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QuEChERS-高效液相色谱-串联质谱法同步测定猕

猴桃中氯吡脲及其代谢产物 
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摘  要: 目的  建立 QuEChERS-高效液相色谱-串联质谱法(high performance liquid chromatography-tandem 

mass spectrometry, HPLC-MS/MS)同步检测猕猴桃中氯吡脲及其代谢产物(2-羟基-氯吡脲、3-羟基-氯吡脲和 4-

羟基-氯吡脲)的分析方法。方法  通过对色谱-质谱条件(流动相、锥孔电压、碰撞能量等)和样本前处理优化, 以

乙腈为提取剂, 经 5 g 无水硫酸镁和 1 g 氯化钠脱水盐析, 并采用 QuEChERS 固相萃取小柱净化的前处理方

案。目标物经 HPLC-MS/MS 同时进行测定, 并采用基质匹配外标法定量。结果  氯吡脲及 3 种代谢产物在

0~1.000 mg/L 范围内线性关系良好, 相关系数(r)不低于 0.995, 检出限和定量限分别为 0.0005 mg/kg和 0.002 mg/kg, 

灵敏度显著优于同类方法; 平均加标回收率为 82.1%~112.0%, 相对标准偏差为 0.4%~6.4%, 准确度与精密度

良好。将该方法应用于氯吡脲处理的猕猴桃实际样本, 20 mg/L 氯吡脲处理的猕猴桃样品, 成功检出氯吡脲母体及

全部 3 种羟基化代谢产物。结论  本研究方法具有操作简单、准确度高、快速等优势, 适用于猕猴桃中氯吡脲及

其化代谢产物的同步检测与残留监控, 并为相关化合物的风险评估提供更为全面的技术依据。 
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ABSTRACT: Objective  To establish an analytical method for the simultaneous determination of forchlorfenuron and 

its metabolites, including 2-hydroxy-forchlorfenuron, 3-hydroxy-forchlorfenuron and 4-hydroxy-forchlorfenuron, in 

Actinidia chinensis Planch by QuEChERS-high performance liquid chromatography-tandem mass spectrometry 

(HPLC-MS/MS). Methods  The chromatographic-mass spectrometric conditions, including mobile phase, cone voltage 

and collision energy, as well as sample pretreatment procedures were optimized. Acetonitrile was used as the extraction 

solvent, followed by dehydration and salting-out with 5 g anhydrous magnesium sulfate and 1 g sodium chloride, and 

purification with a QuEChERS solid-phase extraction cartridge. The target analytes were simultaneously determined by 

HPLC-MS/MS and quantified using the matrix-matched external standard method. Results  Forchlorfenuron and the 3 

kinds of metabolites showed good linearity in the range of 0–1.000 mg/L, with correlation coefficients (r) not lower than 

0.995. The limits of detection and limits of quantitation were 0.0005 mg/kg and 0.002 mg/kg, respectively, indicating 

higher sensitivity than comparable methods. The average spiked recoveries ranged from 82.1% to 112.0%, with relative 

standard deviations of 0.4%–6.4%, demonstrating good accuracy and precision. The established method was applied to 

actual Actinidia chinensis Planch samples treated with forchlorfenuron. In Actinidia chinensis Planch samples treated 

with 20 mg/L forchlorfenuron, the parent compound and all 3 kinds of hydroxylated metabolites were successfully 

detected. Conclusion  The established method is simple, rapid and accurate, and is suitable for the simultaneous 

determination and residue monitoring of forchlorfenuron and its hydroxylated metabolites in Actinidia chinensis Planch. 

It also provides a more comprehensive technical basis for dietary risk assessment of related compounds. 
KEY WORDS: forchlorfenuron; Actinidia chinensis Planch; high performance liquid chromatography-tandem mass 

spectrometry; metabolites 
 
 

0  引  言 

氯吡脲是一种人工合成且具有细胞分裂素活性的植

物生长调节剂[1–3], 在果蔬生产中应用广泛, 可显著促进猕

猴桃果实细胞分裂和膨大, 提升单果重和产量[4–6], 结构式

见图 1。在实际生产中, 不合理地施用氯吡脲, 易导致果肉

松驰[7–8]、空心[9]、风味裂变[10]及耐贮性下降[11–13]等问题, 
严重制约猕猴桃的商品品质与食用安全。研究表明对‘贵
长’猕猴桃幼果期施用 5~20 mg/L 氯吡脲, 会显著降低果实

