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摘要:通过田间试验和气相色谱分析，研究了澳虫睛在黄瓜 Cucumis sαtivω 和克菜 Amaranthω ma晤。stanus 中的残

留消解动态和最终残留量.样品经丙酣提取抽滤后，二氯甲:皖萃取分离，过氧化铝和活性炭柱净化，用带 ECD 检测

器的气相色谱进行测定.结果表明，澳虫睛在黄瓜和克莱中的消解较快.四为 10% 除尽(澳虫腊)悬浮剂使用量为

0.075 mL . m-2时，在黄瓜和克莱中的降解动态方程分别为 C， = 6. 368 Oe- o 山 2，和 C， = 5.332 5e -0.568 0\半衰期为

3.4 和1. 2 d;使用量为 0.112mL.m-2 时，在黄瓜和克莱中的阵解动态方程分别为 C， = 22. 166 Oe -0.2归自和 cz=

7.9309巳 -0.5584\半衰期为 4.6 和1. 2d 在正常使用条件下，无论是推荐剂量还是1. 5 倍推荐剂量，施药 2 -3 次，药后

7 和 14 d，澳虫腊在黄瓜和克莱中的最终残留都低于美国国家环保署规定的蔬菜最大允许残留量(1 mg . kg -1). 
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Study on Residue Dynamics of ChIorfenapyr in Cucumber and Amaranth 

MAI Yan-ling , LlU Hong-mei , LIU Cheng-lan , CHEN Wen-tuan , HU Mei-ying 

( Key lab of Pesticide and Chemical Biology , Ministry of Education , Lab of Insect Toxicology , 
South China Agric. Univ. , Guangzhou 510642 , China) 

Abstract: In order to evaluate the safety of chlorfenapyr in cucumber and amaranth , a field experiment 

was conducted for revealing the residual dynamics and final residues of chlorfenapyr in cucumber and am­

aranth. Two pesticides were extracted with acetone and dichloromethane , purified by precipitation , liq­

uid -liquid partition and cleaned up by passing through a luminum oxide and an activated carbon column , 

followed determined by GC-ECD. When adding chlorfenapyr at the concentration of O. 075 mL . m -2 , 

the residue degradation equations of 10% ( w) suspension concentrates in cucumber and amaranth were 

C, = 6.368 Oe -0.1512, and C, = 5.332 5e -0.568 仇， respectively , and the half lives were 3.4 and 1. 2 d , re­

spectively. The residue degradation equations of 10% (w) suspension concentrates in cucumber and ama­

ranth were C, =22. 166 Oe-0.2046' and C, =7.930 ge-0.5584' , and the half lives were 4.6 and 1. 2 d , respec-

tively , at the concentration of O. 112 mL . m -2. When chlorfenapyr at the recommended dosage or at 出e

1. 5 times recommended dosage was applied at 2 or 3 times on cucumber and amaranth , detectable residues 

in cucumber and amaranth at 7 or 14 d after the last application was much lower than the USA EPA' s max­

imum residue limit of 1 mg . kg -1 in vegetable. 
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澳虫睛( chl。由napyr) ，又名除尽、虫蜻脯，化学

名称为 4 一澳 -2-(4- 氯苯基) - 1 一乙氧甲基-

5 - (三氟甲基)口比咯- 3 -脯，属芳基取代毗咯类杀

虫杀蜗剂，是一种高效广谱的新型杀虫剂，广泛用于
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蔬菜、果树、棉花、茶树及观赏植物等，防治小菜蜡

Plutellα xylostella、甜菜夜峨 Laphygma exigua、甘蓝夜

蜡 Mαmestra brassicae、菜粉蝶 P阳ìS r叩αe 等，尤其对

抗性小菜蜡 Plutella xylostella 和甜菜夜峨 μ'Phygma
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eXLguα 等有特效[1-3)由于澳虫腊对水生生物和鸟类

的影响，各个国家都对该药作了严格的使用规定，如

美国国家环保署规定澳虫睛在各种蔬菜、水果上的

最大允许残留量(Maximum Residue Limit , MRL) 为 l

mg. kg- I [4). 澳虫睛在我国已经被登记批准在蔬菜

果树上使用，但是尚没有澳虫腊相关残留和安全间

隔期的标准，目前均采用美国国家环境署的相关规

定.为了探明澳虫睛在克菜和黄瓜上的降解规律及

其最终残留量，笔者根据已建立的测定方法[5-6) 于

2003 年测定了?臭虫睛在克菜和黄瓜中的残留动态及

最终残留，以便对其在克菜和黄瓜中的安全性做出

评价

1 材料与方法

1. 1 供试材料与仪器

克莱 Amαranth山 maπgostαπ山、黄瓜 Cucumis sαti­

vus 均采自位于广州市的华南农业大学教学实验场.

ω 为 10% 的澳虫腊悬浮剂(商品名除尽) ，美国巴斯

夫公司提供.

