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联苯菊酯在甘蓝及土壤中的消解动态

王世英１，黄日林１，李梓豪１，黄聪灵１，毛润乾２，张志祥１

（１华南农业大学 农学院／天然农药与化学生物学教育部重点实验室，广东 广州 ５１０６４２；
２广东省昆虫研究所 广东省野生动物保护与利用公共实验室，广东 广州 ５１０２６０）

摘要：【目的】建立残留联苯菊酯的检测方法，研究质量分数１％联苯菊酯·噻虫
!

颗粒剂中联苯菊酯在甘蓝Ｂｒａｓｓｉｃａ
ｏｌｅｒａｃｅａ和土壤中的残留及消解动态。【方法】在广东广州市、广西南宁市和湖北潜江市进行田间试验，联苯菊酯在
００１～１．００ｍｇ·ｋｇ－１水平范围内取０．０１、０．１０、０．５０ｍｇ·ｋｇ－１添加，样品中的联苯菊酯经乙腈超声波辅助提取，弗
罗里硅土固相萃取柱净化，气相色谱（ＧＣＥＣＤ）检测，外标法定量，得到联苯菊酯在甘蓝和土壤中的残留及消解动
态。【结果】联苯菊酯在甘蓝中的平均回收率为８３６４％～９６４４％，相对标准偏差为３２６％～７２４％；在土壤中平
均回收率为８６７６％ ～９００９％，相对标准偏差为２１７％ ～４９４％。联苯菊酯在土壤中的残留半衰期为 ６７７～
１３５１ｄ，在甘蓝中未检出。【结论】联苯菊酯属易降解农药；该施药方法安全，值得借鉴。
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　　联苯菊酯，化学名称为（１Ｒ，Ｓ）－顺式 －（Ｚ）－
２，２－二甲基－３－（２－氯－３，３，３－三氟 －１－丙烯
基）环丙烷羧酸－２－甲基－３－苯基苄酯，是由ＦＭＣ
公司开发的一种低毒、广谱、高效的拟除虫菊酯类杀

虫剂，又称氟氯菊酯、天王星、虫螨灵或毕芬宁［１］。

常用于防治白粉虱 Ｔｒｉａｌｅｕｒｏｄｅｓｖａｐｏｒａｒｉｏｒｕｍ、烟粉虱
Ｂｅｍｉｓｉａｔａｂａｃｉ、茶小绿叶蝉 Ｅｍｐｏａｓｃａｐｉｒｉｓｕｇａ等常见
害虫［２］。联苯菊酯在市场上常见的剂型有乳油、水

乳剂、悬浮剂等［３］。国内外有很多关于联苯菊酯在

茶叶Ｃａｍｅｌｌｉｓｉｎｅｎｓｉｓ、棉花 Ｇｏｓｓｙｐｉｕｍｓｓｐｐ．、番茄 Ｓｏ
ｌａｎｕｍｌｙｃｏｐｅｒｓｉｃｕｍ等作物上的消解动态的报道［４８］，

但鲜见关于颗粒剂的报道。

联苯菊酯·噻虫胺为美国富美实公司最新研发

的一种新型混配杀虫剂，主要用于防治黄曲条跳甲

Ｐｈｙｌｌｏｔｒｅｔａｓｔｒｉｏｌａｔａ，兼治蝼蛄 Ｇｒｙｌｌｏｔａｌｐａ、小地老虎
Ａｇｒｏｔｉｓｙｐｓｉｌｏｎ等地下害虫，对作物的生长没有影
响［９］。该混配颗粒制剂在甘蓝Ｂｒａｓｓｉｃａｏｌｅｒａｃｅａ苗期
沟施或撒施，整个生育期只需用药１次，省时省力。
但一次性大量用药，在作物、土壤和水体中残留的联

苯菊酯会对人类健康和生态环境造成危害［１０１２］。因

此，建立对联苯菊酯颗粒剂中联苯菊酯在甘蓝田中

的残留消解试验及检测分析方法是必要的。用于联

苯菊酯的检测分析方法主要有气相色谱法（ＧＣ
ＥＣＤ）、高效液相色谱法、毛细管电泳［１３１５］等。本研

究采用有较好精确性和灵敏度的 ＧＣＥＣＤ检测甘蓝
和土壤中残留的联苯菊酯。本研究根据《农药登记

残留田间实验标准操作规程》［１６］设计田间试验，检

测联苯菊酯·噻虫
!

