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　 　 摘要:　 为了明确 ４０％氯虫􀅰噻虫嗪水分散粒剂在辣椒和土壤中的消解动态及残留规律ꎬ用乙腈匀浆提取辣

椒和土壤样品ꎬ经 Ｎ￣丙基乙二胺(ＰＳＡ)、Ｃ１８分散固相萃取剂净化ꎬ超高压液相色谱￣串联质谱测定ꎮ 结果表明ꎬ在辣

椒植株和土壤中添加氯虫苯甲酰胺和噻虫嗪 ０.０２０~２􀆰 ０００ ｍｇ / ｋｇꎬ其平均回收率为 ８８.５％~１０１􀆰 １％ꎬ相对标准偏差

(ＲＳＤ)为 ２.１％~８􀆰 ３％ꎬ氯虫苯甲酰胺和噻虫嗪在辣椒中的定量限(ＬＯＱ)均为 ０􀆰 ００５ ｍｇ / ｋｇꎮ 田间残留试验结果表

明ꎬ氯虫苯甲酰胺和噻虫嗪在辣椒及土壤中的残留消解动态均符合一级动力学反应模型ꎮ 氯虫苯甲酰胺在辣椒和

土壤中的半衰期分别为 ５􀆰 ０ ｄ 和 ４􀆰 ８ ｄꎬ噻虫嗪在辣椒和土壤中的半衰期分别为 ６􀆰 ６ ｄ 和 ４􀆰 ５ ｄꎮ 按照推荐剂量和

１􀆰 ５ 倍推荐剂量对辣椒施用 ４０％氯虫􀅰噻虫嗪水分散粒剂ꎬ最后一次施药后 ３􀆰 ０ ｄꎬ氯虫苯甲酰胺和噻虫嗪在辣椒

中的残留量分别为 ０􀆰 ９１２ ｍｇ / ｋｇ和 ０􀆰 ６２７ ｍｇ / ｋｇꎬ低于欧盟规定氯虫苯甲酰胺和噻虫嗪在辣椒中的最大残留量ꎮ
关键词:　 氯虫苯甲酰胺ꎻ 噻虫嗪ꎻ 超高压液相色谱￣串联质谱(ＵＰＬＣ￣ＭＳ)ꎻ 辣椒ꎻ 残留ꎻ 消解动态
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　 　 ４０％氯虫􀅰噻虫嗪水分散粒剂(福戈)是新一

代高效、广谱杀虫混剂ꎬ其有效成分为 ２０％氯虫苯

甲酰胺和 ２０％噻虫嗪ꎮ 氯虫苯甲酰胺是第一个具

有邻酰胺基苯甲酰胺类化学结构的广谱杀虫剂[１]ꎬ
化学名称为 ３￣溴￣Ｎ￣[４￣氯￣２￣甲基￣６￣[(甲氨基甲酰

基)苯]￣１￣(３￣氯吡啶￣２￣基)￣１￣氢￣吡啶￣５￣甲酰胺[２]ꎮ
氯虫苯甲酰胺的主要作用途径是胃毒和触杀[３]ꎬ对
害虫活性高ꎬ毒性低ꎬ杀虫谱广ꎬ持效长ꎬ耐雨水冲

