圣鹏科技股份有限公司；甲醇、
乙腈（色谱纯），德国Merck公司；PSA（N-丙基乙二

胺）填料（色谱纯），天津博纳艾杰尔科技有限公司；

其余试剂为分析纯，西陇科学股份有限公司提供；

试验用去离子水均为超纯水（18.2 MΩ/cm）。
1.2 仪器与设备

Agilent 1290-6470液相色谱质谱联用仪，美国

安捷伦公司；HM100刀式研磨仪，北京格瑞德曼仪

器设备有限公司；WH-3涡流混合仪，上海沪西分析

仪器厂有限公司；DMT-2500多管式漩涡混匀仪，常

州 良 友 仪 器 有 限 公 司 ；ME155DU电 子 天 平（0.1
mg），上海梅特勒公司；DJ2002M电子天平（0.01 g），

东方化玻（北京）科技有限公司；精密移液枪（0.2 mL、
1 mL），德国Eppendorf公司。
1.3 试验设计

按《农药残留试验准则》要求设置试验小区，并

按用药剂量从低到高顺序排列，小区间设保护行，

并设置空白对照小区。70%啶虫脒水分散粒剂防治

蓟马推荐有效成分用量为29～44 g/hm2，用水量为

750 L/hm2；在生长中期通过喷雾方式施药，施药次

数为1～2次，推荐的施药间隔期为7 d。
消解动态试验按有效成分用量66 g/hm2于食用

百合生长中期施药；最终残留试验分别采用低有效

成分用量44 g/hm2和高有效成分用量66 g/hm2施药。
各设2次和3次施药处理，施药间隔期为7 d，每个处

理重复3次，小区面积15 m2。采样时间距最后1次施

药的间隔时间分别为7、10、14 d。
1.4 样品制备

1.4.1 样品采集与保存

百合植株样品和鳞茎样品的取样与高美静等[21]

报道的食用百合取样方法一致。消解动态试验中采集

的百合植株样品取2份各150 g；最终残留试验采集

的鳞茎样品分为鲜样和干样，分别取250 g样品2份

和150 g样品2份。以上样品均于-20℃保存，待测。
1.4.2 样品前处理方法

采用改进的QuEChERS前处理技术。称取5.0 g
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待测样品于离心管内，先后加入2.0 g氯化钠、20 mL
乙腈，振荡混匀约20 min，经5 000 r/min离心后，转移

