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NC-100 大孔树脂对速溶茶农药残留的降解作用 
 

裴少芬，邵增琅，王晓霞，唐杏燕，黄叶飞，黄鸣 
（南京融点食品科技有限公司，江苏南京 211300） 

摘要：本研究对速溶茶溶解液中 5 种农药残留的树脂吸附效果进行了研究，通过静态吸附试验比较了两种树脂对速溶茶溶

解液中农药残留和茶多酚的吸附特性，筛选出具有良好吸附率的 NC-100 树脂。利用正交试验统计法确定了动态吸附的最佳吸

附参数：上样流速 3.0 BV/h、pH 为 5、温度为 80 ℃和浓度为 100 mg/mL，在该工艺条件下 5 种农药去除率可达 75.1%~90.4%，

而茶多酚损失率为 17.6%。建立的农药检测方法具有良好的准确性和精密度，五种农药在 0.2~50 μg/L 内线性关系良好，相关系

数大于 0.995，该方法定量限为 0.01 mg/kg，对空白茶粉添加 0.01 mg/kg 和 0.04 mg/kg 两个浓度水平的农药，平均回收率均在

76.4%~114.5%，相对标准偏差均在 2.3%~4.8%（n=3），以检测方法为基础，通过对过程及结果的全面分析，探索吸附机理，为

将树脂应用于去除速溶茶中农药残留提供理论和实践基础。 
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Degradation of Pesticide Residues in Instant Tea by NC-100 

Macroporous Resin 
PEI Shao-fen, SHAO Zeng-lang, WANG Xiao-xia, TANG Xing-yan, HUANG Ye-fei, HUANG Ming 

(Nanjing Apogee Food Technology Co. Ltd., Nanjing 211300, China) 
Abstract: In this study, the resin adsorption effect on the 5 kinds of pesticide residues in instant tea solutions was studied. Through 

the comparison on the adsorption properties of two macroporous resins for pesticides residues and tea polyphenols of instant tea 

solutions by static adsorption experiments, the NC-100 resin with higher adsorption rate was screened out. The optimal adsorption 

parameters of dynamic adsorption were determined by the orthogonal experimental design and statistical method: sample flow rate was 

3.0 BV/h, pH was 5, temperature was 80 ℃, and concentration was 100 mg/mL. Under such process conditions, the removal rates for the 

five kinds of pesticides reached 75.1%~90.4%, with the loss rate of tea polyphenols being 17.6%. The established detection method for 

pesticides has good accuracy and precision, with a good linearity in the range of 0.2~50 μg/L, correlation coefficient (r2) higher than 

0.995, and limit of quantification as 0.01 mg/kg. After pesticide was spiked at 0.01 or 0.04 mg/kg into the blank tea powder, the recovery 

rates were 76.4%~114.5% with relative standard deviations (RSD) as 2.3%~4.8% (n=3). Based on the detection method and 

comprehensive analysis of the process and results, the adsorption mechanism was examined to provide a theoretical and practical basis 

for the application of resin to removing the pesticide residues in instant tea. 
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速溶茶是将茶叶或茶鲜叶用水提取，然后经萃

取、过滤、浓缩和干燥等工艺制成，具有冲饮携带 
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方便，易与其它食品调配等特点[1]，它保留了传统

茶叶中的营养成分和风味物质，具有茶对人体的一

切功效。目前，速溶茶在国内外饮料及其他食品中

作为原料或添加剂而被广泛应用[2]。 
茶树性喜温暖湿润，种植密度又高，使得茶园

中的茶树很容易滋生病虫害，喷施农药成为茶园除

草抗虫害的最主要防治手段，农药的施用给农作物
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的丰产带来了保障，同时也给农产品本身和种植土