刷ꎬ对鳞翅目害虫有很好的控制效果ꎬ其应用范围越

来越广泛[４￣５]ꎮ 噻虫嗪是第二代烟碱类杀虫剂ꎬ适用

于叶面喷雾或者灌根ꎬ具有很好的内吸作用ꎬ可用于

防治同翅目、缨翅目、鞘翅目和鳞翅目的害虫ꎬ特别

是对蚜虫、叶蝉、粉虱、飞虱等的防治效果较好[６]ꎮ
氯虫苯甲酰胺和噻虫嗪这 ２ 种农药混配ꎬ不仅具备

单剂的特点ꎬ而且扩大了杀虫谱ꎬ其防治效果也优于

单剂[７]ꎮ 辣椒是南方地区主要蔬菜品种之一ꎬ常受

蚜虫、粉虱、潜叶蝇、夜蛾等害虫危害ꎬ导致产量和质

量下降ꎬ氯虫苯甲酰胺和噻虫嗪都能够有效防治辣

椒上的害虫[８]ꎮ
关于同时检测氯虫苯甲酰胺和噻虫嗪残留的方

法及其在农作物中降解行为的报道[９￣１０] 较少ꎬ大多

是单独研究这 ２ 种农药的残留消解动态ꎬ如陈小

军[１１]和秦冬梅[１２]分别研究氯虫苯甲酰胺在甘蓝和

番茄中的残留消解动态ꎬ吴绪金[１３] 和梁旭阳[１４] 分

别研究噻虫嗪在小麦和棉花中的残留消解动态ꎮ 目

前ꎬ对氯虫苯甲酰胺和噻虫嗪的检测多采用液相色

谱法(ＨＰＬＣ) [１５￣１６]和液相色谱￣串联质谱法(ＨＰＬＣ￣
ＭＳ / ＭＳ) [１７￣１９]ꎬ但目前关于这 ２ 种杀虫剂或复配制

剂在辣椒上残留降解的研究较少ꎮ 本研究拟采用

ＱｕＥＣｈＥＲＳ 作为前处理方法ꎬ建立氯虫苯甲酰胺和

噻虫嗪在辣椒及土壤中残留的分析方法ꎬ并对这 ２
种农药的复配剂在辣椒及土壤中的残留消解动态进

行研究ꎬ以期为氯虫苯甲酰胺和噻虫嗪在辣椒上使

用的安全性评价提供科学依据ꎮ

１　 材料与方法

１.１　 仪器与试剂

１.１.１　 仪器　 本研究采用的主要仪器有:超高效液

相色谱仪 ＬＣ￣２０Ａ(岛津公司产品)、ＡＰＩ３２００ 质谱仪

(ＡＢ ＳＣＩＥＸ 公司产品)、Ｔ１８ 高速均质仪(ＩＫＡ 公司

产品)、纯水仪(上海洋沦精密设备科技有限公司产

品)、小型旋涡混匀仪(ＩＫＡ 公司产品)ꎮ
１.１.２　 材料　 试验地位于广西南宁市ꎬ试验作物品

种为指天椒(Ｃａｐｓｉｃｕｍ ｆｒｕｔｅｓｃｅｎｓ Ｌ.ｖａｒ)ꎬ４０％氯虫􀅰
噻虫嗪水分散粒剂(氯虫苯甲酰胺和噻虫嗪有效成

分的质量分数均为 ２０％)由先正达(中国)投资有限

公司提供ꎬ氯虫苯甲酰胺和噻虫嗪标准品由农业部

环境保护科研监测所提供ꎬ乙腈和甲酸均为 ＨＰＬＣ
级ꎬ由 Ｔｈｅｍｏ Ｆｉｓｈｅｒ 公司提供ꎬ乙二胺￣Ｎ￣丙基硅烷

(ＰＳＡ)(４０~６０ μｍ)由博纳艾杰尔科技有限公司提

供ꎬ无水硫酸镁和氯化钠(分析纯)由光复精细化工

有限公司提供ꎬ三官能十八烷基 /硅胶基体(Ｃ１８)由
Ａｇｌｉｅｎｔ 公司提供ꎮ
１.２　 处理方法

田间试验参照«农药登记残留田间试验标准操

作规程»和«农药残留试验准则» (ＮＹ / Ｔ￣７８８￣２００４)
进行ꎮ 于 ２０１６ 年 ６－７ 月在广西南宁市进行田间试

验ꎬ所用药剂为 ４０％氯虫􀅰噻虫嗪水分散粒剂ꎮ 试

验设立空白对照区ꎬ每个处理区 ３ 个重复ꎮ 空白对