颗粒剂施用于甘蓝田后，联苯

菊酯在甘蓝及土壤中的消解动态和最终残留，并对

该施药方法进行安全风险评估，为规避农药残留风

险提供依据。

１　材料与方法
１．１　仪器与试剂

岛津ＧＣ２０１０Ｐｌｕｓ气相色谱仪（配ＥＣＤ检测器、
自动进样器、化学工作站）；组织捣碎机ＭＪ２５ＢＭ０２Ｃ
（常州博远实验分析仪器厂）；超声波清洗器 ＫＨ５００
型（昆山创超声仪器有限公司）；旋转蒸发器 ＥＹＥＬＡ
Ｎ１１００（日本ＥＹＥＬＡ公司）；氮吹仪（上海安普科学
仪器有限公司）；循环水真空泵 ＳＨＢⅢ；烘箱 Ｓ．Ｃ．
１０１型（上海试验仪器厂）；电子天平（万分之一）
ＢＳ２１０Ｓ型（德国ＳａＲｔｏＲｉｕｓ公司）；精密移液枪（德国
艾本德公司）。

联苯菊酯标准品：１００μｇ·ｍＬ－１（农业部环境保
护科研监测所）；１％ （ｗ）联苯菊酯·噻虫胺颗粒剂
（肇庆市真格生物科技有限公司）；乙腈、正己烷、丙

酮、氯化钠均为分析纯（天津富宇精细化工有限公

司），甲醇和乙腈为色谱纯（美国 ＭＲＥＤＡ）；ＳＰＥ小
柱（Ｆｌｏｒｉｓｉｌ，标准样品为１ｇ）；超纯水，电阻值≥１８．０
ＭΩ。
１．２　田间试验方案及样品采集

联苯菊酯在甘蓝和土壤中消解动态和最终残留

试验在广东广州市、广西南宁市、湖北潜江市进行。

试验小区面积均为２０ｍ２，设空白对照区，每个处理
设３个重复。各小区间设保护间隔。

消解动态试验在甘蓝移栽后，制剂以高剂量有

效成分１２００ｇ·ｈｍ－２（２倍最高推荐剂量）于苗期
（作物生长状态对应 ＢＢＣＨ编号１８～２０）均匀撒施
于沟（穴）中，并覆土，施药１次。土壤残留消解动态
试验另选未种植甘蓝的空白地进行。于药后 ０（２
ｈ）、１、３、５、７、１４、２１、３０、４５ｄ，采集甘蓝植株及土壤样
品。甘蓝样品每次每小区以随机采样法采集不少于

１ｋｇ生长正常、无病害的植株，去除根部及腐烂叶。
土壤样品每小区随机多点采集０～１０ｃｍ的土壤不
少于１ｋｇ。样品装入采样袋中，贴好标签，贮存于
－２０℃冰柜中。
最终残留试验设低剂量有效成分６００（最高推

荐剂量）和１２００ｇ·ｈｍ－２（２倍最高推荐剂量），施
药１次，于药后７、１５、３０ｄ分别采集甘蓝样品不少于
２ｋｇ和地表以下０～１５ｃｍ的土壤样品。样品分装
后贴好标签，－２０℃冰柜中保存。
１．３　联苯菊酯残留分析方法
１．３．１　甘蓝和土壤中联苯菊酯提取　准确称取１０
ｇ甘蓝试样放入匀浆机中，加入１００ｍＬ乙腈，在匀浆
机中高速匀浆２ｍｉｎ后滤纸过滤，滤液收集到装有
５～７ｇ氯化钠的１００ｍＬ具塞量筒中，盖上塞子，剧
烈震荡１ｍｉｎ，在室温下静置３０ｍｉｎ，使乙腈相和水
相分层。从具塞量筒中吸取５０ｍＬ上清液，放入１５０
ｍＬ的平底烧瓶中，４０℃下减压浓缩至近干，待净化。
准确称取２０ｇ土壤试样放入三角瓶中，加入４０ｍＬ
乙腈，在超声波清洗器中超声提取 ３０ｍｉｎ，减压抽
滤，准确吸取滤液５ｍＬ于氮吹仪上蒸发近干，５ｍＬ
正己烷定容，待进样测定。每处理重复３次。
１．３．２　样品净化　由于甘蓝中有较多的杂质，需要
进样前净化样品。依次用５ｍＬ正己烷－丙酮（体积
比９０∶１０）、５ｍＬ正己烷活化Ｆｌｏｒｉｓｉｌ柱，５ｍＬ正己烷
上样，１０ｍＬ正己烷 －丙酮（体积比９０∶１０）淋洗，１５
ｍＬ洗脱正己烷 －丙酮（体积比９０∶１０）。收集洗脱
液，浓缩后５ｍＬ正己烷定容，待进样测定。
１．３．３　气相色谱分析条件　色谱柱：ＤＢ５（３０００ｍ×
０２５ｍｍ×０２５μｍ）石英毛细管柱；柱初始温度：

