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新型杀螨剂乙唑螨腈在苹果不同部位的残留分析 

马  鹏 1, 王联广 1*, 周树娅 1, 季青梅 1, 杨  旭 1, 卢  艳 1, 邓书行 2 

(1. 昭通市绿色食品发展中心, 昭通  657000; 2. 鲁甸县农产品质量安全检验检测站, 昭通  657000) 

摘  要: 目的  明确新型杀螨剂乙唑螨腈在苹果中不同部位的残留特征。方法  本研究参照《农作物中农药

残留试验准则》开展田间试验, 以 30%乙唑螨腈悬浮液为试验对象, 以早熟苹果红露为试材, 在苹果害螨发生

期和果实采收前按推荐剂量和 2 倍推荐剂量对整株果树进行喷雾, 施药后随机采样。采用 QuEChERS-高效液

相色谱法测定不同剂量下乙唑螨腈在苹果不同部位中乙唑螨腈残留。结果  在 0.05~5.00 mg/L 质量浓度范围

内乙唑螨腈在苹果基质中的质量浓度与响应值具有良好的线性关系, 相关系数均大于 0.99。添加回收试验中, 

乙唑螨腈的平均回收率为 98.88%~100.22%(相对标准偏差为 0.34%~0.92%)。检测结果表明乙唑螨腈残留主

要附着在苹果果皮上, 通过内吸传导至果肉的残留很少, 平均残留量呈现出果皮>全果>果肉的趋势。推荐

剂量下, 果皮中残留量最高, 施药后 2 h 为 3.19 mg/kg, 超 3 倍最大残留限量(maximum residue limit, MRL)

值(1 mg/kg), 施药后 5 d 果皮中残留量降至 0.6 mg/kg, 在 1.00 mg/kg (MRL)以下, 安全风险较低。2 倍推荐

剂量下, 施药后 2 h 在果皮中的原始残留量为 5.90 mg/kg, 为推荐剂量下残留量的 1.85倍。2倍推荐剂量下, 施

药后 7 d 在果皮中的残留量为 1.11 mg/kg>1.00 mg/kg (MRL), 仍未达标。结论  苹果果皮是乙唑螨腈的主要残

留部位, 残留量随施药剂量的增加明显增加, 超推荐剂量施用会明显增加残留风险, 直接影响苹果的食品安

全。建议生产中严格遵循推荐剂量施用, 控制施用频次, 执行 7 d 以上采收间隔期, 消费者可通过去皮有效降

低潜在风险。 
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ABSTRACT: Objective  To clarify the residue characteristics of the novel acaricides cyetpyrafen in different parts 
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of Malus domestica. Methods  Field trials were conducted in accordance with the Guidelines for pesticide residue 

trials in crops. The 30% cyetpyrafen suspension was used as the test object, and the early-maturing Malus 

domestica variety Honglu was used as the test material. The whole Malus domestica trees were sprayed with the 

recommended dose and twice the recommended dose during the occurrence period of Malus domestica mites and 

before fruit harvest. Samples were randomly collected after spraying. The residues of cyetpyrafen in different parts 

of Malus domestica at different doses were determined by QuEChERS-high performance liquid chromatography. 

Results  Within the mass concentration range of 0.05–5.00 mg/L, the mass concentration of cyetpyrafen in the 

Malus domestica matrix had a good linear relationship with the response value, and the correlation coefficient was 

greater than 0.99. In the addition recovery test, the average recovery rate of cyetpyrafen was 98.88%–100.22% 

(relative standard deviation was 0.34%–0.92%). The detection results showed that the residues of cyetpyrafen mainly 

adhered to the Malus domestica peel, and the residues conducted to the flesh through internal absorption were very 

few. The average residue amount showed the trend of peel>whole fruit>flesh. Under the recommended dosage, the 

residue level in the fruit peel was the highest, reaching 3.19 mg/kg 2 h after application, which was over 3 times 

the maximum residue limit (MRL) (1 mg/kg). The residue level in the fruit peel dropped to 0.6 mg/kg 5 d after 

application, below the MRL (1.00 mg/kg), indicating a relatively low safety risk. At twice the recommended dose, the 

original residue amount in the peel 2 h after spraying was 5.90 mg/kg, which was 1.85 times that of the recommended 

dose. At twice the recommended dose, the residue amount in the peel 7 d after spraying was 1.11 mg/kg>1.00 mg/kg 

(MRL), still not meeting the standard. Conclusion  The Malus domestica peel is the main residue site of etofenprox. 