照区与处理区之间设立隔离区ꎬ消解试验小区面积

为 ３０ ｍ２ꎬ最终残留试验小区面积为 ２０ ｍ２ꎮ
１.２.１　 消解试验 　 辣椒:喷药剂量为０.０１５ ０ ｇ / ｍ２

(推荐剂量)ꎬ采用电动喷雾器兑水稀释ꎬ于辣椒成

熟期施药一次ꎮ 施药后 ２ ｈ、１ ｄ、３ ｄ、５ ｄ、７ ｄ、１０ ｄ、
１４ ｄ、２１ ｄ、２８ ｄ 和 ３５ ｄ 采集辣椒样品ꎮ 随机多点取

样ꎬ每次不少于 １ ｋｇꎬ同时采集不施药对照样品ꎮ 采

样时分别在植株上下、内外、向阳和背阴部位取样ꎬ
果实密集的部位相对多取ꎮ 去除辣椒柄后用四分法

缩分ꎬ取 ２００ ｇ 样品切碎匀浆ꎬ所有样品用塑料袋包

装ꎬ放入－２０ ℃冰箱低温保存ꎮ
土壤:在试验地附近选一块 １０ ｍ２表面平整且

地质一样的土地进行消解试验ꎮ 与辣椒的消解试验

同时施药处理一次ꎬ喷药剂量为０.０１５ ０ ｇ / ｍ２ꎬ施药

后 ２ ｈ、１ ｄ、３ ｄ、５ ｄ、７ ｄ、１０ ｄ、１４ ｄ、２１ ｄ、２８ ｄ 和 ３５ ｄ
采集土壤样品 ２ ｋｇꎬ采集深度为 ０~１０ ｃｍꎬ充分碾磨
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后过 ４０ 目筛混匀ꎬ按照四分法取样 ２００ ｇꎬ所有样品

用塑料袋包装ꎬ放入－２０ ℃冰箱中保存ꎮ
１.２.２　 最终残留试验　 ４０％氯虫􀅰噻虫嗪水分散粒

剂按照推荐剂量(０.０１５ ０ ｇ / ｍ２)和推荐剂量的 １􀆰 ５
倍(０.０２２ ５ ｇ / ｍ２)ꎬ于辣椒生长至采收期兑水稀释

后首次施药ꎬ施药 ２ 次ꎬ施药间隔期 ７ ｄꎮ 分别于末

次施药后的 ３ ｄ、５ ｄ 和 ７ ｄ 采集辣椒及土壤样品ꎬ样
品预处理同消解试验ꎮ
１.２.３　 空白对照小区　 选取未施药的辣椒地ꎬ采集

土壤和辣椒样品作为对照ꎬ样品处理同材料与方法

１.２.２ꎮ
１.３　 分析方法

１.３.１　 提取净化　 称取 １０ ｇ 辣椒或土壤ꎬ加入 ２０􀆰 ０
ｍｌ 乙腈ꎬ辣椒匀浆(土壤漩涡振荡 １０ ｍｉｎ)后过滤ꎬ
转出滤液至装有 ３ ｇ ＮａＣｌ 的具塞量筒ꎬ振摇具塞量

筒 １ ｍｉｎꎬ静置 ０􀆰 ５ ｈꎬ吸取乙腈上清液 １􀆰 ０ ｍｌ 到装

有 １５０ ｍｇ 无水硫酸镁、５０ ｍｇ ＰＳＡ 和 ５０ ｍｇ Ｃ１８的

２􀆰 ０ ｍｌ 离心管中ꎬ４ ０００ ｒ / ｍｉｎ离心 ５ ｍｉｎꎮ 取 ０.５ ｍｌ
上清液ꎬ加入 ０􀆰 ５ ｍｌ 水ꎬ混匀ꎬ过 ０􀆰 ２２ μｍ 有机滤

膜ꎬ超高压液相色谱￣串联质谱测定ꎮ
１.３.２　 添加回收率　 分别称取 １０ ｇ 辣椒和土壤(均
为空白样品)于匀浆杯中ꎬ向样品中分别添加氯虫

苯甲酰胺和噻虫嗪标准溶液(浓度均为 １００ ｍｇ / Ｌ)ꎬ
设 ３ 个浓度梯度(２􀆰 ００ ｍｇ / ｋｇ、０􀆰 ５０ ｍｇ / ｋｇ和 ０􀆰 ０５
ｍｇ / ｋｇ)ꎬ再加入 ２０ ｍｌ 乙腈ꎬ将待处理的辣椒和土壤