硬度与可滴定酸含量, 加剧贮藏期间品质劣变[14]。 
氯吡脲施入植物体内发生内源代谢转化, 其主要通

过苯环侧发生羟基化反应, 生成多种羟基化衍生物[15]。其

中 4-羟基-氯吡脲已被证实有显著的细胞毒性[16], 而其余

羟基化代谢产物的毒理效应、在果实中残留规律仍尚不明

确。若仅针对氯吡脲母体开展残留检测, 忽略羟基化代谢

产物的共存残留, 极易低估膳食摄入的实际健康风险, 难
以保障残留暴露评估的科学性与准确性。 

现有研究多聚焦于氯吡脲母体的残留分析, 针对其

羟基化代谢产物的同步检测方法较少, 已报道的少数方法

存在代谢物覆盖不全、前处理对极性代谢产物兼容性差、

灵敏度难以满足低残留定量需求等局限。Zhang 等[17]利用

液相色谱-离子阱-飞行时间质谱(liquid chromatography-ion 
trap-time-of-flight mass spectrometry, LC-IT-TOF/MS)在采

后猕猴桃中鉴定了氯吡脲的 17 种转化产物, 包括 2-羟基-
氯吡脲、3-羟基-氯吡脲、4-羟基-氯吡脲等, 但仅实现了代

谢产物的结构鉴定, 未建立定量分析方法。Wang 等[18]首次

建立了采用 QuEChERS 和高效液相色谱-串联质谱法(high 
performance liquid chromatography-tandem mass 
spectrometry, HPLC-MS/MS)技术同时测定东方甜瓜中氯

吡脲及其代谢产物 3-羟基-氯吡脲和 4-羟基-氯吡脲的快速

灵敏方法, 但局限于在甜瓜中, 未进行其他果蔬中代谢物

的检测。张志伟等[19]提出一种同步测定猕猴桃中氯吡脲及

其代谢物的方法, 但该方法对氯吡脲及其代谢物的定量限

(limit of quantitation, LOQ)均超过 5 μg/kg, 灵敏度不足。 
目前测定氯吡脲残留主要方法分为色谱仪器分析法

和免疫分析法两大类, 色谱仪器分析法核心特点: 高灵敏

度、高特异性、可精确定量和多残留同步分析, 而免疫分

析法操作简便、分析速度快、适用于现场或大批量样品的

快速初筛。色谱法包括高效液相色谱-二极管阵列检测器/
质谱联用技术[20]、分子印迹膜固相萃取-高效液相色谱法[21]

和 HPLC-MS/MS[22–23]等, 免疫分析法则涵盖磁性纳米珠

的免疫分析 [24]、间接竞争酶联免疫吸附法 [25]等 , 其中

HPLC-MS/MS 作为一种稳定、快速的检测方法, 已用于猕

猴桃、草莓和黄瓜等果蔬中氯吡脲的检测。因此, 本研究

以‘米良一号’猕猴桃为供试材料, 系统优化标准品色谱-
质谱等仪器分析条件以及提取溶剂、脱水剂用量及净化柱

类型等前处理条件, 建立可同步检测猕猴桃中氯吡脲及
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其 3 种羟基化代谢产物(2-羟基-氯吡脲、3-羟基-氯吡脲和

4-羟基-氯吡脲)的 QuEChERS-HPLC-MS/MS, 为氯吡脲及

其代谢产物在国内外相关作物中的登记及残留限量的制

定提供可借鉴的依据。 

 

 
 

图 1  氯吡脲(A)及代谢产物 2-羟基-氯吡脲(B)、3-羟基-氯吡脲

(C)、4-羟基-氯吡脲(D)结构式 
Fig.1  Structural formulas of forchlorfenuron (A) and its metabolites 
2-hydroxy-forchlorfenuron (B), 3-hydroxy- forchlorfenuron (C) and 

4-hydroxy-forchlorfenuron (D) 
 

1  材料与方法 

1.1  材料与试剂 

供试猕猴桃品种为‘米良一号’, 采自湖南湘西猕猴桃

健康果园。于落花后 25 d, 分别设置 0、5、10、20 mg/L 4
个质量浓度的氯吡脲溶液, 对猕猴桃对幼果进行蘸果处理, 
果实成熟后统一采收。采样时各处理单株果树按东、西、