The residue amount increases significantly with the increase of the application dose. Applying at doses exceeding the 

recommended level will significantly increase the residue risk and directly affect the food safety of Malus domestica. 

It is recommended that during production, the recommended dosage should be strictly followed for application, and 

the frequency of application should be controlled. It is suggested that a harvest interval of more than 7 d. Consumers 

can effectively reduce potential risks by peeling the fruit. 
KEY WORDS: acaricides; cyetpyrafen; Malus domestica; pesticide residue 
 
 

0  引  言 

苹果作为中国第一大水果, 在种植面积、产量、消费

量等方面均居世界首位[1–3]。苹果叶螨是苹果主要虫害之一, 
主要有山楂叶螨、二斑叶螨和苹果全爪螨等, 以若螨和成

螨刺吸苹果叶片汁液, 破坏叶绿素, 影响光合作用, 从而

危害树体和果实发育[4–6]。在管理不善的果园危害较重, 严
重影响果品质量, 造成经济损失[7–9]。目前化学防控是苹果

害螨的主要防控措施之一[10–11]。如不合理使用化学农药, 
苹果叶螨易产生严重的抗药性, 也易产生农药残留超标及

生态环境负面效应等问题。安全高效应用杀螨剂成为近年

来研究的热点。乙唑螨腈是由沈阳中化农药化工研发有限

公司创制的一种新型杀螨剂[12], 主要通过触杀作用, 抑制

线粒体功能而导致螨类死亡, 触杀达到防治作用[13–14], 具
有生物活性高、速效性好等特点, 对柑橘叶螨、苹果叶螨、

棉花叶螨和茄子叶螨均有较高防效[15–16]。目前国内乙唑螨

腈已在柑、橘、苹果等果蔬上获准登记使用, 并已制定了

最大残留限量(maximum residue limit, MRL)。乙唑螨腈如

不科学施用或对人类健康存在潜在的威胁[17–18]。近年来, 

已有学者探究了乙唑螨腈在枸杞[19]、草莓[20]、蜜柚[21]、棉

花[22]、荔枝[23]等作物上的残留规律, 但乙唑螨腈在苹果中

残留特征研究鲜见报道。本研究以 30%乙唑螨腈悬浮液为

研究对象, 建立 QuEChERS-高效液相色谱法测定乙唑螨腈

在苹果中不同部位的残留量, 探究在不同施药剂量下乙唑

螨腈在苹果中的残留规律, 旨在为乙唑螨腈在苹果中的残留

分析、安全高效应用及苹果产业高质量发展提供技术支持。 

1  材料与方法  

1.1  仪器和试剂 

Waters e2695 高效液相色谱仪、Waters C18 柱(4.6 mm 
×250 mm, 5 µm)(美国沃特世公司); H2050R 型离心机(湖南

湘仪实验室仪器开发有限公司); MFV-24 智能氮吹仪(广州

得泰仪器科技有限公司); DT-500 电子天平(精度 0.01 g, 杭
州奇舰科技有限公司); IKA Vortex 4 digital 涡旋振荡器(深
圳市三莉科技有限公司); Eppendorf Researchplus 型自动移

液枪[艾本德(中国)有限公司]。 
乙唑螨腈标准品(质量浓度 1000 mg/L, 坛墨质检科技

股份有限公司); 乙腈(色谱纯, 赛默飞世尔科技中国有限
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公司); C18(十八烷基键合硅胶, 粒径 5 µm)、乙二胺-N-丙基