HP- 6890 气相色谱仪，配电子捕获检测器

(ECD) ，美国惠普公司;高速组织捣碎机，上海标本

模型厂 ;THZ-C 台式恒温振荡器，大仓市华美生化仪

器厂;旋转蒸发仪，日本 EYELA 公司.

澳虫』青标准品，纯度 98.4% ，由美国 Chemservice

公司提供;元水硫酸铀，使用前 150 "C烘烤 6 h; 中性

氧化铝， 550 "C灼烧 4 h 后备用，用前 130 "C烘烤

1 h ，按 3% 的质量比加水脱活;活性碳， 130 "C灼烧

4 -5 h 后备用;石油酿(60 - 90 "C)、二氧甲;皖、乙酸

乙醋、丙酬，均为分析纯.

1. 2 检测方法
1.2.1 样品的提取与净化 称取切碎的克菜和黄

瓜样品 50 g，置于高速组织捣碎杯中，加入 70 mL 丙

酬，于捣碎机上捣碎 2 min，捣碎液减压抽滤，再用

30 mL 丙嗣洗涤残渣，合并、转移到装有 100 mL w 为

2%硫酸铀溶液的分液漏斗中，加入 50 mL 的二氯甲

:院，振摇 mln，静置分层，收集有机相;再分别用 30

和 20 mL 二氯甲烧萃取 2 次，合并二氯甲烧相，在

50 "c水浴中浓缩至近干，用 5 mL 乙酸乙醋溶解，待

柱净化.层析柱中依次加人1. 5 cm 高的无水硫酸

铀、2 g 中性氧化铝和 0.5 g 活性碳及1. 5 cm 高的

元水硫酸$内，轻轻敲实，层析柱先用 20 mL 的 V( 石

油酷): V( 乙酸乙醋) = 1: 1 溶液预淋，弃去淋洗液;

加人样品，再用 80 mL 混合溶液淋洗，收集淋洗液，

经旋转蒸发仪在 50 "C水浴下浓缩近干，用 5 mL 正

已皖定容，上机待测[川

1. 2. 2 气相色谱检测条件 色谱柱: DB-1701 毛细

管柱，30 m x O. 32 mm x 1μm;汽化室温度: 250 "C ; 

检测器温度 :280 "c ;柱升温程序:初始温度 200 "C , 

以 20 "C /min升至 260 "C ，保持 9 min. 载气:氮气，

1. 4 mLlmin;分流比为 20;进样量2μL;保留 8.8 min. 

1. 3 田间试验设计

1. 3.1 消解动态试验 在供试菜地上设计 2 个处

理，每处理 3 个重复，每个小区面积为 15 m2 • 在蔬菜

生长期(克菜是幼苗期，黄瓜是幼果期)以 ω 为 10%

澳虫睛悬浮剂 0.112 和 o. 075 mL . m- 2兑水(兑水

量为 O. 075 kg . m -2) 分别均匀喷洒在蔬菜上，施药

后 1 h 和 1 、 3 ， 5 ， 7 d 采用多点取样法采集克菜和黄

瓜样品.采集的克菜和黄瓜样品(3个重复)分别混

匀，用四分法各取 1 kg 作为试样，分别装人灭菌的聚

乙烯食品袋内密封，储存于一 20 "c冰箱内待测.

1. 3. 2 最终残留试验共设 4 个处理，每个处理 3

个重复，另设 1 个对照区.在蔬菜生长期(克菜是幼

苗期，黄瓜是幼果期)以 ω 为 10% 澳虫睛悬浮剂兑

水(兑水量为 0.075kg.m-2 ) 均匀喷洒在蔬菜上，施

药剂量分别为推荐剂量 0.075 mL. m-2 和 1. 5 倍推

荐剂量 O. 112 mL . m -2 ，每剂量分别施药 2 次和 3

次，每次喷药间隔 7 d ，以清水对照，分别于最后一次

施药后的第 7 和 14 d 按消解动态试验同样方法取样，

采集克菜和黄瓜样品于一20 "c冰箱中储存，待测定-

2 结果与分析

2.1 方法准确度、精密度及灵敏度

称取空白克菜和黄瓜样品，添加已知不等量

的澳虫腊标准液，按上述1. 2. 1 提取、净化、测定

步骤进行添加回收率试验，结果(表1)表明，在空

白克菜和黄瓜样品中各分别添加 0.02 、 O. 20 、

1.∞ mg. kg-I 的澳虫睛标准液，Z臭虫睛在黄瓜中的平

均回收率为 90.859毛- 98.719毛，变异系数为 O. 729毛-

3.69% ;在克莱中的平均回收率为 88.74% -

95.20% ，变异系数为 2.74% - 3.40% ，均满足农

药残留分析要求.本试验检测方法对澳虫腊的最

小检出量为 0.002 吨，最低检出质量分数为

0.0001 mg. kg- 1
• 

表 1 i臭虫睛在宽菜和黄瓜中的添加回收率

Tab. 1 Foritified recoveries of chlorfenapyr in amaranth 

and cucumber 

样品
添加水平 平均回收率 变异系数

fori tified level av巳rage coefficient of 
sample 

/( mg . kg- t
) recove巧/% variatio岛1%

黄瓜 0.02 90.85 0.72 

cucumber 0.20 98.71 3.69 

1. 00 93.49 1. 83 

克莱 0.02 95.20 3.40 

amaranth 0.20 88.74 2.85 

1. 00 92.02 2. 74 
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2.2 标准曲线

澳虫脂质量浓度(X) 在 0.01 - 2.00 mg . L- 1 沮

围内与峰面积 ( Y) 呈线性相关，回归方程为 : Y = 
1. 6948 ..1: +0. 005 8 ，相关系数 r =0. 9999. 