南、北方位随机采摘 3~4 个果实, 混匀分装标记后当日运

回实验室。样本经全果匀浆后, 于–20 ℃保存, 待测。 
氯吡脲标准物质(CAS: 68157-60-8, 纯度 99.9%, 坛墨

质检科技股份有限公司); 2-羟基-氯吡脲、3-羟基-氯吡脲、

4-羟基-氯吡脲(纯度≥95%, 实验室化学合成); 无水硫酸

镁(MgSO4)、氯化钠(分析纯, 国药集团化学试剂有限公司); 
甲酸、乙酸、乙腈(色谱纯, 默克股份两合公司); 纯净水(杭
州娃哈哈集团有限公司)。 

1.2  仪器与设备 

AB SCIEX QTRAP 5500 高效液相四极杆串联质谱仪

(美国丹纳赫集团); METTLER TOLEDO 万分之一电子天

平 ( 精 度 0.1 mg, 梅 特 勒精 密 仪 器上海 有 限 公司 ); 
VORTEX-6 涡旋振荡器(海门市其林贝尔仪器制造有限公

司); XJ-8 低速离心机(湖南迈克尔实验仪器有限公司); 
KQ-800DB 数控超声波清洗器(昆山市超声仪器有限公司); 
S-EVAP 氮吹浓缩仪(美国 Organomation 公司); WQ PIG 萃

取柱(150 mg/6 mL)(武汉蔚启科技有限公司); PuriTest 色素

专用柱 (150 mg/6 mL)(山东美正生物科技有限公司 ); 
QuEChERS 固相萃取小柱 [含 150 mg N- 丙基乙二胺

(primary-secondary amine, PSA), 15 mg 石 墨 化 碳

(graphitized carbon black, GCB), 885 mg MgSO4][岛津(上海)

实验器材有限公司]; Waters Acquity UPLC® BEH C18 色谱

柱(2.1mm×100 mm, 1.7 µm) (美国 Waters 公司)。 

1.3  样品前处理  

称取 10.0 g(精确至 0.01g)匀浆猕猴桃全果样品放入

50 mL 离心管中, 加入 10 mL 乙腈, 涡旋 1 min。随后样品

加入 5.0 g 无水 MgSO4 和 1.0 g 氯化钠, 摇匀 3 min, 于
4 ℃、8000 r/min 离心 5 min。移取上清液经 QuEChERS 固

相萃取小柱净化, 取 5 mL 净化后上清液进行氮吹至近干, 
1.0 mL 乙腈复溶, 涡旋混匀 30 s。经 0.22 μm 聚丙烯针式

过滤器过滤, 所得滤液供上机检测。 

1.4  标准溶液配制  

分别准确称取 5.00 mg 氯吡脲标准品及 3 种羟基化代

谢产物标准品, 用甲醇溶解并定容至 50 mL 容量瓶, 配制

成质量浓度均为 100 mg/L 的单一标准储备液, 于–18 °C 冰

箱中避光保存备用。 
基质匹配标准工作溶液的配制: 取经前述样品前处

理得到的猕猴桃空白基质提取液, 逐级稀释上述储备液, 
配制成 0、0.001、0.005、0.010、0.050、0.100、0.200、0.500、
1.000 mg/L 的系列基质匹配标准工作溶液。 

1.5  仪器分析条件 

1.5.1  液相色谱条件 
色谱柱: Waters Acquity UPLC® BEH C18 (2.1 mm×100 mm, 

1.7 µm); 流动相: 0.5%甲酸水溶液(A): 乙腈(B); 梯度洗脱程

序: 0~1.0 min, 95% B; 1.0~5.0 min, 95%~50% B; 5.0~8.0 min, 
50%~5% B; 8.0~9.5 min, 5%~95% B; 9.5~10.0 min, 95% B; 
流速: 0.4 mL/min; 柱温: 35 °C; 进样体积: 5 μL; 运行时

间: 10 min。 
1.5.2  质谱条件 

电喷雾离子源(electrospray ionization, ESI); 扫描模式: 
正 离 子 ; 监 测 模 式 : 多 反 应 监 测 (multiple reaction 
monitoring, MRM); 毛细管电压 : 3.53 kV; 脱溶剂温度 : 
200 °C; 脱溶剂气(氮气)流量: 550 L/Hr。目标化合物的具

