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硝磺草酮在甘蔗和土壤中的残留行为

王思威， 刘艳萍， 孙海滨*

( 广东省农业科学院 植物保护研究所，广东省植物保护新技术重点实验室，广州 510640)

摘 要:建立了硝磺草酮在甘蔗和土壤中的残留分析方法，并在广东和广西分别进行了 10%硝磺
草酮悬浮剂在甘蔗上残留的田间试验，研究了硝磺草酮在甘蔗和土壤中的消解动态和最终残留量。
样品用乙腈提取，盐酸调节 pH至 3 ～ 4 后二氯甲烷萃取，采用高效液相色谱配二极管阵列紫外检
测器( HPLC-PDA) 检测。结果表明:在 0. 01、0. 1 和 1 mg /kg 3 个添加水平下，硝磺草酮平均添加
回收率为 82% ～84%，相对标准偏差( RSD) 为 1. 9% ～3. 4%，检出限( LOD) 为 0. 005 mg /kg，定量
限( LOQ) 为 0. 01 mg /kg。田间试验结果表明:施用 10%硝磺草酮悬浮剂后，在甘蔗上的残留量呈
现先降低后升高又下降的趋势; 在土壤中的半衰期为 12. 3 ～ 14. 7 d，属于易降解农药。最终残留量
测定结果显示:收获期甘蔗中硝磺草酮的残留量均 ＜ 0. 01 mg /kg。
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Study on residue behavior of mesotrione in sugar cane and soil

Wang Siwei， Liu Yanping， Sun Haibin*

( Guangdong Provincial Key Laboratory of High Technology for Plant Protection，Institute of Plant Protection，
Guangdong Academy of Agricultural Sciences，Guangzhou 510640，China)

Abstract : An effective method was developed for determination of mesotrione residue in sugar cane
and soil． Field trials were designed to evaluate the dissipation and residue of mesotrione in sugar cane
and soil at two locations: Guangdong and Guangxi． The samples were extracted by acetonitrile，and
further distributed by dichloromethane and detected by high performance liquid chromatography with
photo-diode array ( HPLC-PDA ) ． The results showed average recoveries of 82% － 84% with relative
standard deviations of 1. 9% － 3. 4% at spiked levels of 0. 01，0. 1 and 1 mg /kg． The limit of
detection was 0. 005 mg /kg and the limit of quantification was 0. 01 mg /kg． It was found that under
field trial conditions，residue levels of mesotrione in sugar cane decreased first，then increased，and
decreased again． The half-lives ranged from 12. 3 to 14. 7 days in soil． The terminal residue was all
below 0. 01 mg /kg at harvest time．
Keywords : mesotrione; high performance liquid chromatography with photo-diode array ( HPLC-
PDA) ; sugar cane; soil; residue

硝磺草酮是先正达公司研发的、用于防除玉米
田的大部分阔叶杂草和禾本科杂草的广谱、低毒除

草剂，在我国登记产品 169 个，登记作物有玉米、移
栽水稻和甘蔗［1］。
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甘蔗是世界第一大糖料作物［2–3］，广泛种植于
热带及亚热带地区的 100 多个国家。我国是世界上
最早种植甘蔗的国家，产量位居世界第三。我国甘
蔗产区的杂草种类和分布情况比较复杂，主要有禾
本科和莎草科等 100 余种杂草，杂草与甘蔗竞争水
分、养料和阳光，尤其加重病虫害发生，抑制甘蔗正
常生长发育，降低甘蔗产量［4–5］。因此，加强甘蔗田
的杂草防除尤为迫切。

硝磺草酮能有效防治各种甘蔗田中的阔叶杂草
和禾本科杂草，具有不易产生耐药性、低毒、杀草速
度快、对后茬作物安全的特点［6］。关于硝磺草酮的
分析方法已有液相色谱法( HPLC ) ［7–11］和高效液相
色谱-串联质谱法( HPLC-MS ) ［12–14］等，其在玉米植
株上的半衰期为 0. 27 ～ 6. 8 d，土壤中的半衰期为
0. 97 ～ 10. 8 d［15–18］。