３８　第３期 　　　　　王世英，等：联苯菊酯在甘蓝及土壤中的消解动态 　　　



１７０℃，保留２ｍｉｎ，１０℃·ｍｉｎ－１升至２５０℃，保留６
ｍｉｎ；进样口温度：２６０℃，不分流；检测器温度：３００
℃，尾吹气：３０ｍＬ·ｍｉｎ－１；载气为氮气（φ为
９９９９％）：３０ｍＬ·ｍｉｎ－１；进样量：１μＬ。

２　结果与分析
２．１　联苯菊酯在甘蓝和土壤中的添加回收率及检

出限

　　在线性范围（００１～１００ｍｇ·ｋｇ－１）内，分别在
空白甘蓝和空白土壤中，准确添加３个浓度（００１、
０１０、０５０ｍｇ·ｋｇ－１）的联苯菊酯标准溶液，每个浓
度重复５次，测定回收率。气相色谱试验显示联苯
菊酯峰形及重现性较好且无杂质干扰。联苯菊酯在

甘蓝中的平均回收率为８３６４％ ～９６４４％，相对标
准偏差为３２６％ ～７２４％，在土壤中平均回收率为
８６７６％ ～９００９％，相对标准偏差为 ２１７％ ～
４９４％（表１）。方法的准确度和精密度均符合农药
残留分析的要求。该方法的最小检出量为 ６１０×
１０－３ｎｇ，联 苯 菊 酯 的 最 低 检 出 浓 度 为 ００１
ｍｇ·ｋｇ－１。

表１　联苯菊酯在甘蓝和土壤的添加回收率
Ｔａｂ．１　Ｒｅｃｏｖｅｒｙｒａｔｅｓｏｆｂｉｆｅｎｔｈｒｉｎｉｎｃａｂｂａｇｅａｎｄｓｏｉｌ

ｓａｍｐｌｅｓ

样品
ｗ添加／

（ｍｇ·ｋｇ－１）

平均

回收率／％
相对标准

偏差／％
甘蓝 ０．０１ ９６．４４ ７．２４

０．１０ ８３．９４ ３．２６
０．５０ ８３．６４ ６．２６

土壤 ０．０１ ９０．０９ ４．９４
０．１０ ８６．６７ ３．２０
０．５０ ８７．１４ ２．１７

２．２　联苯菊酯在甘蓝和土壤的消解动态
结果表明，当施药量为１２００ｇ·ｈｍ－２时，联苯

菊酯在土壤中的原始沉积量为３３２７２～４５０６１

ｍｇ·ｋｇ－１，药后 ４５ｄ残留量为 ００２５７～０３２７９
ｍｇ·ｋｇ－１，消解率为９０１９％～９９４３％。在甘蓝中未
检出。联苯菊酯在土壤中降解动态曲线见图１，降解
半衰期为６７７～１３５１ｄ（表２）。