壤带来污染，农药的滥用现象层出不穷，这必会引

起农药的残留问题[3]。速溶茶中的农药残留主要来

源于喷施农药、水、土壤、空气漂移和沉降等几个

方面[4,5]，近年来，各茶叶进口国和地区纷纷制定了

更严格、更广泛的标准，增加了茶叶检验农药的种

类，降低了最高残留限量(MRL)的指标，严重影响

我国茶叶产品的出口贸易[6,7]，因此，研究如何高效

快速的降低速溶茶中农药残留问题显得尤为重要。 
目前，常见的降解农副产品的农药残留方法有

氧化降解、光催化化学降解、膜分离降解、超声波、

微波降解和树脂吸附降解等[8,9]。其中氧化降解、光

催化化学降解等化学方法用于农药残留去除可能

会形成毒性比母体更强的降解产物，树脂吸附等物

理吸附后不会有降解产物存在，且相比之下，大孔

吸附树脂具有效率高、成本低、操作简单、再生处

理方便等特点[10-12]。本文将速溶茶的半成品提取液

或浓缩液通过大孔吸附树脂，研究了树脂对速溶茶

粉中常见的微量农药的吸附效果以及对速溶茶中

主要成分茶多酚的损失率影响，筛选出一种具有良

好吸附率的 NC-100 树脂，并确定其最佳的加工工

艺及参数，此研究将对丰富速溶茶深加工理论、提

高速溶茶加工技术、促进我国速溶茶出口都具有重

要意义。 

1  材料与方法 

1.1  材料与试剂 

NaCl、乙醇、NaOH、HCl（分析纯），国药集

团化学试剂有限公司；乙腈、甲酸（色谱纯），美

国 Sigma-Aldrich 公司；乙酸铵、甲醇（色谱纯），

上海安谱实验科技股份有限公司；MgSO4、N-丙基

乙二胺（PSA）、石墨化碳黑（GCB）：上海安谱实

验科技股份有限公司；尼龙有机相微孔滤膜（0.22 
μm）：德国 C&B 公司；NC-100、D1300 大孔吸附

树脂，上海秀特化工科技有限公司。 
噻嗪酮（buprofezin）、多菌灵（carbendazim）、

茚虫威（indoxacarb）、异丙威（isoprocorb）、噻虫

嗪（thiamethoxam）标准品：100 μg/mL，德国 Dr. 
Ehrenstorfer GmbH 公司。 

1.2  仪器与设备 

AL204 电子分析天平，梅特勒-托利多仪器上

海有限公司；1260-6420 液质联用仪，美国 Aglient
公司；XW-80A 涡旋混合仪，金坛希望科研仪器有

限公司；RJ-TGL-1650 台式高速离心机，无锡瑞江

分析仪器有限公司；KQ-250DE 型数控超声波清洗

器，昆山市超声仪器有限公司；明澈 TM-D24UV
超纯水系统，美国 Merck Millipore 公司；LLS PLUS
实验蠕动泵，卡川尔流体科技有限公司；DC-0506
低温恒温槽，上海比朗仪器制造有限公司；层析柱

（内径-外径：25~32 mm，长度：600 mm），北京

满仓科技有限公司。 

1.3  实验方法 

1.3.1  质谱条件 
电喷雾离子源（ESI），正离子模式；扫描模式：

多反应监测（MRM）；干燥气为氮气，流速和温度

分别为 10 L/min 和 350 ℃；毛细管电压为 3500 V；

雾化气压为 40 psi，其它质谱参数见表 1。 
表 1 5 种农药的 MRM 参数 

Table 1 The MRM parameters of the 5 kinds of pesticides 

化合物名称 母离子 子离子 电压/V 碰撞能/V

噻嗪酮 306 
201* 

120 
10 

116 15 

多菌灵 192.08
160* 

94 
18 

132 34 

茚虫威 528 
149.9* 

125 
25 

56.1 25 

异丙威 194 
137 

80 
5 

95* 20 

噻虫嗪 292 
211* 

80 
5 

181 20 

注：*为定量离子 

表 2 梯度洗脱程序 

Table 2 Program of the gradient elution  

流速/(mL/min) 时间/min 流动相 A/% 流动相 B/%

0.3 

0.0 10.0 90.0 

2.0 10.0 90.0 

7.5 40.0 60.0 

7.6 45.0 55.0 

16.0 45.0 55.0 

16.1 60.0 40.0 

24.0 80.0 20.0 

24.1 100.0 0.0 

28.0 90.0 10.0 

28.1 100.0 0.0 

45.0 100.0 0.0 

45.1 10.0 90.0 

60.0 10.0 90.0 
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1.3.2  液相色谱条件 
色谱柱：Poroshell 120 EC-C18 色谱柱（2.7 μm，