目前尚未见硝磺草酮在甘蔗中的残留研究报道。
欧盟规定的硝磺草酮在甘蔗中的 MRL 值为
0. 05 mg /kg［19］， Codex Alimentarius Commission
( CAC)规定其在甘蔗上的 MRL 值为 0. 01 mg /kg［20］，
而我国尚未制定其在甘蔗上的 MRL 值。本研究对
10%硝磺草酮悬浮剂在田间的消解动态及最终残留
量进行了研究，旨在为硝磺草酮在甘蔗上的合理使
用以及为我国 MRL 值的制定提供参考数据。

1 材料与方法

1. 1 供试药剂和主要仪器
乙腈、二氯甲烷、正己烷、盐酸 ( 均为分析纯) ;

99. 0 % 硝磺草酮 ( mesotrione ) 标准品 ( 德国 Dr．
Ehrenstorfer GmbH) 。10%硝磺草酮悬浮剂 ( 大连
松辽化工有限公司) 。

高效液相色谱仪配二极管阵列紫外检测器
( HPLC-PDA) ( 美国菲尼根 ( surveyor) 公司) ，水浴
恒温振荡器( 江苏金坛市佳美仪器有限公司) ; 组织
捣碎机( 上海标本模型厂) ; IKA-T18 型匀浆机 ( 德
国 IKA 公司) ; GZNY-16 型背负电动式喷雾器 ( 广
州市农友农具制品有限公司) 。
1. 2 田间试验

试验于 2010—2011 年分别在广东和广西进行。
供试农药为 10%硝磺草酮悬浮剂。供试作物为甘
蔗( 广东品种为“糖蔗”;广西品种为“台糖 159”) 。
1. 2. 1 消解动态试验 按 1 次施药多次取样方法
进行。施药剂量为有效成分 270 g /hm2 ( 推荐高剂
量的 2 倍) ，用水量为 600 L /hm2，于甘蔗生长初期
开始施药，按要求将药剂兑水稀释后进行定位喷雾

于各处理小区土层表面，施药 1 次，3 次重复，每小
区面积 50 m2。分别于施药后 2 h 和 1、3、7、14、21、
28、35、42、49 d采集甘蔗样品;于药后 2 h和 1、3、7、
14、21、28、35、42、60、90 d采集土壤样品。
1. 2. 2 最终残留试验 共设 3 个处理小区，以不施
药土壤为对照，每个处理重复 3 次，每小区面积
50 m2，施药剂量分为低剂量 ( 推荐高剂量，有效成
分 135 g /hm2 ) 和高剂量( 推荐高剂量的 1. 5 倍，有
效成分 202. 5 g /hm2 ) ，分别施药 1 次，于收获期采
集甘蔗和土壤样品。
1. 3 样品制备

甘蔗样品 : 随机在试验小区内 8 个点采集
8 ～ 12 株甘蔗的地上基部至肥厚带植株部分的
上、中、下部位各一节，切成小块，混合均匀，按四
分法留样 1 kg，密封包装，于 － 20 ℃冰箱中贮
存，待检测。

土壤样品:各处理小区随机选择 8 个点取 0 ～
15 cm 表土层土壤，混合均匀，过 1 mm 孔径筛，及时
进行样品前处理。
1. 4 样品前处理

准确称取甘蔗及土壤样品各 20. 0 g ( 折风干
土) ，置入三角瓶中，加入 50 mL 乙腈( 土壤需预先
加入 20 mL 蒸馏水润湿) ，高速匀浆提取 1 min，振
荡 30 min，抽滤; 残渣复用 20mL 乙腈振荡提取，抽
滤，合并抽滤液，减压浓缩除去乙腈。

将上述浓缩液转移至 250 mL 分液漏斗中，加
入 50 mL 3 %氯化钠溶液，用正己烷 30 mL ×2 次洗
涤，弃去正己烷相; 再用稀盐酸调节水相 pH 值至
3 ～ 4，用二氯甲烷 60 mL × 3 次萃取，经无水硫酸钠
脱水后，减压浓缩至少许，用气流吹至近干，甲醇定
容至 2 mL，待测。
1. 5 HPLC-PDA 测定条件