体质谱参数见表 1。 

1.6  基质效应评价 

基质效应(matrix effects, ME): 样品中除目标分析物

外的其他共存组分, 常在检测时对目标物的离子化过程或

仪器响应信号产生干扰[26–28]。通过比较溶剂与基质配制标

准曲线的斜率评价 ME, ME 计算见公式(1):  

ME%= ( 1)A
B

− ×100%            (1) 

式中: A 为基质标准曲线斜率; B 为溶剂标准曲线斜率。

|ME|<20%为弱 ME; 在 20%≤ |ME|≤50%时为中等 ME; 
|ME|>50%为强 ME[29–30]。 
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表 1  氯吡脲及其 3 种代谢产物的质谱参数 
Table 1  Mass spectrometry parameters of forchlorfenuron and its 3 kinds of metabolites 

序号 化合物 母离子(m/z) 子离子(m/z) 裂解电压/V 碰撞能量/V 保留时间/min 

1 氯吡脲 
248.1* 93.1* 50 17 

4.52 
248.1 129.0 50 17 

2 2-羟基-氯吡脲 
264.1* 129.0* 50 19 

4.27 
264.1 155.0 50 14 

3 3-羟基-氯吡脲 
264.1* 129.0* 50 19 

3.90 
264.1 155.0 50 14 

4 4-羟基-氯吡脲 
264.1* 129.0* 50 19 

3.68 
264.1 155.0 50 14 

注: *为定量离子。 

 
1.7  数据处理  

采用 SPSS 22.0 软件进行数据的统计学分析, 采用

Origin 2022 软件进行绘图。定量计算采用基质匹配标准曲

线外标法。在前处理条件优化实验中, 每组做 3 次平行实

验; 在方法学验证实验中, 每组做 6 次平行实验。 

2  结果与分析 

2.1  色谱-质谱条件优化 
2.1.1  质谱条件优化 

分别配制质量浓度为 0.5 mg/L的氯吡脲及其 3种代谢

产物标准溶液, 在电喷雾离子源正、负离子模式下进行母

离子全扫描。结果表明, 4 种氯吡脲及其 3 种代谢产物标准

品在正离子模式下均能高效结合质子且响应值最高。在此

模式下, 对各标准品的子离子进行全扫描。通过仪器自动

优化程序, 进一步优化锥孔电压及碰撞能等关键质谱参数, 
以获得最佳的检测灵敏度。氯吡脲及其 3 种代谢产物的优

化后质谱参数(包括定性/定量离子对、裂解电压和碰撞能

量)见表 1。 
2.1.2  色谱条件优化 

在流动相筛选过程中, 重点比较了不同有机相及添

加剂对分离效果的影响。甲醇和乙腈因具备良好的洗脱能

力与较低的黏度, 常用作 HPLC-MS/MS 常用的流动相组 

成, 其中适量的添加甲酸等添加剂有助于提升木匾化合物

的离子化效率及检测灵敏度。基于此, 本研究系统研究了

以下 3 种流动相体系: 甲醇-0.5%甲酸水溶液、乙腈-水溶

液和乙腈-0.5%甲酸水溶液。结果表明, 当采用甲醇-0.5%
甲酸或乙腈-水溶液为流动相时, 氯吡脲及其 3 种代谢产物

的色谱分离均不理想, 表现为峰形拖尾、分离度不足或保

留时间不稳定。而使用乙腈-0.5%甲酸水溶液时, 各目标物

峰形尖锐、对称性好, 且能在较短时间内实现基线分离, 
表现出良好的色谱行为(图 2)。此外, 乙腈相较于甲醇具有

更低的黏度和更强的洗脱能力, 有助于进一步改善分离效

率、缩短分析时间并促进色谱柱快速平衡。综上, 本研究最

终选用乙腈-0.5%甲酸水溶液作为优化的流动相体系。 

2.2  样本前处理条件优化 

2.2.1  萃取柱的选择 
萃取柱的核心目的是去除干扰物(如色素、脂肪酸等), 

同时保证目标物不损失[28]。本研究比较了市面上常见 4 种

萃取柱对氯吡脲及其 3 种羟基化代谢产物的回收效果。结

果表明(图 3), QuEChERS 固相萃取小柱的综合性能最佳: 4 种

目 标 物 的 总 平 均 回 收 率 达 86.6%, 且 回 收 率 在

85.2%~88.4%之间。该柱对氯吡脲母体回收率 88.4%, 2-羟
基-氯吡脲、3-羟基-氯吡脲及 4-羟基-氯吡脲回收率分别为 

 