3.0 mm×50 mm）；柱温：40 ℃；进样量：5 μL；流

速 0.3 mL/min。流动相：A 为乙腈（含 0.1%（V/V）
甲酸），B 为 5 mmol/L 的乙酸铵水溶液[含 0.1%（V/V）
甲酸]，流动相梯度洗脱程序见表 2。 
1.3.3  样品前处理 

树脂吸附前后液测定：取 10 mL 茶水于 50 mL
离心管中，用 10 mL 乙腈提取，涡旋振荡 5 min，
加入 NaCl 2.5 g，涡旋振荡 2 min，并于 10000 r/min
离心 5 min，收集上层有机相，移取 1 mL 上层乙腈

提取液加入到装有 150 mg MgSO4、50 mg PSA 和

50 mg GCB[13]的 2 mL 离心管中，涡旋振荡 2 min，
15000 r/min 离心 5 min，移取 200 μL 净化液至 2 mL
离心管中，加入 800 μL 超纯水，涡旋振荡 1 min 后

过微孔滤膜备用[14]。 
树脂活化： 
用蒸馏水反复清洗→用 95%乙醇浸泡 24 h，使树脂充

分溶胀→用 4%~5%的 HCl 浸泡 6 h，用蒸馏水洗至中性→

用 4%~5%的 NaOH 浸泡 6 h，用蒸馏水洗至中性备用[15]。 
1.3.4  吸附实验 
1.3.4.1  静态吸附试验设计 

分别准确称取一定量的经处理的 NC-100、
D1300 大孔树脂于 100 mL 具塞磨口的三角瓶中，

加入一定量的速溶茶溶解液，120 r/min 摇床振荡

24 h，摇床温度设为与溶解液相同温度，以速溶茶

溶解液中五种农药的吸附率和主要成分茶多酚的

损失率来考察树脂的吸附效果。 
树脂吸附率 E 和吸附量 Q 的公式如下： 

0 1

0

100%C CE
C
−

= ×                 （1） 

0 1( )C C VQ
W
− ×

=                   （2） 

式中：Q：饱和吸附量，mg/g；E：吸附率，%；C0：

吸附前浓度，mg/mL；C1：吸附后浓度，mg/mL；V：溶液

体积，mL；W：树脂重量，g。 

茶多酚总量的测定：按照 GB 8313-87 用酒石

酸亚铁进行比色分析[16]。 
1.3.4.2  动态吸附试验设计 

准确称量经处理的 NC-100 树脂 60 mL 装入层

析柱中（内径-外径：25~32 mm，长度：600 mm），

然后将层析柱固定放于低温恒温槽中以保持溶解

液适宜的温度，最后通过蠕动泵控制将速溶茶溶解

液以一定流速通过树脂层析柱进行吸附，以速溶茶

溶解液中五种农药的吸附率和主要成分茶多酚的

损失率来考察树脂的吸附效果。 
在静态吸附实验的基础上分别设计动态试验

的单因素水平，单因素包括：溶解液的流速、温度、

pH 以及浓度，在单因素试验基础上，采用正交试

验优化农药残留吸附工艺条件[17]，正交试验设计见

表 3（其中速溶茶溶解液的处理量用 BV 表示，BV=
流过吸附柱的溶解液体积/树脂的床层体积）。 

表 3 L9(3
4)正交实验因素水平表 

Table 3 L9(34)Orthogonal experimental factors level table  

水平

因素 

A 流速
/(BV/h)

B 
pH 

C 
温度/℃ 

D 浓度 
/(mg/mL)