上清液至离心管内；再加入0.025 g PSA填料，经漩涡

振荡后，5 000 r/min离心，上清液用0.22 μm滤膜过

滤后待测。
1.5 液体色谱-串联质谱检测方法

色谱条件：Agilent ZORBAX SB-C18色谱柱（2.1
mm×50 mm，1.8 μm）；流动相为乙腈＋0.1%甲酸水

溶液（体积比80∶20）；进样量为5 μL；柱温为35℃。
质谱条件：多重反应监测（MRM），正离子模式，

定量离子对223.1/126，定性离子对223.1/56；离子源

温度为300℃；毛细管电压3 500 V；雾化气0.45 MPa，
干燥气0.10 MPa，辅助气0.48 MPa。
1.6 膳食摄入风险评估

对食用百合中啶虫脒残留慢性膳食摄入风险

进行评估[6]，依据公式（1）计算食用百合中啶虫脒残

留慢性膳食摄入风险占每日允许摄入量（ADI）的份

额（%ADI）。

%ADI/%= STMR×0.000 46
bw×ADI ×100 （1）

式中：STMR为规范试验残留中值（mg/kg）；bw
为体重，按63 kg计；ADI为0.07 mg/kg[22]；0.000 46为

居民日均食用百合消费量（kg）。其数值计算依据如

下：根据最新百合市场调查报告数据和文献调研情

况，我国食用百合的种植面积约为2万hm2[23]，平均产

量约为 12 000 kg/hm2[24-25]，按照我国人口14.117 8
亿人，消费天数365 d，折算出我国居民日均食用百

合消费量。
1.7 数据处理

试验数据采用Excel 2016软件制作。

2 结果与分析

2.1 检测方法的线性关系及检出限

将质量浓度100 mg/L的啶虫脒标准溶液分别用

百合植株、干百合和鲜百合基质稀释配制0.5、0.2、
0.1、0.05、0.02、0.01、0.005、0.002、0.001 mg/L系列标

样溶液。在上述液相色谱-串联质谱条件下进行测定，

并以啶虫脒质量浓度为x，峰面积为y，制作标准曲

线。结果表明，在0.001～0.5 mg/L范围内，啶虫脒在干

百合中的线性回归方程为y=206.638059x-432.381177，
相关系数R2=0.999 5；在鲜百合中的线性回归方程为

y=90.812 081x＋160.724 906，相关系数R2=0.999 9；在

植株中的线性回归方程为y=44.611 816x-93.530 037，

相关系数R2=0.999 7。方法的线性关系良好。在上述

检测条件下，啶虫脒的检出限（即3倍信噪比时所测

得的质量）为1.8×10-4 ng。
2.2 检测方法的准确性和精密度

分别在空白百合植株、干百合和鲜百合中添加

0.01、0.1和1 mg/kg的啶虫脒，重复5次，用上述分析

方法测定回收率，并计算相对标准偏差，结果见表

1。由表1可知，在0.01～1 mg/kg添加水平下，百合植

株、鲜百合和干百合中啶虫脒的平均回收率分别为

83%～102%、82%～87%和89%～100%。在上述仪器

条件下啶虫脒在百合中的定量限为0.01 mg/kg。

2.3 啶虫脒在食用百合中的消解动态

在江苏和湖南两地的消解试验中，啶虫脒在百

合植株中的残留量随时间逐渐降低（图1），其消解

动态符合一级动力学方程。按照消解时间（x）和残

留量（y）进行回归。啶虫脒在江苏百合植株上的消

解动力学方程为y=0.353 4e-0.111x，R2=0.933 6，半衰期

为6.2 d；在湖南百合植株上的消解动力学方程为

y=0.432 0e-0.124x，R2=0.825 6，半衰期为5.5 d（表2）。

样品 添加水平/(mg/kg) 平均回收率/% 相对标准偏差/%

百合植株

0.01 97 5

0.10 102 5

1.00 83 4

鲜百合

0.01 82 2

0.10 87 4

1.00 85 5

干百合

0.01 89 6

0.10 100 4

1.00 91 3

表 1 啶虫脒在食用百合中的添加回收率及相对标准偏差

图 1 啶虫脒在食用百合上的消解趋势

地点
原始沉积量/

(mg/kg)
动力学方程 R2 消解

半衰期/d

江苏 0.52 y= 0.353 4e-0.111x 0.933 6 6.2

湖南 1.00 y=0.432 0e-0.124x 0.825 6 5.5

表 2 啶虫脒在不同地区食用百合植株中的消解动态
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2.4 啶虫脒在食用百合中的最终残留

在湖北恩施、四川绵阳、江苏宜兴和湖南郴州

四地的最终残留试验中，70%啶虫脒水分散粒剂按

低用量44 g/hm2和高用量66 g/hm2分别施药2次和3
次，施药间隔7 d，于末次施药后7、10、14 d采样检

测分析。末次药后7～14 d，啶虫脒在食用鲜百合和

干百合中的最终残留量均小于0.01 mg/kg；规范残

留试验中残留中值（STMR）均为0.01 mg/kg。
2.5 膳食摄入风险

依据公式（1）对食用百合中啶虫脒残留慢性膳

食摄入风险进行评估，将本研究规范残留试验中残

留 中 值STMR（鲜 百 合、干 百 合 均 为0.01 mg/kg）
代入 ，计算可得，啶虫脒在鲜百合和干百合中的慢

性膳食摄入风险占ADI的份额均为0.000 1%，对总

体膳食摄入风险的贡献小。

3 讨论与结论

本研究结果显示，啶虫脒按低用量44 g/hm2和

高用量66 g/hm2（有效成分用量）分别施药2次和3次

情况下，最后1次施药后7、10、14 d取样检测，四地鲜

百合和干百合中的最终残留量均小于0.01 mg/kg，

低于食品安全国家标准中最大残留限量值（MRL）
0.02和0.05 mg/kg[22]。依据推荐方式规范施药情况下，

啶虫脒在食用百合上的残留符合国家农药残留相

关标准。根据膳食摄入风险评估可知，啶虫脒在鲜

百合和干百合中残留慢性膳食摄入风险占ADI的份

额为0.000 1%，膳食摄入风险贡献低。按照推荐剂量

规范施用，啶虫脒在食用百合中的残留量不会对居

民健康产生不利影响。
同其他农药一样，啶虫脒的消解速率受不同地

区环境（温度、湿度及pH）和作物的影响。在大多蔬

菜中，啶虫脒消解半衰期较短，如在茄子中的半衰

期为1.96～2.31 d[26]，在西葫芦（温室栽培）中的半衰

期为1.90～2.50 d[27]，在芥菜中的半衰期为1.02～
1.59 d[28]，在辣椒中的半衰期为2.24～4.84 d[29]，在茉

莉花植株中的半衰期为1.40～1.80 d[12]，在青蒜中的

半衰期为1.40～1.80 d[13]，在毛叶枣中的半衰期为

2.8 d[30]，在豇豆中的半衰期为2.80～4.80 d[31]，在苹果

中的半衰期为2.20～5.10 d[10]，在桃中的半衰期为

3.14～3.92 d[6]；而在一些作物中的消解半衰期较长，

如在水稻植株中的半衰期为7.04～20.4 d[32]，在茶叶

中的半衰期为3.36～16.1 d[33]，在菊花中的半衰期为

2.68～2.85 d[18]，在冬瓜中的半衰期为6.50～8.10 d[13]，
在大棚黄瓜中的半衰期为9.70～10.10 d[34]，在苦菜

中的半衰期为9.9 d[35]。本研究中，啶虫脒在江苏宜兴

和湖南郴州食用百合上的消解半衰期分别为6.2 d
和5.5 d，消解半衰期差异不大。与其他作物比较，其

在食用百合中的消解速率中等，与冬瓜和豇豆中

的接近。
啶虫脒在两地食用百合上的消解率随着采样

时间的延长而增大。在江苏，啶虫脒的原始沉积量

低于湖南地区，消解过程平缓；而在湖南，原始沉积

量较高，施药后3 d啶虫脒快速消解，5 d后消解趋于

稳定。两地不同的气候条件、栽培方式及土壤类型

等因素产生的食用百合生长状况差异可能是造成

啶虫脒在两地食用百合上原始沉积量及代谢消解

速率差异的原因[12,36]。另外，原始沉积量的差异还受

到施药器具、施药人员的影响。
鉴于我国食用百合上登记的杀虫剂种类少，低

毒高效杀虫剂啶虫脒已在其他作物上登记，而在食

用百合上尚未登记，容易导致农户在防治百合虫

害，尤其是易发生的蚜虫、蓟马等虫害时超范围施

用。由于农户缺乏正确施药指导，易导致其膳食暴

露风险增加。近年来随着百姓对药食同源作物的需

求量增大，可考虑啶虫脒在食用百合上登记使用，

以避免超范围施药。本研究结果可为食用百合上登

记施用啶虫脒防治虫害提供参考。
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