 
 

图 2  氯吡脲(A)及其代谢产物(B)的 0.5 mg/L 混合标准溶液离子流图 
Fig.2  Ion chromatograms of a 0.5 mg/L mixed standard solution of forchlorfenuron (A) and its metabolites (B) 
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85.6%、85.2%、87.2%, 对母体及不同极性羟基代谢产物

表现出均衡且稳定的回收性能。表明该柱填料(150 mg 
PSA、15 mg GCB、885 mg MgSO4)可有效吸附猕猴桃基质

中的色素、有机酸等干扰杂质, 同时对多组分目标物具有

良好适配性, 满足同步检测要求。 
其余几种净化方式存在明显不足: WQ PIG 固相萃取

柱虽对 4-羟基-氯吡脲平均回收率较高(87.2%), 但对 2-羟
基-氯吡脲回收率仅 56.4%, 组分间极差达 30.8%, 净化选

择性过强, 不适合用于多目标产物同步检测; PuritTest 色

素专用柱平均回收率 76.9%, 其中 3-羟基-氯吡脲回收不足

仅为 69.2%, 回收效果欠佳; QUICLEAR 针式过滤器所有

目标物回收率均低于 50%, 对目标产物存在严重吸附; 未
经萃取的样品虽平均回收率 72.0%, 2-羟基-氯吡脲回收率

仅 51.2%, 组分间回收率极差达 30%, 基质干扰明显。综合

净化效果、回收稳定性及多组分适配性, 最终确定选用

QuEChERS 固相萃取小柱净化效果最优, 适用于猕猴桃中

氯吡脲及其羟基化代谢产物的同步检测。 
 

 
 

图 3  不同萃取柱对氯吡脲及 3 种代谢产物回收率的影响(n=3) 
Fig.3  Effects of different extraction columns on the recovery rates 

of forchlorfenuron and its 3 kinds of metabolites (n=3) 
 

2.2.2  提取溶剂类型的选择 
不同提取溶剂对目标物回收率存在明显差异。2-羟基

-氯吡脲、3-羟基-氯吡脲和 4-羟基-氯吡脲作为氯吡脲的羟

基化代谢产物, 其理化性质与氯吡脲相似, 均需在提取过

程中实现高效、同步萃取。根据 GB 23200.110—2018《食

品安全国家标准  植物源性食品中氯吡脲残留量的测定 
液相色谱-质谱联用法》以及相关文献研究, 本研究中选用

乙腈、0.5%甲酸-乙腈[18]、1.0%乙酸-乙腈[19]作为提取剂, 考
察其对猕猴桃全果中目标物回收率的影响, 结果如图 4 所

示。结果表明, 不同提取溶剂对目标物回收率存在明显差

异。纯乙腈提取效果最优, 4 种目标物平均回收率可达

86.9%, 回收率区间为 84.8%~88.0%, 极差仅 3.2%, 整体回

收效果稳定且均衡; 0.5%甲酸-乙腈、1.0%乙酸-乙腈酸化体

系平均回收率分别为 84.3%、83.8%, 均低于纯乙腈体系。

分析其原因, 乙腈属于极性非质子溶剂, 极性适配性适中, 
可有效渗透猕猴桃果肉组织, 对弱极性氯吡脲母体及羟基

取代后极性小幅升高的代谢产物均具有良好的溶解萃取能

力。同时, 乙腈可有效沉淀样品中蛋白质类杂质, 经盐析

作用可实现有机相与水相的高效分层, 适配后续净化前处

理流程。酸化乙腈虽可抑制样品中酸性色素等杂质共提取, 
提升部分酸性农药的提取效果, 但会轻微改变羟基氯吡脲

代谢物的电离平衡与溶解状态, 进而造成目标物提取回收

率小幅降低。综合对比提取回收率、稳定性及操作简便性, 
最终确定纯乙腈为猕猴桃全果中氯吡脲及其羟基代谢物检

测的最优提取溶剂。 

 