在匀浆器上高速匀浆 ３ ｍｉｎꎬ同时设置空白对照ꎬ每
个处理重复 ３ 次ꎮ
１.３.３ 　 检测条件 　 液相色谱条件:色谱柱为岛津

Ｓｈｉｍ￣ｐａｃｋ ＸＲ￣ＯＤＳⅡ(２.０ ｍｍ×７５􀆰 ０ ｍｍꎬ２􀆰 ２ μｍ)ꎬ
流动相由乙腈和水(含体积分数为 ０􀆰 １％的甲酸)组
成ꎬ梯度洗脱程序为:０~０􀆰 １ ｍｉｎ 乙腈￣水(９８ ∶ ２ꎬＶ /
Ｖ)ꎬ０.１~５􀆰 ０ ｍｉｎ 乙腈￣水(９８ ∶ ２ꎬＶ / Ｖ)匀速梯度至

乙腈￣水(８５ ∶ １５ꎬＶ / Ｖ)ꎬ５.０~ ７􀆰 ０ ｍｉｎ 乙腈￣水(８５ ∶
１５ꎬＶ / Ｖ)ꎬ７.０~８􀆰 ０ ｍｉｎ 乙腈￣水(８５ ∶ １５ꎬＶ / Ｖ)匀速

梯度至乙腈￣水(９８ ∶ ２ꎬＶ / Ｖ)ꎬ８.０~ １０􀆰 ０ ｍｉｎ 乙腈￣
水(９８ ∶ ２ꎬＶ / Ｖ)ꎮ 柱温 ４０ ℃ꎬ进样量 ５ μｌꎬ整个分

析时间为 １０􀆰 ０ ｍｉｎꎮ
质谱条件:电喷雾离子源(ＥＳＩ)ꎬ采用正离子

多反应监测(ＭＲＭ)扫描模式采集数据ꎮ 以全扫

描、子离子扫描等方式优化每种农药母离子和子

离子的强度ꎮ 优化后的质谱分析条件:电喷雾电

压( ＩＳ)５ ５００.０ Ｖꎬ离子源温度(ＴＥＭ)５５０ ℃ꎬ气帘

气压力 ( ＣＵＲ) ３７９ ２２５ Ｐａꎬ雾化气压力 ( Ｇａｓ １)
３７９ ２２５ Ｐａꎬ加热气 ( Ｇａｓ ２) ３７９ ２２５ Ｐａꎮ 氯虫苯

甲酰胺和噻虫嗪母离子分别为 ４８４􀆰 ０ 和 ２９２􀆰 １ꎮ
氯虫苯甲酰胺定性离子对和定量离子对的质荷比

分别为 ４８４􀆰 ０ / １７７􀆰 ０(去簇电压、碰撞能量和出口

能量分别为 ７１􀆰 ０ Ｖ、６１􀆰 ０ Ｖ 和 ３􀆰 ０ Ｖ)和 ４８４􀆰 ０ /
２８６􀆰 ０(去簇电压、碰撞能量和出口能量分别为

７１􀆰 ０ Ｖ、２２􀆰 ０ Ｖ 和 ３􀆰 ０ Ｖ)ꎬ噻虫嗪定性离子对和

定量离子对的质荷比分别为 ２９２􀆰 １ / １８１􀆰 ２(去簇电

压、碰撞能量和出口能量分别为 ４４􀆰 ０ Ｖ、２７􀆰 ０ Ｖ 和

３􀆰 ２ Ｖ)和 ２９２􀆰 １ / ２１１􀆰 ２(去簇电压、碰撞能量和出

口能量分别为 ４４􀆰 ０ Ｖ、１６􀆰 ０ Ｖ 和 ３􀆰 ４ Ｖ)ꎮ
１.４　 标准溶液的配制

准确称取氯虫苯甲酰胺和噻虫嗪标准品ꎬ用乙

腈溶解标准品ꎬ配制成 ５００􀆰 ００ ｍｇ / Ｌ的标准母液ꎬ再
用乙腈将其稀释成 １０.００ ｍｇ / Ｌ的混合标准工作溶

液ꎮ 用流动相将其浓度稀释为 ０􀆰 ０１ ｍｇ / Ｌ、 ０􀆰 ０５
ｍｇ / Ｌ、 ０􀆰 １０ ｍｇ / Ｌ、 ０􀆰 ５０ ｍｇ / Ｌ、 １􀆰 ００ ｍｇ / Ｌ、 ５􀆰 ００
ｍｇ / Ｌꎬ按照材料与方法 １.３.３ 检测条件进行测定ꎬ以
进样浓度为横坐标ꎬ以定量离子峰面积为纵坐标绘