1 3 3 60 50 

2 4.5 5 70 75 

3 6 7 80 100 

1.3.5  数据处理 
采用 Excel 2003 对实验数据进行整理，Origin 

8.5 软件作图，采用 SPSS 17.0 进行差异性分析，显

著性水平设置为 p<0.05。 

2  结果与分析 

2.1  色谱条件的选择 

 
图 1 标准品多反应监测离子色谱图 

Fig.1 Multiple reaction monitoring (MRM) chromatograms 

of mixed standards solution 

本实验以 poroshell 120EC-C18 作为分析柱，对

比了甲醇和乙腈作为有机相时的分离效果，试验结

果发现用乙腈作为有机相时各目标化合物的分离

效果最好，因此选用乙腈作为有机相，而在水相中

加入 0.1%的甲酸时，为系统提供质子化的 H+离子，

使各化合物在 ESI+离子模式下的电离效果更好，再

加入 5 mmol/L 的乙酸铵，更有助于离子化，目标

化合物的峰型和灵敏度都得到了明显的改善，因此

本实验选取乙腈及 5 mmol/L 的乙酸铵水溶液（含

0.1%（V/V）甲酸）作为流动相，经梯度洗脱所得



现代食品科技 Modern Food Science and Technology 2021, Vol.37, No.1 

301 

的多反应监测离子流色谱图见图 1。 

2.2  方法学评价 

为了消除基质效应对测定结果的影响，本方法

采用基质标准曲线对速溶茶粉中 5 种农药进行分析
[18,19]，按照优化后的色谱质谱条件对这 5 种农药做

基质标准曲线（见表 4），结果表明这 5 种农药在各

自浓度范围内线性关系良好，相关系数 r2≥0.995，
采用向空白样品中逐级降低加标浓度的方法来确

定定量限(LOQ)，以信噪比为 10 的目标物浓度作为

定量限，本方法的定量限均小于国标或欧盟法令中

对茶叶及相关制品中这 5 种农药最大残留限量的要

求[20-24]，表明本方法适用并满足速溶茶粉中这 5 种

农药残留检测的要求。 
在 1 LOQ和 4 LOQ两个浓度添加水平下进行 5

种农药的回收率和精密度实验，试验重复 3 次，按

照 1.3.3 所述进行前处理后上机测试，结果见表 5，
在 2 个浓度添加水平下的各组分平均回收率均在

76.4%~114.5%，RSD 均在 2.3%~4.8%，符合美国分

析化学家协会（AOAC）对农产品中农药残留检测

分析的要求[25]，说明该方法具有良好的准确性和精

密度。 
表 4 5 种农药测定的线性方程、相关系数、定量限和 MRL 值 

Table 4 The linear equations, R2, limits of quantitation (LOQ) and MRL obtained for 5 pesticides 

化合物 保留时间 
/min 

线性范围 
/(μg/L) 线性方程 R2 定量限

/(mg/kg)
国内规定最大 

残留限量/(mg/kg) 
欧盟规定最大 

残留限量/(mg/kg)

噻嗪酮 28.2 

0.2~50 

y=12197.5x+1253.4 0.9969

0.01 

10 0.05 

异丙威 13.4 y=1833.4x+41.98 0.9994 - - 

茚虫威 23.4 y=136.1x+1491.2 0.9990 5 5 

噻虫嗪 5.2 y=3516.4x-203.4 0.9984 10 20 

多菌灵 4.5 y=5488.2x+59.2 0.9990 5 0.1 

表 5 5 种农药的回收率和精密度 

Table 5 The recoveries and RSDs of 5 pesticides spiked at low and high concentrations 

农药 
低水平添加（1 LOQ） 高水平添加（4 LOQ） 

回收率/% RSD/% 回收率/% RSD/% 

噻嗪酮 76.4 2.3 94.2 3.3 

异丙威 112.2 3.5 88.6 4.4 

茚虫威 88.5 3.1 95.7 4.7 

噻虫嗪 92.3 2.5 102.3 3.2 

多菌灵 114.5 4.8 105.5 3.8 

表 6 大孔树脂参数 

Table 6 The parameters of macroporous resins 

树脂 极性 粒径/mm 表面积比/(m2/g) 孔径/mm 
NC-100 非极性 0.3~1.25 450~500 12~16 

D1300 强极性 1.6 250~300 20~60 

表 7 不同树脂类型对速溶茶溶解液中 5种农药和茶多酚的吸附影响 

Table 7 Effects of different resin types on the adsorption of 5 pesticides and tea polyphenols in instant tea solubles 