 
 

图 4  不同提取剂对氯吡脲及 3 种代谢产物回收率的影响(n=3) 
Fig.4  Effects of different extractants on the recovery rates of 

forchlorfenuron and its 3 kinds of metabolites (n=3) 
 

2.2.3  脱水剂用量的优化 
脱水剂 MgSO4 在提取过程中主要是利用其强吸水性, 

去除样品中的水分, 使乙腈等有机溶剂能与样品基质更有

效地分离, 以及通过盐析效应, 促进目标分析物从水相向

有机相的转移, 从而提高提取效率。基于前期筛选结果, 
本研究以乙腈作为提取剂, 考察脱水剂 MgSO4 用量(0、2、
4、5、6、8 g)对氯吡脲及其 3 种羟基化代谢产物回收率的

影响。结果如图 5 所示, 脱水剂用量为 5 g 时提取效果最

佳 : 各目标物的回收率均达到最高水平 , 其中氯吡脲为

90.7%、2-羟基-氯吡脲为 84.4%、3-羟基-氯吡脲为 87.2%、

4-羟基-氯吡脲为 87.9%, 平均回收率 87.6%, 未添加脱水

剂时, 样品水分无法有效脱除, 乙腈提取液被稀释, 目标

物萃取不完全, 回收率仅为 15.2%~40.1%, 整体回收效果

极差; 当脱水剂用量在 2~4 g 范围内, 回收率随用量增加

呈上升趋势, 但脱水效果仍不充分, 体系中残留水分影响

相分离效率; 当用量增至 6~8 g 时, 回收率呈明显下降趋

势, 这可能是过量无水 MgSO4 易对目标化合物产生固相

吸附作用, 且吸水后体积膨胀会阻碍提取溶剂向基质内

部渗透, 进而降低萃取效率。综合回收率水平、脱水效果

及基质吸附效应, 确定本研究条件下无水 MgSO4 最佳添

加用量为 5 g。 
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图 5  不同脱水剂用量对氯吡脲及 3 种代谢产物回收率的影响(n=3) 
Fig.5  Effects of different amounts of dehydrating agents on the 

recovery rates of forchlorfenuron and its 3 kinds of metabolites (n=3) 
 

2.3  方法学验证 

2.3.1  相关系数、基质效应和检出限 
本研究对所建立的分析方法进行了关键指标验证。在

猕猴桃样品空白基质溶液中, 制备了质量浓度为 0、0.001、
0.005、0.010、0.050、0.100、0.200、0.500、1.000 mg/L
的氯吡脲及其 3 种代谢产物基质匹配标准工作溶液。同时

用乙腈配制相同质量浓度的溶剂标准工作溶液。按照 1.5
的仪器方法, 以溶液质量浓度为横坐标(X, mg/L), 峰面积

为纵坐标(Y), 绘制 4 种目标分析物的基质匹配标准曲线。

通过回归分析得到标准曲线方程, 同时评估相关系数(r)的
显著性水平。根据信噪比确定检出限(limit of detection, 
LOD)和 LOQ, 将 S/N≥3 对应的浓度值确定为 LOD, S/N≥

10 对应的浓度值定为 LOQ。通过比较溶剂与基质配制标

准曲线的斜率评价 ME。 
如表 2 所示, 氯吡脲和 3 种代谢产物在 0~1.000 mg/L

范围内线性关系良好, 相关系数(r)在 0.995~0.999 之间, 表
明该方法具备可靠的定量基础。LOD 为 0.0005 mg/kg, LOQ
为 0.002 mg/kg, 说明在该浓度及以上水平进行定量时, 能
保证良好的精密度与准确度。与张志伟等[19]建立氯吡脲代