硅烷(北京莱伯帕兹检测科技有限公司); 无水硫酸镁、氯化

钠、柠檬酸钠二水合物、柠檬酸二钠盐倍半水合物(分析纯, 
国药集团化学试剂有限公司); 微孔滤膜(0.22 µm, 上海安

谱实验科技股份有限公司); 30%乙唑螨腈悬浮剂(沈阳科

创化学品有限公司)。 

1.2  田间试验设计 

田间试验参照 NY/T 788—2018《农作物中农药残留

试验准则》, 在云南省昭通市鲁甸县茨院乡田合村苹果种

植基地试验田中进行。供试苹果品种为早熟型“红露”苹果

来源于田间试验。试验设 30%乙唑螨腈悬浮液推荐剂量(制
剂量 3000 倍液)、2 倍推荐剂量(制剂量 1500 倍液)和空白

对照(以施药处理前采集的苹果), 共 3 个处理, 每个处理 3
株果树, 重复 3 次。在苹果园中害螨发生期(7 月 28 日), 采
用整株喷雾的方式喷施 30%乙唑螨腈悬浮液推荐剂量(制
剂量 3000 倍液)和 2 倍推荐剂量(制剂量 1500 倍液)两种浓

度, 每株果树用药液量 5 L。在每株供试果树苹果大小一

致、无损伤。 

1.3  实验方法 

1.3.1  样品采集 
根据高艳等[22]已指出的乙唑螨腈残留消解相关规律

NY/T 788—2018《农作物中农药残留试验准则》中残留消

解试验部, 本研究将采样时间点设定为施药后 2 h、3 d、5 d、
7 d、14 d 进行随机采样, 每个处理每次取 10 个苹果, 分为果

皮和果肉 2 部分, 各处理匀浆后分别于–20 ℃保存, 待测。 
1.3.2  样品提取和净化 

准确称取 10.00 g 均质苹果样品置于 50 mL 聚丙烯离

心管中, 加入 10 mL色谱级乙腈, 投入 1颗陶瓷均质子, 使
用涡旋振荡器以 2500 r/min 剧烈振荡 2 min。加入由 4 g 无

水硫酸镁、1 g 氯化钠、1 g 柠檬酸钠二水合物和 0.5 g 柠

檬酸二钠盐倍半水合物组成的提取盐包, 再振荡 2 min 以

充分萃取。将离心管置于冷冻离心机, 8000 r/min离心 5 min 
(4 ℃)。取 5.0 mL 上清液转移至 15 mL 离心管, 加入含

900 mg 无水硫酸镁和 150 mg 乙二胺-N-丙基硅烷的净化

填料, 涡旋混匀 2 min 后, 再次以 8000 r/min 离心 5 min。
取最终上清液经 0.22 μm 聚四氟乙烯微孔滤膜过滤, 滤液

转移至进样小瓶待测[24]。 
1.3.3  仪器设备条件 

色谱柱: Waters C18 (4.6 mm×250 mm, 5 μm); 柱温: 
35 ℃; 流速: 0.4 mL/min; 进样量: 70 μL; 流动相比例乙腈

-水(体积比 90:10); 检测波长 λ=195 nm。 
1.3.4  标准溶液配制 

准确吸取 1 mL 100 mg/L 乙唑螨腈标准品, 用乙腈稀

释, 配制成 10 mg/L 的标准中间液。再用乙腈将 10 mg/L

标准中间液逐级稀释, 得到 0.05、0.10、0.50、1.00、5.00 mg/L
的工作液, 用于绘制标准曲线。 
1.3.5  方法验证 

将添加质量分数分别为 0.05、0.50、1.00 mg/kg 的乙

唑螨腈标准溶液, 加入空白苹果样品, 按照 1.3.2 样品前处

理方法对样品中的乙唑螨腈进行提取和净化。每个添加质

量分数设 5 个平行, 同时进行苹果空白样品分析, 排除基

质的干扰。 
1.3.6  残留量计算 

定量方法采用外标法定量, 以乙腈逐渐稀释乙唑螨

腈标准溶液作标准曲线, 样品中乙唑螨腈残留量按式(1)
计算。 

 × 1000
1000

ρ Vw
m

= ×         (1) 