2.3 Z臭虫睛在黄瓜和宽菜中的残留消解动态

2003 年的试验结果表明:当施药量为

O. 075 mL • m- 2时，澳虫睛在黄瓜和克菜中的原始沉
积量分别为 7.230 x 10- 3 和 4.815 mg • kg-I ，施药

7 d 后的消解率分别为 7 1. 0% 和 98.5% ，消解方程
分别为 C， = 6. 368 Oe -0.151 2，和 C， =5.332 5e-0.5680' 

t 为施药后的时间 ， C ， 为施药后间隔 t 天农药浓度.

相关系数分别为 0.953 2 和 0.9846 ，半衰期为

3.4 和1. 2 d j 当施药量为 O. 112 mL • m-2时，澳虫睛
在黄瓜和克菜中的原始沉积量分别为0.0246 和

7. 152 0 mg • kg -1 ，施药 7 d 后可消解 78.0% 和

98.4% ，消解方程分别为 C， = 22. 166 Oé- 0. 204 仇和

ct=7.9309eom4t ，相关系数分别为 0.984 7 和
0.9822 ，半衰期为 4.6 和1. 2 d. 可见，在 2 种施

药量下，澳虫睛在黄瓜和克莱中的消解速率都较

快，但在克莱上的消解率稍快于在黄瓜中的消解

率，澳虫睛在黄瓜和克莱中的消解曲线见图1.

2.4 Z臭虫睛在黄瓜和宽菜中的最终残留量

从表2中可以看出 ， W为 10% 澳虫腊悬浮剂分

♀ 0.030r a 
百 0.025

辜 0.020
" 号。 015
'" ~ 0.010 
哩 0.005
、巫山

想
。

-+- 0.112 mL.m-2 

..... 0.075 mL.m-2 

b 

-+-0.112 mL.m-2 

.....0.075 mL.m.2 

46802468 
t/d t/d 

图 1 不同施药量的澳虫腊在黄瓜( a) 和克莱 (b) 中的消解

曲线

Fig. 1 Degradation curve of chlofenapyr at different concentra­

tions in cucumber( a) and amaranth (b) 

表 2 i臭虫睛在宽菜和黄瓜中的最终残留量
Tab. 2 The fmaI residues of chlorfenapyr in amaranth and 

cucumber 

施药量 施药次数 最终残留量 re剖due/( fLg. kg-l) 

concentration of times of 黄瓜 cucumber 克菜 amaranth

sp町/(rι.m 叮 7 d 7 d 
. 

14 d spray 14 d 

0.075 2 4.63 1. 47 19.07 5.38 
3 6.15 2.75 60.51 9.53 

0.112 2 8.05 2.92 39.07 9.42 
3 9.42 5.15 85.20 12.53 

别按 0.075 、0.112 mL. m-2施药 2 和 3 次，采收期距

最后一次施药 7 和 14 d，澳虫睛在黄瓜中的残留量为

1. 47 -9.42 阅 ·kgm1 ，在克莱中的残留量为 5.38 -

85.20μg • kg- I
. 

3 结论

当澳虫腊的使用量为推荐用量(0.075 mL. m-2
) 

时，澳虫睛在克莱中的半衰期为1. 2 d ，药后 7 d 消解

98.5% 以上;在黄瓜中的半衰期为 3.4 d ，药后7 d 消

解 7 1. 0% 以上.当使用量为推荐用量1. 5 倍

(0.112 mL. m- 2 ) 时，澳虫睛在克莱中的半衰期为
1. 2 d ，药后 7 d 消解 98.4% 以上;在黄瓜中的半衰期

为 4.6 d ，药后 7 d 消解 78.0% 以上.在 2 种施药量

下，澳虫睛在黄瓜和克莱中的消解速率都较快，属于

易降解的农药-

1臭虫睛在推荐使用剂量、推荐使用剂量1. 5

倍、施药 2 或 3 次及距末次施药 7 和 14 d 后，在克

莱中的残留量为 5.38 -85.2 J..Lg. kg-I ，在黄瓜中

的残留量为1. 47 -9.42 问 -kg l ，均低于美国环保

署允许的在蔬菜上的最大残留标准 (1 mg • kg 
-1 ) , 

未超出限量.但为保证该药的安全使用，还要结合

多年、多次的田间残留试验资料，才能得出合理的

结论.
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