制标准曲线ꎮ
１.５　 计算公式

氯虫苯甲酰胺和噻虫嗪降解反应动力学方程按

一级动力学方程计算ꎮ

Ｃｔ＝Ｃ０ｅ
－Ｋ􀅰ｔꎬＴ１ / ２ ＝

ｌｎ２
Ｋ

ꎬ式中:Ｔ１ / ２为降解半衰期ꎬ

Ｋ 为降解速率常数ꎬＣ０为氯虫苯甲酰胺或噻虫嗪的

初始浓度(ｍｇ / ｋｇ)ꎬＣｔ 为 ｔ 时刻氯虫苯甲酰胺或噻

虫嗪的残留浓度 ( ｍｇ / ｋｇ)ꎬ ｔ 为农药的降解时间

(ｄ)ꎮ

２　 结果与分析

２.１　 线性范围

氯虫苯甲酰胺和噻虫嗪的标准曲线分别为ｙ＝
８６ ５７８.００ｘ－１７１􀆰 ２６ (Ｒ２ ＝ ０.９９９ １) 和 ｙ＝ ８８ ４９９.００ｘ －
９０􀆰 ９０ (Ｒ２ ＝０.９９９ ３)ꎬ表明当氯虫苯甲酰胺和噻虫嗪

浓度为 ０.０１~５.００ ｍｇ / Ｌ时ꎬ氯虫苯甲酰胺浓度和噻虫

嗪浓度与相应峰面积之间的线性关系良好ꎬ满足外标

法定量检测的要求ꎮ 氯虫苯甲酰胺和噻虫嗪的色谱

图(图 １)显示ꎬ氯虫苯甲酰胺和噻虫嗪在优化的色谱

条件下的出峰时间分别为 ４􀆰 ９８ ｍｉｎ 和 ３􀆰 ０９ ｍｉｎꎬ谱峰

峰形尖锐且对称性好ꎬ满足测定的要求ꎮ
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Ａ:氯虫苯甲酰胺ꎻＢ:噻虫嗪ꎮ
图 １　 氯虫苯甲酰胺和噻虫嗪标样的正离子多反应监测色谱图

Ｆｉｇ.１　 Ｍｕｌｔｉｐｌｅ ｒｅａｃｔｉｏｎ ｍｏｎｉｔｏｒｉｎｇ ｃｈｒｏｍａｔｏｇｒａｍｓ ｆｒｏｍ ｓｔａｎｄａｒｄ ｓｏｌｕｔｉｏｎ ｏｆ ｃｈｌｏｒａｎｔｒａｎｉｌｉｐｒｏｌｅ ａｎｄ ｔｈｉａｍｅｔｈｏｘａｍ

２.２　 回收率及检出限

在辣椒及土壤中添加氯虫苯甲酰胺和噻虫嗪标

准溶液进行回收率测定试验ꎬ结果(表 １)表明ꎬ在
０.０２~２􀆰 ００ ｍｇ / ｋｇ的添加水平下ꎬ辣椒上氯虫苯甲酰

胺的平均回收率为 ８９.１％~ １０１􀆰 ２％ꎬ相对标准偏差

为 ２.８％~６􀆰 ３％ꎬ噻虫嗪的平均回收率为 ８９.９％~
９８􀆰 ３％ꎬ相对标准偏差为 ２.９％~７􀆰 ８％ꎮ 土壤中氯虫

苯甲酰胺的平均回收率为 ８７.７％~ ９７􀆰 ３％ꎬ相对标

准偏差为 ３.２％~ ７􀆰 ５％ꎬ噻虫嗪的平均回收率为

８８.５％~９６􀆰 ９％ꎬ相对标准偏差为 ２.１％~８􀆰 ６％ꎮ

表 １　 氯虫苯甲酰胺和噻虫嗪在辣椒和土壤中的添加回收率及相对

标准偏差(ｎ＝５)