树脂 茶多酚/( mg/mL) 噻嗪酮/(μg/L) 多菌灵/(μg/L) 茚虫威/(μg/L) 异丙威/(μg/L) 噻虫嗪/(μg/L)
空白 162.0 198.5 2995.3 133.0 2855.4 2010.1 

NC-100 131.0 34.2 623.3 35.5 356.2 221.0 

D1300 133.1 63.2 889.1 56.5 477.1 655.1 

树脂 茶多酚 
损失率/% 

噻嗪酮 
去除率/% 

多菌灵 
去除率/% 

茚虫威 
去除率/% 

异丙威 
去除率/% 

噻虫嗪 
去除率/% 

空白 - - - - - - 

NC-100 19.1 82.8 79.2 73.3 87.5 89.0 

D1300 17.8 68.2 70.3 57.5 83.3 67.4 
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2.3  树脂静态吸附试验 

通过试验考察了两种大孔树脂类型对速溶茶

溶解液静态吸附的影响，测定了吸附前后溶解液 5
种农药的残留变化，以及吸附过程对速溶茶粉的主

要成分茶多酚的损失率影响，所选的两种大孔树脂

具体参数见表 6，试验结果见表 7。 
对照表 6 和表 7 可以看出，这两种树脂类型对

五种农药和茶多酚的吸附存在差异，这可能是与树

脂的极性、比表面积、孔径大小等物理性质都有关

系，这两种大孔树脂对五种农药的吸附能力具有较

大差别，并且对速溶茶中主要成分茶多酚也有一定

的吸附作用，但茶多酚的吸附率远低于这 5 种农药

的吸附率，非极性、孔径粒径较小的 NC-100 树脂

对 5 种农药的吸附率均在 70%以上，而茶多酚的吸

附率仅为 19.1%，非极性、孔径粒径较小的 NC-100
树脂对 5 种农药的吸附率都高于 D1300 型，但两种

树脂类型对茶多酚的损失率影响较小，由此可以得

出本实验对五种农药的最佳吸附树脂需要有弱的

极性和较小的孔径粒径，综合考虑，NC-100 型树

脂具有良好的吸附特性，因此本实验选取 NC-100
型树脂来研究对速溶茶溶解液中的农药和茶多酚

的吸附效果。 

2.4  树脂动态吸附试验 

2.4.1  流速对农药残留去除率和茶多酚损失

率的影响 

 
图 2 流速对农药残留去除率和茶多酚损失率的影响 

Fig.2 Effect of flow rate on removal rate of pesticides and 

loss rate of tea polyphenols 

通过对速溶茶溶解液设置不同流速（3、4.5、6 
BV/h）来考察 NC-100 对农药残留去除率和茶多酚

损失率的影响，本实验中流速的选择取决于物料的

粘稠度、固形物的含量等，由蠕动泵控制，当低于

3 BV/h 时，实际操作不易控制且速溶茶溶解液流经

整个层析柱的时间延长，试验耗时较长，试验初期

通过预实验确定 3 BV/h 为最低流速限值，试验结

果见图 2 所示。 
从图 2 可以看出，随着流速的增加，大孔树脂

对速溶茶溶解液中 5 种农药残留的吸附随之下降，

去除率逐渐降低，异丙威的下降幅度最大，达到了

20%，其余四种农药残留的下降幅度则也都超过

15%，原因可能是由于流速越慢，农药残留在树脂

表面的停留时间相对会较长，更有利于进行充分扩

散，从而提高树脂的吸附性能，流速越快，会使得

固液接触时间较短，从而降低吸附柱的效果，同时，

流速升高的同时也使得速溶茶的有效成分茶多酚

的损失率增加，从图 2 可以看出，随着流速增加，

速溶茶有效成分茶多酚的损失率提高了 9%，这与

王卿[26]等用大孔树脂吸附降解速溶茶中的吡虫啉

和啶虫脒的研究结果基本一致，但该论文显示流速

对速溶茶中主要成分茶多酚的损失率影响较小，这

可能是由于不同的树脂类型表面结构不同、速溶茶

中农药残留的种类、含量和物理化学性质都有所差

异引起的，因此实验选取 3.0 BV/h 为较好的流速。 
2.4.2  上柱液 pH 对农药残留去除率和茶多

酚损失率的影响 
设置不同 pH 值(3、5 和 7)的速溶茶溶解液来考

察大孔树脂 NC-100 对农药残留去除率和茶多酚损

失率的影响，试验结果如图 3 所示。 

 
图3 溶解液pH值对农药残留去除率和茶多酚损失率的影响 

Fig.3 Effect of pH on removal rate of pesticides and loss 

rate of tea polyphenols  
考虑到茶多酚在酸性介质中较稳定，在碱性介

质中极不稳定，因此本实验将 pH 的考察范围设置

为 3~7，从图 3 可以看出：树脂在 pH=5 时对各农

药残留有较好的吸附效果，原因可能是此 pH 值是

NC-100 树脂较适宜吸附的 pH 值，而多菌灵随着

pH 值的增加去除率不断降低，从 68%降至 59%，

原因可能是由其物理化学性质决定的，多菌灵在碱

性溶液中缓慢分解，随着 pH 升高，分解加快，这

与张全兴等[27]用树脂吸附处理多菌灵农药及中间
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体废水的研究结论一致，多菌灵在水中呈弱碱性，