图１　联苯菊酯在土壤中的降解动态

Ｆｉｇ．１　Ｄｅｇｒａｄａｔｉｏｎｄｙｎａｍｉｃｓｏｆｂｉｆｅｎｔｈｒｉｎｉｎｓｏｉｌ

表２　联苯菊酯在土壤中的残留消解动态

Ｔａｂ．２　Ｄｅｇｒａｄａｔｉｏｎｄｙｎａｍｉｃｓｏｆｂｉｆｅｎｔｈｒｉｎｉｎｓｏｉｌ

试验地点 消解动态方程１） 相关系数（Ｒ） 半衰期／ｄ
广东 Ｃｔ＝２．４３４７ｅ

－０．０７１９ｔ ０．９８６０ ９．６４
广西 Ｃｔ＝３．４８３８ｅ

－０．１０２４ｔ ０．９７８３ ６．７７
湖北 Ｃｔ＝２．８４８８ｅ

－０．０５１３ｔ ０．９８６６ １３．５１

　１）Ｃｔ为施药后间隔时间为 ｔ时的农药质量分数；ｔ为施药

后的时间。

２．３　联苯菊酯在甘蓝和土壤中的最终残留
最终残留试验研究了施药１次后７、１５、３０ｄ甘

蓝样品和土壤样品中联苯菊酯的残留量。结果（表

３）表明，推荐使用最高剂量（有效成分含量 ６００
ｇ·ｈｍ－２）下，甘蓝收获时，联苯菊酯在广东土壤中残
留量为００５５３ｍｇ·ｋｇ－１，广西、湖北土壤中均未检
出。２倍（有效成分含量１２００ｇ·ｈｍ－２）施药剂量
时，甘蓝收获时在广东、广西、湖北土壤中联苯菊酯

残留 量 分 别 为 ０２７４３、０５９３５和 ０２５９４
ｍｇ·ｋｇ－１。甘蓝均未检出残留联苯菊酯。

表３　联苯菊酯在甘蓝和土壤中的最终残留
Ｔａｂ．３　Ｆｉｎａｌｒｅｓｉｄｕｅａｍｏｕｎｔｓｏｆｂｉｆｅｎｔｈｒｉｎｉｎｃａｂｂａｇｅａｎｄｓｏｉｌ ｗ残留／（ｍｇ·ｋｇ

－１）

施药剂量／

（ｇ·ｈｍ－２）
采收

间隔期／ｄ
甘蓝 土壤

广东 广西 湖北 广东 广西 湖北

６００ ７ ＜０．０１ ＜０．０１ ＜０．０１ １．４０９９ ０．６７６６ ０．１９１６
１５ ＜０．０１ ＜０．０１ ＜０．０１ ０．７００６ ０．０７０７ ０．０４２４
３０ ＜０．０１ ＜０．０１ ＜０．０１ ０．０５５３ ＜０．０１ ＜０．０１

１２００ ７ ＜０．０１ ＜０．０１ ＜０．０１ １．９６４４ １．４１５８ ２．９７８５
１５ ＜０．０１ ＜０．０１ ＜０．０１ １．０４２６ ０．６２２３ ０．８４３３
３０ ＜０．０１ ＜０．０１ ＜０．０１ ０．２７４３ ０．５９３５ ０．２５９４
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３　结论
建立了较为简便的联苯菊酯在甘蓝和土壤中残

留的检测方法。试验结果表明：样品中的联苯菊酯

经乙腈超声辅助提取，弗罗里硅土固相萃取柱净化，

正己烷定容，在气相色谱程序升温的分析条件下有

良好的峰形。该方法的添加回收率、灵敏度及准确

度均符合农药残留分析的要求。

农药有效成分在作物上的降解与作物种类和农

药制剂剂型相关。联苯菊酯乳油在绿豆Ｖｉｇｎａｒａｄｉａ
ｔａ、豌豆Ｐｉｓｕｍｓａｔｉｖｕｍ、辣椒Ｃａｐｓｉｃｕｍａｎｎｕｕｍ和甘蓝
上的半衰期分别为３３、２１、９６、７７ｄ［１７１８］。联苯
菊酯可溶液剂在棉花上的半衰期为４２ｄ。本试验
研究表明１％ （ｗ）联苯菊酯·噻虫胺颗粒剂，在甘蓝
试验田以 ２倍最高推荐剂量（有效成分 １２００
ｇ·ｈｍ－２）施用，联苯菊酯在土壤中的消解半衰期为
６７７～１３５１ｄ，降解较快，属于易降解农药，且在土
壤中不移动，对非靶标生物安全。该混配颗粒剂中

的联苯菊酯不具有内吸性，不能通过内吸传导到地

上植株［１９］。最终残留结果表明，最高推荐使用剂量

（有效成分６００ｇ·ｈｍ－２）下，甘蓝收获时土壤中联苯
菊酯的最大残留量为００５５３ｍｇ·ｋｇ－１，基本完全消
解，不会造成土壤污染，且在甘蓝上未检出，低于我

国制定的结球甘蓝上联苯菊酯 ＭＲＬ值 ０２
ｍｇ·ｋｇ－１［２０］。该商品制剂使用较为安全，这种省时
省力的１次性大量施药的方法值得借鉴，在防治蔬
菜类害虫方面有广阔的应用前景。
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