Ｔａｂｌｅ １　 Ｒｅｃｏｖｅｒｉｅｓ ａｎｄ ｒｅｌａｔｉｖｅ ｓｔａｎｄａｒｄ ｄｅｖｉａｔｉｏｎ ｏｆ ｃｈｌｏｒａｎｔｒａ￣

ｎｉｌｉｐｒｏｌｅ ａｎｄ ｔｈｉａｍｅｔｈｏｘａｍ ｉｎ ｐｅｐｐｅｒ ａｎｄ ｓｏｉｌ(ｎ＝５)

　 　 农药 样品
添加浓度
(ｍｇ / ｋｇ)

平均回收
率(％)

相对标准
偏差(％)

氯虫苯甲酰胺 辣椒 ０.０２ ８９.１ ６.３

０.５０ ９８.７ ５.１

２.００ １０１.２ ２.８

土壤 ０.０２ ８８.９ ３.２

０.５０ ９７.３ ７.５

２.００ ８７.７ ４.６

噻虫嗪 辣椒 ０.０２ ８９.９ ３.５

０.５０ ９８.３ ７.８

２.００ ９１.２ ２.９

土壤 ０.０２ ９６.９ ４.１

０.５０ ９１.６ ８.６

２.００ ８８.５ ２.１

２.３　 灵敏度

在优化的超高压液相色谱￣串联质谱条件下ꎬ以
３ 倍信噪比(Ｓ / Ｎ)计算检出限(ＬＯＤ)ꎬ氯虫苯甲酰

胺和噻虫嗪在辣椒中的检出限分别为 ０.００２ ｍｇ / ｋｇ
和 ０.００１ ｍｇ / ｋｇꎮ 通过在辣椒中添加不同浓度的氯

虫苯甲酰胺和噻虫嗪ꎬ确定氯虫苯甲酰胺和噻虫嗪

在辣椒中的定量限(ＬＯＱ)均为 ０.００５ ｍｇ / ｋｇꎮ
２.４　 ４０％氯虫􀅰噻虫嗪水分散粒剂在辣椒和土壤

中的消解动态

　 　 图 ２ 和图 ３ 显示ꎬ氯虫苯甲酰胺和噻虫嗪在辣

椒和土壤中的残留量均随着时间的延长而降低ꎬ其
消解过程均符合动力学一级降解模型ꎮ 喷药 ２ ｈ
后ꎬ氯虫苯甲酰胺和噻虫嗪在辣椒中的原始残留量

分别为 ０􀆰 ８８９ ｍｇ / ｋｇ和 ０􀆰 ７１１ ｍｇ / ｋｇꎬ２１􀆰 ０ ｄ 后的降

解率分别为 ９５􀆰 ７％和 ９１􀆰 ８％ꎮ 表 ２ 显示ꎬ氯虫苯甲

酰胺和噻虫嗪在辣椒中的半衰期分别为 ５􀆰 ０ ｄ 和

６􀆰 ６ ｄꎬ在辣椒中均比较容易降解ꎮ 喷药 ２ ｈ 后氯虫

苯甲酰胺和噻虫嗪在土壤中的原始残留浓度分别为

１􀆰 ４３７ ｍｇ / ｋｇ和 ０􀆰 ９４７ ｍｇ / ｋｇꎬ均比辣椒中的原始残

留浓度高ꎮ 喷药 ２１􀆰 ０ ｄ 后ꎬ氯虫苯甲酰胺和噻虫嗪

在土壤中的降解率分别为 ９６􀆰 ２％和 ９７􀆰 ８％ꎬ半衰期

分别为 ４􀆰 ８ ｄ 和 ４􀆰 ５ ｄꎮ 氯虫苯甲酰胺和噻虫嗪在

辣椒及土壤中的半衰期没有太大的差异ꎮ 陈国峰

等[２０]报道的氯虫苯甲酰胺在大豆和土壤中降解的

半衰期分别为 ４􀆰 ３~１０􀆰 １ ｄ 和 ３􀆰 １~ １０􀆰 ２ ｄꎮ 邵建果

等[２１]报道的噻虫嗪在小麦和土壤中降解的半衰期

分别为 ４􀆰 ６ ｄ 和 ５􀆰 ９ ｄꎮ 氯虫苯甲酰胺和噻虫嗪在

辣椒及土壤中的降解速率与土壤性质、天气状况关系

密切ꎬ氯虫苯甲酰胺和噻虫嗪的残留量与辣椒生物量

的快速增加有一定的关系ꎮ 研究发现ꎬ在一定的土壤

持水量范围内ꎬ随着水分含量的增加ꎬ农药降解速度
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加快ꎬ同时随着环境温度逐渐接近于微生物生长的最