微溶，能被树脂大量吸附，但在酸性介质中易溶，

吸附减弱。而其余四种农药在 pH=5 时都具有最高

的去除率，但是溶解液中有效成分茶多酚的吸附率

并无明显差别，随着 pH 的上升，茶多酚的损失率

仅下降了 2.0%，综上，选取 pH 为 5 时，速溶茶溶

解液有较好的吸附。 

2.4.3  温度对农药残留去除率和茶多酚损失

率的影响 

设置不同温度(60 ℃、70 ℃和 80 )℃ 的速溶茶

溶解液来考察大孔树脂 NC-100 对农药残留去除率

和茶多酚损失率的影响，试验结果如图 4 所示。 

 
图 4 溶解液温度对农药残留去除率和茶多酚损失率的影响 

Fig.4 Effect of temperature on removal rate of pesticides 

and loss rate of tea polyphenols 

从图 4 可以看出，随着温度的升高，树脂对速

溶茶溶解液中 5 种农药残留和茶多酚的吸附率不断

提高，原因可能是 NC-100 型树脂对这 5 种农药的

吸附为吸热反应，高温有利于吸附，5 种农药残留

的去除率都提高了约 10%，虽然茶多酚的损失率随

着温度的升高增加了 5%，但是从实际生产效果来

看，提取温度的升高无疑可以增加茶多酚的溶解度，

故提高温度对茶多酚的提取是有利的，但过高的温

度会促进茶多酚的氧化，也增加能耗，所以本实验

设置的最高温度值为 80 ℃，这与张斌等[15]用大孔

树脂吸附分离速溶茶副产品中茶多酚的研究结论

一致，树脂吸附茶多酚存在最佳的温度范围，当低

于此温度值时，溶质分子扩散速度加快，粘度下降

有利于吸附，但高于此温度值时，吸附量则呈下降

趋势，且茶汤在低温环境下，粘度增大，茶多酚易

与结合蛋白等形成茶乳酪[28]，从而造成物质的分子

量和极性的改变，对后续速溶茶加工工序中的陶瓷

膜过滤等带来不便，因此，综合考虑选取 80 ℃为

速溶茶溶解液最佳的吸附温度。 
2.4.4  溶解液浓度对农药残留去除率和茶多

酚损失率的影响 

设置不同浓度(50、75 和 100 mg/mL)的速溶茶

溶解液来考察大孔树脂 NC-100 对农药残留去除率

和茶多酚损失率的影响，速溶茶溶解液的配制过程

中，茶粉与水的添加比例设置为 1:10~1:20，当浓度

高于 100 mg/mL 时，样品较粘稠，不易前处理，且

5 种农药残留的相对浓度也会升高，机子的残留也

会增加，清洗时间则需要延长，所以从样品的前处

理和保护仪器的角度考量，选取 100 mg/mL 作为溶

解液的最高考察浓度。试验结果如图 5 所示。 

 
图 5 溶解液浓度对农药残留去除率和茶多酚损失率的影响 

Fig.5 Effect of concentration on removal rate of pesticides 

and loss rate of tea polyphenols 

从图 5 可以看出，随着速溶茶溶解液浓度的增

加，NC-100 型树脂对速溶茶中农药残留和茶多酚