谢产物的检测方法相比, LOQ 降低 4 倍以上。另外, 氯吡

脲及其 3 种代谢产物在猕猴桃全果基质中的中均表现出

明显的 ME, 其绝对值均超过 68%, 属于强 ME 范畴。因

此, 本研究采用机制匹配标准曲线以校正 ME 对定量结果

的影响。 

2.3.2  方法准确度和精密度实验 
取不含氯吡脲及 3 种代谢产物的猕猴桃全果匀浆样

品作为空白基质 , 在 1.0×10–3、 5.0×10–3、 2.0×10–2 和

5.0×10–2 mg/kg 的加标浓度范围内, 每个加标浓度平行测

定 6 次。结果如表 3 所示, 4 种目标物的平均回收率介于

82.1%~112.0%, 相对标准偏差为 0.4%~6.4%, 该方法回收

率符合 NY/T 788—2018《农作物中农药残留试验准则》中

对回收率和相对标准偏差的标准, 各添加水平下目标物回

收率均处于 70%~120%区间, 相对标准偏差均远小于 20%
限定值, 达到了定量检测的要求。这表明该检测方法准确

度可靠、精密度良好, 可满足猕猴桃基质中氯吡脲及其羟

基化代谢产物残留的准确定量分析需求。 

2.4  猕猴桃样品检测 

采用所建方法对湘西猕猴桃基地果园样品开展实际

检测实验, 结果见表 4。随氯吡脲施用质量浓度从 5 mg/L 升至

20 mg/L, 猕猴桃全果中氯吡脲母体残留量由 6.9×10–3 mg/kg
增至 4.9×10–2 mg/kg, 残留水平呈明显上升趋势。3 种羟基

化代谢产物残留量亦随施药浓度升高整体增加: 4-羟基-氯
吡脲在各处理均有检出, 残留量依次为 6.3×10–4、1.2×10–3、

6.5×10–3 mg/kg; 2-羟基-氯吡脲在 5 mg/L 处理下低于 LOD, 
10 mg/L、20 mg/L 处理分别为 1.5×10–4 mg/kg、1.1×10–3 mg/kg; 
3-羟基-氯吡脲仅在20 mg/L处理检出, 残留量3.9×10–4 mg/kg。
残留占比分析显示, 4-羟基-氯吡脲为优势代谢产物, 占母

体残留比例分别为 9.13%、7.58%、13.14%; 2-羟基-氯吡脲

在中高浓度处理占比为 0.93%、2.25%; 3-羟基-氯吡脲高浓

度处理占比 0.79%。3 种代谢物总占比依次为 10.00%、

8.51%、16.19%, 证实氯吡脲在猕猴桃体内可发生羟基化转

化, 且高浓度处理更易造成代谢物累积。 
已有研究证实氯吡脲在植株体内可生成羟基化代谢

产物, 且该类物质多富集于果皮, 部分还存在潜在毒理风

险[1,16]。本研究 4-羟基-氯吡脲普遍检出且占比最高, 与已

有文献[1]结论一致。本研究采用全果匀浆检测, 为皮肉混

合平均残留值, 或稀释果皮实际残留浓度。综上, 仅检测

氯吡脲母体会低估残留暴露风险, 纳入羟基化代谢物尤其

是 4-羟基-氯吡脲同步检测, 对完善猕猴桃氯吡脲安全评

价十分必要。 

 
表 2  氯吡脲及其代谢产物在猕猴桃基质中的相关系数、MEs、LODs 和 LOQs 

Table 2  Correlation coefficients, MEs, LODs and LOQs of forchlorfenuron and its metabolites in Actinidia chinensis Planch matrix 

名称 质量浓度范围
/(mg/L) 

线性方程 相关系数 MEs/% LODs/(mg/kg) LOQs/(mg/kg) 

氯吡脲 0~1.000 Y=5.25819X 0.999 –83.9 0.0005 0.002 

2-羟基-氯吡脲 0~1.000 Y=36.8808X 0.995 –68.1 0.0005 0.002 

3-羟基-氯吡脲 0~1.000 Y=21.247X 0.996 –73.8 0.0005 0.002 

4-羟基-氯吡脲 0~1.000 Y=21.781X 0.998 –78.2 0.0005 0.002 
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表 3  氯吡脲及其代谢产物在猕猴桃基质中的平均回收率及相对标准偏差(n=6) 
Table 3  Average recovery rates and relative standard deviations of forchlorfenuron and its metabolites in Actinidia chinensis Planch 

matrix (n=6) 