式中: w 为试样中乙唑螨腈残留量, mg/kg; ρ为标准曲

线中得到的试样溶液中乙唑螨腈的质量分数, mg/kg; V 为

提取液体积, mL; m 为试样质量, g。 

1.4  数据处理 

试验数据采用 Microsoft Excel 2010 软件进行数据整

理与制表, 相对标准偏差分析采用 SPSS 18.0 完成, Origin 
2021 软件绘制图形。 

2  结果与分析 

2.1  线性关系 

将配制好的系列标准溶液注入高效液相色谱仪进行

检测, 以乙唑螨腈的质量浓度为横坐标(X, mg/L), 峰面积

为纵坐标(Y)绘制标准曲线。结果表明, 在 0.05~5.00 mg/L
范 围 内 , 乙 唑 螨 腈 的 线 性 关 系 良 好 , 回 归 方 程 为

Y=733990.56X–13420.25 (r=0.9998), 乙唑螨腈的质量浓度

与峰面积线性相关良好。 

2.2  添加回收率和定量线 

在空白苹果样品中添加 0.05、0.50、1.00 mg/kg 3 个

浓度水平的乙唑螨腈标准溶液, 每个添加水平设置 5 个平

行, 按照优化后的前处理方法和仪器条件进行检测, 计算

回收率和相对标准偏差(relative standard deviation, RSD), 
以 信 噪 比 (S/N=10) 计 算 检 测 方 法 定 量 限 (limit of 
quantitation, LOQ)。结果显示乙唑螨腈在苹果中的平均回

收率为 98.88%~100.22%, RSDs 为 0.34%~0.92%, LOQ 为

0.05 mg/kg(表 1)。 

2.3  乙唑螨腈在苹果不同部位的残留量 

乙唑螨腈标准溶液、苹果样品加标及实际样品色谱图

(图 1), 分离效果和峰形良好, 乙唑螨腈时间 17.955 min, 
结果表明(表 2): 在推荐剂量下, 施药后 2 h 果皮中残留量

最高, 为 3.19 mg/kg, 超 3 倍 MRL 值(1 mg/kg)。在推荐剂 
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表 1  苹果中乙唑螨腈的加标回收分析结果 
Table 1  Analytical results of spiked recovery of  

cyetpyrafen in apples 

添加浓度/(mg/kg) 回收率/% RSDs/% (n=5) 

0.05 98.88±0.91 0.92 

0.50 100.22±0.36 0.36 

1.00 99.13±0.33 0.34 
 

量下, 果皮中降解较快, 施药后 5 d, 降解率为 81%, 残留量

降至 0.6 mg/kg<1.00 mg/kg。全果中残留量较果皮中残留量

明显减少, 施药后 2 h 的残留量为 0.43 mg/kg<1.00 mg/kg。
果肉中的残留量最低, 施药后 2 h 至 14 d 残留值均小于

LOQ 0.05 mg/kg, 视为未检出。可见推荐剂量下乙唑螨腈在

苹果全果及果肉中的残留风险较低, 如果去皮食用将有效

提高安全性。2 倍推荐剂量下, 施药后 2 h 在果皮中的残

留量最高为 5.90 mg/kg, 为推荐剂量下残留量的 1.85 倍, 
超 5 倍 MRL 值。2 倍推荐剂量下降解较慢, 施药后 5 d, 在
果皮中的降解率为 46.7%, 施药后 7 d 降解率为 81%, 残留

量为 1.11 mg/kg>1.00 mg/kg, 仍未达标。2 倍推荐剂量下全

果中的残留量较推荐剂量明显增加, 施药后 2 h 残留量

约为推荐剂量的 2.4 倍, 为 1.03 mg/kg>1.00 mg/kg, 施药

后 3 d 的残留量为 0.80 mg/kg 接近残留限量值。2 倍推荐剂

量下, 施药后 2 h 果肉中残留值为 0.18 mg/kg<1.00 mg/kg, 

施药后 3 d 显示未检出。可见在 2 倍推荐剂量下, 乙唑螨腈

在苹果中不同部位残留量明显高于推荐剂量, 残留风险明

显增加。两种剂量下乙唑螨腈在苹果不同部位的残留量存

在明显差异, 均呈现出果皮>全果>果肉的趋势, 去皮后食

用能有效降低农药残留风险。 

 

 
 