的吸附也逐渐提高，速溶茶溶解液在 100 mg/mL 时，

NC-100 对 5 种农药残留的去除率最高，吸附率均

已超过 70%，对速溶茶中主要成分茶多酚的吸附量

也最大，说明在该浓度下，树脂的吸附容量还未达

到饱和状态，这可能是由于大孔树脂对速溶茶溶解

液的吸附平衡引起的。溶解液浓度从 50 升至 100 
mg/mL 时，树脂对茶多酚的吸附率增加了约 4%，

这与张斌等[29]用大孔树脂吸附分离茶多酚、咖啡碱

的研究结论相反，该论文描述上样液浓度升高，茶

多酚吸附率逐渐下降，浓度偏高，则泄漏点早，处

理量小，树脂使用周期短，但考虑到树脂吸附量浓

度大小主要受速溶茶溶解时茶粉与水的浸提比影

响，浓度过小必定会使加工提取时用水量增大，不

利于后续加工工序中的浓缩和干燥步骤，因此本试

验确定速溶茶溶解液在 100 mg/mL 时为较好的吸

附浓度。 
2.4.5  动态吸附正交试验结果 

根据动态单因素吸附试验，分别以速溶茶溶解

液的流速、pH、温度和浓度为实验因素进行 L9(34)
正交试验，试验重复 2 次，结果如表 8~11 所示。 
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表 8 农药残留去除率正交试验分析 

Table 8 Orthogonal experimental analysis of pesticide residue removal rate 

实验号 A B C D 
农药残留去除率/% 

试验 1 试验 2 

1 1 1 1 1 56.6 53.2 

2 1 2 2 2 78.8 73.2 

3 1 3 3 3 86.4 88.2 

4 2 1 2 3 78.5 76.6 

5 2 2 3 1 65.4 60.5 

6 2 3 1 2 58.8 60.1 

7 3 1 3 2 79.2 75.5 

8 3 2 1 3 75.2 74.6 

9 3 3 2 1 61.5 60.8 

K1 436.5 419.7 378.6 358.1 - - 

K2 400.0 427.8 429.5 425.7 - - 

K3 426.9 415.9 455.3 479.6 - - 

k1 72.8 70.0 63.1 59.7 - - 

k2 66.7 71.3 71.6 71.0 - - 

k3 71.2 69.3 75.9 79.9 - - 

R 6.1 2.0 12.8 20.2 - - 

最佳组合 A1B2C3D3 

注：在动态吸附正交试验中以农药残留去除率为主要指标，对其结果进行极差分析，同时以茶多酚的损失率作为参考指标，

由于本实验中 5 种农药残留和茶多酚随指标变化的趋势基本一致，所以选取其中的一种异丙威作为研究对象。 

表 9 四因子不同水平对农药残留去除率的影响 

Table 9 Effects of different levels of four factors on the removal rate of agricultural residues 