适温度ꎬ微生物酶活性大大提高ꎬ促进农药的降

解[２２]ꎮ 根据化学农药环境安全评价试验准则ꎬ土壤

中消解半衰期小于等于 ３０􀆰 ０ ｄ 的农药属于易降解农

药ꎬ本试验中氯虫苯甲酰胺和噻虫嗪在土壤中的半衰

期为 ４􀆰 ８ ｄ 和 ４􀆰 ５ ｄꎬ均属于易消解型农药ꎮ

图 ２　 氯虫苯甲酰胺和噻虫嗪在辣椒中的降解曲线

Ｆｉｇ.２ 　 Ｄｅｇｒａｄａｔｉｏｎ ｃｕｒｖｅｓ ｏｆ ｃｈｌｏｒａｎｔｒａｎｉｌｉｐｒｏｌｅ ａｎｄ ｔｈｉａｍｅ￣
ｔｈｏｘａｍ ｉｎ ｐｅｐｐｅｒ

　 　 残留试验设置了 ２ 个施药浓度的处理ꎬ表 ３ 显

示ꎬ４０％氯虫􀅰噻虫嗪水分散粒剂按照正常推荐剂

量 ( ０.０１５ ０ ｇ / ｍ２ ) 和 正 常 推 荐 剂 量 的 １􀆰 ５ 倍

(０.０２２ ５ ｇ / ｍ２)在辣椒成熟期分别施药 ２ 次ꎬ施药

间隔期为 ７ ｄꎬ采收间隔期为 ３ ｄ、５ ｄ、７ ｄꎮ 氯虫苯

甲酰胺在辣椒中的残留量为 ０.１２２~ ０􀆰 ９１２ ｍｇ / ｋｇꎬ
在土壤中的残留量为 ０.２５９~ ０􀆰 ８１６ ｍｇ / ｋｇꎮ 噻虫嗪

在辣椒中的残留量为 ０.１１４~ ０􀆰 ６２７ ｍｇ / ｋｇꎬ在土壤

中的残留量为 ０.０９０~０􀆰 ８８９ ｍｇ / ｋｇꎮ 中国对氯虫苯

甲酰胺在辣椒中的最高残留量未有具体规定ꎬ只是

临时规定在茄果类蔬中的最大残留限量为 ０􀆰 ６００
ｍｇ / ｋｇꎬ而噻虫嗪仅在结球甘蓝和黄瓜中规定有最

大残留限量ꎬ对辣椒没有具体规定[２３]ꎮ 欧盟规定氯

虫苯甲酰胺和噻虫嗪在辣椒中的最高残留限量均为

１􀆰 ０００ ｍｇ / ｋｇ[１２]ꎮ 因此按照 １.５ 倍的最高推荐剂量

连续 ２ 次在辣椒上喷洒 ４０％氯虫􀅰噻虫嗪水分散粒

剂ꎬ施药后 ３ ｄ 氯虫苯甲酰胺和噻虫嗪的残留量均

低于欧盟规定的最高限量ꎮ

图 ３　 氯虫苯甲酰胺和噻虫嗪在土壤中的降解曲线

Ｆｉｇ.３ 　 Ｄｅｇｒａｄａｔｉｏｎ ｃｕｒｖｅｓ ｏｆ ｃｈｌｏｒａｎｔｒａｎｉｌｉｐｒｏｌｅ ａｎｄ ｔｈｉａｍｅ￣
ｔｈｏｘａｍ ｉｎ ｓｏｉｌ

表 ２　 氯虫苯甲酰胺和噻虫嗪在辣椒和土壤中的残留降解方程及降解半衰期

Ｔａｂｌｅ ２　 Ｄｅｇｒａｄａｔｉｏｎ ｅｑｕａｔｉｏｎｓ ａｎｄ ｈａｌｆ￣ｌｉｖｅｓ ｏｆ ｃｈｌｏｒａｎｔｒａｎｉｌｉｐｒｏｌｅ ａｎｄ ｔｈｉａｍｅｔｈｏｘａｍ ｉｎ ｐｅｐｐｅｒ ａｎｄ ｓｏｉｌ