注 : A. 1 mg/L 乙唑螨腈标准溶液色谱图 ; B. 苹果样品中添加

1 mg/kg 乙唑螨腈标准溶液色谱图 ; C. 实测苹果样品中乙唑

螨腈残留色谱图 ; a. 乙唑螨腈出峰位置。 
图 1  苹果中乙唑螨腈残留色谱图 

Fig.1  Chromatograms of cyetpyrafen residues in apples 
 

表 2  乙唑螨腈在苹果不同部位的残留量 
Table 2  Residue levels of cyetpyrafen in different parts of apples 

残留物 
(乙唑螨腈) 

果皮/(mg/kg) 果肉/(mg/kg) 全果/(mg/kg) 

2 h 3 d 5 d 7 d 14 d 2 h 3 d 5 d 7 d 14 d 2 h 3 d 5 d 7 d 14 d 
推荐剂量 3000

倍液 
3.19  1.46  0.60  0.19  0.00  <LOQ <LOQ <LOQ  <LOQ  <LOQ 0.43 0.37  0.09  <LOQ <LOQ  

2 倍推荐剂量

1500 倍液 
5.90  4.06 3.13  1.11  0.00  0.18 <LOQ  <LOQ <LOQ <LOQ 1.03 0.80  0.52  0.23  <LOQ 

注: 根据 GB 2763—2021《食品安全国家标准 食品中农药最大残留限量》, 乙唑螨腈在苹果中的 MRL 值为 1 mg/kg。 
 

3  结论与讨论 

本研究基于 QuEChERS-高效液相色谱法, 建立了简

便、快速、准确的测定苹果中乙唑螨腈残留分析方法。试

验结果表明, 在 0.05~5.00 mg/L 范围内相关系数 r=0.9998, 
线性关系良好。在 0.05~1.00 mg/kg 添加水平下, 乙唑螨腈

在苹果中的平均添加回收率为 98.88%~100.22%, RSDs 
(n=5)为 0.34%~0.92%, 符合农药残留分析方法要求[25], 该
方法的 LOQ 为 0.05 mg/kg, 能够满足苹果中乙唑螨腈最大

残留限量(1 mg/kg)的检测要求。苹果中农药残留主要有两

种存在方式, (1)附着于果皮表面, (2)通过内吸渗透传导至

果实内部[26–27]。果实中各部位残留量与农药理化性质、作

用机制及果实对农药的吸收转化相关[28–29]。乙唑螨腈的主

要作用方式为触杀和胃毒, 内吸性较弱[30–31]。由试验结果

可见: 两种剂量下乙唑螨腈在苹果不同部位的残留量存在

明显差异, 呈现出果皮>全果>果肉的趋势。这一残留特征

与乙唑螨腈[12]的分子结构中疏水机团占比较高与低水溶

性的理化特性密切相关。可见乙唑螨腈施用后残留主要

是附着在苹果果皮上, 通过内吸传导至果肉的残留很少, 
去皮后食用能有效降低农药残留风险。推荐剂量下, 果皮

中残留量最高, 施药后 2 h 为 3.19 mg/kg, 超 3 倍 MRL 值

(1 mg/kg)。施药后 5 d 果皮中残留量降至 0.6 mg/kg<MRL
值(1.00 mg/kg)。推荐剂量下全果及果肉中残留较果皮中残

留量明显降低, 施药后 2 h 的残留量均小于 1.00 mg/kg。2
倍推荐剂量下乙唑螨腈残留量较推荐剂量明显增加, 施药

后 2 h在果皮中的原始残留量为 5.90 mg/kg, 为推荐剂量下

残留量的 1.85 倍、MRL 值的 5.9 倍, 施药后 7 d 在果皮中

的残留量为 1.11 mg/kg>1.00 mg/kg, 仍未达标。可见 2 倍
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推荐剂量下乙唑螨腈的残留风险明显增加, 直接影响了苹

果的食品安全性。综合来看, 乙唑螨腈在苹果中的残留行

为受施药剂量与部位特性双重调控, 生产中需严格遵循推

荐剂量施用, 并严格控制施用频次, 建议执行 7 d 以上采

收间隔期, 消费者可通过去皮有效降低潜在风险。 
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