方差来源 偏差平方和 自由度 均方和 F 值 p 值 显著性 

A(流速) 119.4 2.0 59.7  11.9 <0.01 ** 

B(pH) 12.2  2.0 6.1 1.2 >0.05  

C(温度) 508.0  2.0 254.0 50.7 <0.01 ** 

D(浓度) 1235.3 2.0 617.7 123.3 <0.01 ** 

误差 45.1 9.0 5.0    

合计 1920.0 17.0     

注：F0.05(2,9)=4.26，F0.01(2,9)=8.02，**表示极显著，p≤0.01；*表示显著，p≤0.05；p>0.05 表示不显著，下同。 

表 10 茶多酚损失率正交试验分析 

Table 10 Orthogonal experimental analysis of tea polyphenols loss rate 

实验号 A B C D 
茶多酚损失率/% 

试验 1 试验 2 

1 1 1 1 1 16.2 16.7 

2 1 2 2 2 14.5 16.8 

3 1 3 3 3 19.8 18.2 

4 2 1 2 3 15.1 13.9 

5 2 2 3 1 13.8 15.5 

6 2 3 1 2 12.7 12.1 

7 3 1 3 2 16.8 15.5 

转下页 
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8 3 2 1 3 19.2 17.5 

9 3 3 2 1 17.5 15.2 

K1 102.3 94.3 94.5 95.0 - - 

K2 83.2 97.4 93.1 88.5 - - 

K3 101.8 95.6 99.7 103.8 - - 

k1 17.1  15.7 15.8 15.8 - - 

k2 13.9 16.2 15.5 14.8 - - 

k3 17.0  15.9 16.6 17.3 - - 

R 3.2 0.5 1.1 2.5 - - 

最佳组合 A1B2C3D3 

表 11 四因子不同水平对茶多酚损失率的影响 

Table 11 Effects of different levels of four factors on the loss rate of tea polyphenols 

方差来源 偏差平方和 自由度 均方和 F 值 p 值 显著性 

A(流速) 39.6 2.0 19.8 15.7 <0.01 ** 

B(pH) 0.8 2.0 0.4 0.3 >0.05  

C(温度) 4.0 2.0 2.0 1.6 >0.05  

D(浓度) 19.6 2.0 9.8 7.8 <0.05 * 

误差 11.3 9.0 1.3    

合计 75.3 17.0     

由表 8 的极差分析结果可知，RD>RC>RA>RB，

即在本次的动态吸附试验中，对农药残留去除率影

响最大的是溶解液的浓度，其次是温度和流速，最

后是 pH。由表 10 的极差分析结果可知，RA>RD> 
RC>RB，即在本次的动态吸附试验中，对茶多酚损

失率影响最大的是溶解液流速、其次是浓度、温度

和 pH；该试验确定的最佳组合都为 A1B2C3D3，由

表 9 的方差分析结果表明，除溶解液的 pH 对农药

残留去除率无显著影响外，其余各因素对农药残留

去除率均有极其显著的影响，由表 11 的方差分析

结果可知，溶解液流速对茶多酚损失率有极显著影

响，浓度则对其影响显著，而 pH 和温度对茶多酚

损失率并无显著影响，综合考虑，选取 A1B2C3D3

为最佳的吸附条件，即上样流速 3.0 BV/h、pH为 5、
温度为 80 ℃和浓度为 100 mg/mL。 
2.4.6  动态吸附验证试验 

表 12 动态吸附验证试验 

Table 12 Dynamic adsorption verification test 

试验号 1 2 3 平均值

噻嗪酮去除率/% 83.5 84.2 84.9 84.2 

多菌灵去除率/% 79.3 80.4 79.8 79.9 

茚虫威去除率/% 75.5 74.6 75.0 75.1 

异丙威去除率/% 88.2 87.6 89.3 88.4 

噻虫嗪去除率/% 89.5 90.4 91.2 90.4 

茶多酚损失率/% 18.1 17.8 16.8 17.6 

将动态吸附正交试验所得到的最佳组合：流速

3.0 BV/h，pH为5，温度为80 ℃和浓度为100 mg/mL，
进行验证性试验。重复 3 次实验，取其平均值，结

果如表 12 所示，在该工艺条件下 5 种农药残留去

除率可达 75.1%~90.4%，而茶多酚损失率为 17.6%，

对比正交实验结果可知，该组合为速溶茶溶解液动

态吸附的最佳条件。 

3  结论 

本文建立了高效液相色谱串联质谱法测定速

溶茶溶解液中 5 种农药残留的方法，该方法定量限

为 0.01 mg/kg，良好的线性关系、回收率和精密度

等指标表明此方法满足对速溶茶溶解液中农药残

留的精准定量检测要求。通过静态吸附试验比较了

两种树脂对速溶茶溶解液中农药残留和茶多酚的

吸附特性，从中筛选出 NC-100 树脂具有较好吸附

效果，随后进行该树脂的动态吸附试验，设计速溶

茶溶解液流速、pH、温度和浓度 4 个因素的单因素

试验，通过正交统计法获得最佳吸附条件：流速 3.0 
BV/h，pH 为 5，温度为 80 ℃和浓度为 100 mg/mL，
此研究将对丰富速溶茶深加工理论、提高速溶茶农

药残留降解技术、促进我国速溶茶出口都具有重要

意义。 
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