名称 添加水平/(mg/kg) 平均回收率/% 相对标准偏差/% 

氯吡脲 

1.0×10–3 112.0 5.9 

5.0×10–3 95.8 5.3 

2.0×10–2 89.7 3.0 

5.0×10–2 86.9 1.7 

2-羟基-氯吡脲 

1.0×10–3 88.1 1.4 

5.0×10–3 85.7 0.4 

2.0×10–2 82.1 1.7 

5.0×10–2 83.5 1.3 

3-羟基-氯吡脲 

1.0×10–3 90.3 4.6 

5.0×10–3 86.9 1.0 

2.0×10–2 82.4 1.1 

5.0×10–2 84.8 1.8 

4-羟基-氯吡脲 

1.0×10–3 105.8 4.2 

5.0×10–3 88.0 6.4 

2.0×10–2 84.2 1.9 

5.0×10–2 86.8 1.3 
 

表 4  猕猴桃样品检测结果(n=6) 
Table 4  Test results of Actinidia chinensis Planch samples (n=6) 

处理质量浓度/(mg/L) 氯吡脲/(mg/kg) 2-羟基-氯吡脲/(mg/kg) 3-羟基-氯吡脲/(mg/kg) 4-羟基-氯吡脲/(mg/kg) 

5  6.9×10–3 6.0×10–5 未检出 6.3×10–4 

10 1.6×10–2 1.5×10–4 未检出 1.2×10–3 

20 4.9×10–2 1.1×10–3 3.9×10–4 6.5×10–3 
 

3  结论与讨论 

本研究建立了一种基于 QuEChERS-HPLC-MS/MS 同

步检测猕猴桃中氯吡脲及其代谢产物(2-羟基-氯吡脲、3-
羟基-氯吡脲、4-羟基-氯吡脲)的分析方法。通过对色谱-
质谱条件与样品前处理的系统优化, 确定了以乙腈为提取

剂、5 g 无水 MgSO4 为脱水剂, 并经 QuEChERS 固相萃取

小柱(含 150 mg PSA、15 mg GCB、885 mg MgSO4)净化的

前处理方案。该方法在有效去除猕猴桃基质中色素、有机

酸等干扰物的同时, 实现了对氯吡脲及其不同极性代谢产

物的高效提取与净化。方法学验证表明, 4 种目标化合物在

0~1.000 mg/L 质量浓度范围内线性关系良好, 相关系数(r)
均不低于 0.995; 平均加标回收率为 82.1%~112.0%, 相对

标准偏差为 0.4%~6.4%, 说明方法准确、精密且重复性好。

虽然目标物在猕猴桃基质中均呈现强 ME, 但通过基质匹

配标准曲线定量, 有效补偿了基质干扰, 保证了结果的可

靠性。 
猕猴桃样品检测证实, 氯吡脲在猕猴桃中不仅以母

体形式残留, 还会转化生成羟基化代谢产物。随着施药浓

度(5、10、20 mg/L)增加, 母体及代谢物的残留水平总体上

升。在 20 mg/L 处理组中, 3 种羟基化代谢物均被检出, 其
中 4-羟基-氯吡脲残留占比最高(13.14%), 表明仅检测母体

会低估实际残留风险, 尤其考虑到 4-羟基-氯吡脲已报道

具有细胞毒性[16], 将其纳入同步检测对全面评估食品安全

具有重要意义。 
与现有方法相比, 本方法具有明显优势: 黄露等 [22]

及现行 GB 23200.110—2018 方法仅针对氯吡脲母体; 张
志伟等[19]方法未涵盖 2-羟基-氯吡脲, 且 LOQ 较高; Shan
等 [16]侧重于代谢物鉴定与毒性 , 未建立系统定量方法 ; 
Wang 等[18]方法则主要适用于瓜类基质。相较之下, 本研究

首次将 3 种羟基化代谢产物全部纳入同步检测体系, LOQ
低至 0.002 mg/kg, 灵敏度显著提高; 前处理经过系统优化, 
对不同极性代谢物回收率稳定(82.1%~112.0%); 并通过基

质匹配标准曲线有效校正了强 ME, 从而为猕猴桃中氯吡

脲及其代谢产物的残留监控与风险评估提供了更全面、准

确、可靠的分析手段。 
综上, 本方法操作简便、灵敏度高、重复性好, 适用

于猕猴桃中氯吡脲及其羟基化代谢产物的同步检测, 能够
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更真实地反映其残留与转化情况, 为相关残留限量标准制

定和风险评估提供更完整的技术依据。后续可进一步扩大

样本品种、产地与采收期, 系统研究氯吡脲及其代谢物在

猕猴桃中的消解动态与转化规律。 
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