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摘要：[目的]建立草莓中氟唑菌酰胺残留量的测定方法。[方法]采用乙腈提取，氨基固相萃取柱净化，高效液相色谱法

测定。[结果]添加氟唑菌酰胺水平为0.05、0.1、0.5 mg/kg，平均回收率分别为83.5%、89.6%和90.4%，相对标准偏差分别为

7.1%、4.9%和2.0%，检出限为0.05 mg/kg。[结论]方法操作简单，定量准确，重现性好。
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Determination of Fluxapyroxad Residues in Strawberry
by HPLC with Solid Phase Extraction

LIU Lei, SHAO Hui, LI Hui, LI Na, LI Jing, ZHANG Yu-ting, GUO Yong-ze
(Tianjin Institute of Agricultural Quality Standard and Testing Technology, Tianjin 300381, China)

[Aims] The HPLC method for the determination of fluxapyroxad residues in strawberry was established.
[Methods] The samples were extracted with acetonitrile, then purified with amino solid-phase extraction column and
detected by HPLC. [Results] The precision and accuracy of the method were assessed by adding fluxapyroxad standard
material into strawberry at three concentration levels (0.05, 0.1, 0.5 mg/kg) using five replicates at each level. The
average recoveries of fluxapyroxad were 83.5, 89.6 and 90.4% , the RSDs were 7.1, 4.9 and 2.0% , respectively. In
addition, the limit of detection was 0.05 mg/kg. [Conclusions] The method is easy, accurate and reproduceable.
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氟唑菌酰胺(fluxapyroxad)，化学名称3-(二氟甲基 )-

1-甲基-N-(3',4',5'-三氟二苯-2基)吡唑-4-羰酰胺。氟唑

菌酰胺是德国巴斯夫公司开发的杀菌剂，在化学结构上

属甲酰胺类化合物，是以作为琥珀酸脱氢抑制剂发挥作

用的杀菌剂。它能抑制孢子的发芽、芽孢管的伸长、菌丝

体的生长和孢子的形成，对真菌疾病表现出极好的预防

和治疗效果，田间试验表明它对谷物、大豆、玉米、油菜

和多种特种作物中的许多主要疾病具有高效和高选择

性的防治作用[1]。

Dong等 [2]报道了氟唑菌酰胺在谷物、水果和蔬菜中

的液相色谱-串联质谱残留量测定方法，除此之外，目前

尚没有任何其他氟唑菌酰胺残留量测定方法研究的报

道。基于此，本研究建立了草莓中氟唑菌酰胺残留量的

固相萃取-高效液相色谱测定方法。高效液相色谱仪响

应稳定，更重要的是不需要基质匹配标样定量，免去了

实际检测中难以找到相同基质空白的难题，定量更加准

确，可作为液相色谱-串联质谱法的重要补充。本方法为

研究氟唑菌酰胺的残留消解动态，进而为氟唑菌酰胺的

登记和合理使用提供技术支撑，对保障食品安全具有重

要意义。

1 材料与方法

1.1 实验材料

1.1.1 仪器设备

Agilent 1200 SL型高效液相色谱仪(带DAD检测器)，

电子天平(感量为0.01 g)，IKEA匀浆机，高速离心机，BUCHI

旋转蒸发器，涡旋混合器，固相萃取装置，精密移液枪。

1.1.2 试剂

乙腈、氯化钠和甲苯为分析纯，甲醇为色谱纯，水为

超纯水。氨基固相萃取柱：500 mg，3 mL。氟唑菌酰胺标

准品：纯度99.7 %，德国巴斯夫公司。

1.2 样品前处理

称取10 g试样(精确到0.01 g)于50 mL具塞离心管中，

加20 mL乙腈，15 000 r/min匀浆提取1 min，加入3 g氯化钠，
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再匀浆提取1 min，3 000 r/min离心5min，取上清液10 mL，