　 　 农药 样品 降解方程 相关系数 降解半衰期(ｄ)

氯虫苯甲酰胺 辣椒 ｙ＝ ０.７３０ ５ｅ－０.１３９ ０ ｘ ０.９７２ ３ ５.０
土壤 ｙ＝ ０.８５６ ５ｅ－０.１４４ ０ ｘ ０.９２２ ３ ４.８

噻虫嗪 辣椒 ｙ ＝ ０.５４０ ３ｅ－０.１０５ ０ ｘ ０.９４７ ２ ６.６
土壤 ｙ ＝ ０.５７２ ６ｅ－０.１５５ ０ ｘ ０.９１３ ９ ４.５

表 ３　 氯虫苯甲酰胺和噻虫嗪在辣椒和土壤中的最终残留量

Ｔａｂｌｅ ３　 Ｆｉｎａｌ ｒｅｓｉｄｕｅｓ ｏｆ ｃｈｌｏｒａｎｔｒａｎｉｌｉｐｒｏｌｅ ａｎｄ ｔｈｉａｍｅｔｈｏｘａｍ ｉｎ ｐｅｐｐｅｒ ａｎｄ ｓｏｉｌ

距最后一次
施药后时间

(ｄ)

施药有效成分
含量 (ｇ / ｍ２) 施药次数

氯虫苯甲酰胺残留量(ｍｇ / ｋｇ)

辣椒 土壤

噻虫嗪残留量(ｍｇ / ｋｇ)

辣椒 土壤

３ ０.０１５ ０ ２ ０.８０３ ０.７３７ ０.５０２ ０.７７０
０.０２２ ５ ２ ０.９１２ ０.８１６ ０.６２７ ０.８８９

５ ０.０１５ ０ ２ ０.６５４ ０.５４５ ０.４１０ ０.２４０
０.０２２ ５ ２ ０.６４２ ０.６８９ ０.４６１ ０.３３６

７ ０.０１５ ０ ２ ０.１２２ ０.２５９ ０.１１４ ０.０９０
０.０２２ ５ ２ ０.１５０ ０.３２１ ０.１２３ ０.１１８

１１２王运儒等:４０％氯虫􀅰噻虫嗪水分散粒剂在辣椒及土壤中的残留消解动态



３　 结 论

本研究首先对辣椒和土壤样品用乙腈匀浆提

取ꎬＰＳＡ 分散固相萃取剂净化ꎬ然后采用超高效液相

色谱￣串联质谱快速测定氯虫苯甲酰胺和噻虫嗪在

辣椒及土壤中的残留量ꎬ研究两者在辣椒及土壤中

的残留消解动态及最终残留量ꎮ 该方法重现性好、
准确度高、简便、快捷ꎬ添加回收率和检出限都能满

足农药残留检测分析的要求ꎮ
田间试验结果表明ꎬ氯虫苯甲酰胺在辣椒及土

壤中的半衰期分别为 ５􀆰 ０ ｄ 和 ４􀆰 ８ ｄꎬ噻虫嗪在辣椒

及土壤中的半衰期分别为 ６􀆰 ６ ｄ 和 ４􀆰 ５ ｄꎬ说明氯虫

苯甲酰胺和噻虫嗪均属于易消解农药ꎮ 以推荐剂量

(０.０１５ ０ ｇ / ｍ２ ) 和推荐剂量的 １􀆰 ５ 倍 ( ０􀆰 ０２２ ５
ｇ / ｍ２)在辣椒上连续喷施 ４０％氯虫􀅰噻虫嗪水分散

粒剂 ２ 次ꎬ最后一次施药后 ３􀆰 ０ ｄꎬ氯虫苯甲酰胺和

噻虫嗪在辣椒中的残留量符合欧盟规定的ꎮ
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