在40 ℃水浴中旋转蒸发浓缩至干，待净化。

氨基固相萃取柱用前加入2 mL乙腈-甲苯(体积比

3颐1)预淋洗，弃去淋洗液，待液面到达柱填料顶部时，用

2 mL乙腈-甲苯(体积比3颐1)溶解浓缩残留物并转移至柱

中，收集洗脱液，重复4次，合并洗脱液在40 ℃水浴中旋

转蒸发浓缩至干，加入2 mL甲醇涡旋溶解，过0.45 滋m滤

膜，待测。

1.3 仪器条件

色谱柱：ZORBAX C18，4.6 mm×50 mm，1.8 滋m；柱

温：45℃；流动相：甲醇-水(体积比75颐25)；流速：0.5 mL/min；

运行时间：10 min；检测器：DAD；波长：氟唑菌酰胺在

254 nm；进样量：5 滋L；保留时间：1.91 min。

1.4 定性

进行样品测定时，如果检出色谱峰的保留时间与标

准品的保留时间一致，且紫外吸收光谱图也相同，则可

判断样品中存在这种农药化合物。

1.5 定量

以外标标准曲线法定量，并且保证所测化合物响应

在仪器线性范围之内。

2 结果与讨论

2.1 检测波长的优化

通过进氟唑菌酰胺标准工作溶液到高效液相色谱

仪，得到氟唑菌酰胺的紫外吸收光谱图，见图1。在210、

230 nm处有2个吸收高峰，但是进草莓对照样品发现，在

这2处吸收高峰有杂质干扰，从兼顾方法灵敏度和定量

准确性综合考虑，确定检测波长为254 nm。

2.2 流动相的确定

本研究选用快速分离反相C18色谱柱作为分离柱，甲

醇和水作为流动相，可实现氟唑菌酰胺和其他化合物的

快速分离，保留时间仅为1.91 min。对流动相的比例进行

了优化，结果表明当甲醇和水的比例为70颐30时，保留时

间延长为2.58 min；当比例为60颐40时，保留时间延长为

6.20 min；但在这2个流动相比例下，在保留时间处均有

杂质峰干扰，只有当甲醇和水的比例为75颐25时，恰好可

以避开杂质峰干扰，见图2~4。

2.3 洗脱液体积的确定

空白样品经提取离心后，取上清液10 mL浓缩至干，

添加氟唑菌酰胺标准工作溶液，过柱净化，每次用2 mL

乙腈-甲苯(体积比3颐1)洗脱液洗涤浓缩残留物并转移至

柱中，单独收集，浓缩至干，定容检测，重复7次。检测结

果表明，随着洗脱液体积的增加，氟唑菌酰胺被逐渐洗

脱出来：第1个2 mL洗脱回收率为15%；第2个2 mL洗脱

回收率为62%；第3个2 mL洗脱回收率为13%；第4个2 mL

洗脱回收率为3%、第5~7个2 mL均为未检出；各馏分回

收率见图5。因此，确定洗脱液的总体积为8 mL，具体洗

脱方法为用2 mL乙腈-甲苯(体积比3颐1)溶解浓缩残留物

并转移至柱中，收集洗脱液，重复4次。

图 1 氟唑菌酰胺的紫外吸收光谱图

图 2 氟唑菌酰胺标样 2.5 mg/L谱图

图 3 草莓对照谱图

图 4 草莓添加 0.5 mg/kg谱图
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2.4 标准曲线线性关系分析

配制氟唑菌酰胺标准工作溶液系列质量浓度2.5、

1.25、0.25、0.125、0.05 mg/L，分别进样5 滋L，以进样量为

横坐标、峰面积为纵坐标做标准曲线，得线性方程为y =

5.805 7x - 0.041，r = 0.999 7，可见在0.05～2.5 mg/L，线

性关系良好。

2.5 方法的准确度、精密度和灵敏度

添加氟唑菌酰胺水平为0.05、0.1、0.5 mg/kg，平均回

收率分别为83.5%、89.6%和90.4%，相对标准偏差分别为

7.1%、4.9%和2.0%，见表1。平均回收率和相对标准偏差

均满足农药残留分析对准确度和精密度的要求。本方法

氟唑菌酰胺检出限为0.05 mg/kg。

3 结论

建立了草莓中氟唑菌酰胺残留量的固相萃取-高效

液相色谱测定方法。方法样品前处理操作简单，定量准

确，重现性好，在实际样品测定中准确高效，可作为液相

色谱-串联质谱法的重要补充。
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图 5 各馏分回收率图

表 1 方法的准确度和精密度测定结果

添加水平 /
(mg·kg-1)

0.05
0.1
0.5

平均值
83.5
89.6
90.4

相对标准
偏差 /%

7.1
4.9
2.0

回收率 /%
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81.3
89.6
89.0

Ⅰ
90.6
86.1
88.2

Ⅱ
88.5
87.7
92.1

Ⅲ
76.0
97.1
92.1

Ⅳ
81.3
87.3
90.6

Ⅴ
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