依利特 ODS C18色谱柱 ( 250 mm × 4. 6 mm，
5 μm) ;柱温为 25 ℃ ;流动相为 V ( 乙腈) ∶ V ( 水) =
30∶ 70，保持 5 min→V ( 乙腈) ∶ V ( 水) = 80∶ 20，继续
保持 45 min→V ( 乙腈) ∶ V ( 水) = 30∶ 70，此过程保
持 3 min;流速 0. 6 mL /min;检测波长 240 nm ;进样
量 20 μL。
1. 6 硝磺草酮标准溶液的配制及标准曲线的绘制

准确称取硝磺草酮标准品用乙腈溶解，配制成
标准储备液( 1 000 mg /L ) ，取适量储备液分别用乙
腈稀释成 0. 05、0. 1、0. 5、1. 0 和 5 mg /L 的系列标准
溶液，按 1. 5 节的条件测定，以峰面积与对相应的质
量浓度作线性回归曲线。
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1. 7 添加回收试验
取未施用过硝磺草酮的甘蔗和土壤空白各

20. 0 g，分别添加 0. 01、0. 1、1 mg /kg 3 个水平的硝
磺草酮，5 次重复，按 1. 4 节的方法进行样品前处
理，按 1. 5 节的条件测定，计算添加回收率和相对标
准偏差。

a:标准溶液( 0. 1 mg /L ) ; b:甘蔗空白样品; c:甘蔗添加样品( 0. 1 mg /L ) ; d:土壤空白样品; e:土壤添加样品( 0. 1 mg /L ) 。

a: Mesotrione standard( 0. 1 mg /L ) ; b: Control blank of sugar cane sample; c: Sugar cane fortified with mesotrione standard( 0. 1 mg /L ) ;

d: Control blank of soil sample; e: Soil foritified with mesotrione stand( 0. 1 mg /L ) ．

图 1 硝磺草酮标准溶液、甘蔗和土壤中添加色谱图
Fig． 1 HPLC chromatograms of mesotrione standard and its added samples in sugar cane and soil

表 1 硝磺草酮在甘蔗和土壤中的添加回收率、检出限和定量限 ( n = 5)
Table 1 The average recoveries，RSD，LOD and LOQ of mesotrione in sugar cane and soil ( n = 5)

样品种类
Samples

添加水平
Spiked level / ( mg /kg )

平均回收率
Average recovery /%

相对标准偏差
RSD /%

检出限 LOD

/ ( mg /kg )
定量限 LOQ

/ ( mg /kg )

甘蔗 0. 01 83 2. 2

0. 1 84 2. 7

1 84 3. 4

0. 005 0. 01

土壤 0. 01 82 2. 8

0. 1 83 2. 7

1 83 1. 9

0. 005 0. 01

2 结果与讨论

2. 1 线性范围、准确度、精密度及检出限
结果表明:硝磺草酮的峰面积与对应的质量浓度

间呈良好的线性关系，其线性方程为 y = 98 870x +
12 217，相关系数为 0. 999 2。
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硝磺草酮在甘蔗和土壤中平均添加回收率分别
为 83% ～84%和 82% ～83%，相对标准偏差分别为
2. 2% ～3. 4%和 1. 9% ～2. 8% ( 见表 1) 。硝磺草酮
在甘蔗和土壤中检出限均为 0. 005 mg /kg，定量限
均为 0. 01 mg /kg，符合农药残留分析检测要求［21］，
相关色谱图见图 1。
2. 2 硝磺草酮在甘蔗上的残留归趋和土壤中的消
解动态

硝磺草酮在甘蔗中的残留为其根部吸收土壤中
的农药，向上进行传导的过程，在甘蔗中呈现的特点
是浓度由小变大再变小的趋势，施药后 21 ～ 28 d，其
残留量达到最大值 0. 01 ～ 0. 02 mg /kg ( 见图 2 ) 。
由于其施药方式为在土壤中施用防除杂草，甘蔗根
部通过土壤介质会吸收少量的药剂进行传导，因此
其残留量很低，不会对甘蔗产生药害。

硝磺草酮在土壤中的原始沉积量广东为0. 12 ～
0. 17 mg /kg，半衰期为 12. 3 ～ 14. 7 d，施药后 28 d，
消解 率 均 达 到 96 % 以 上; 广 西 为 0. 14 ～
0. 18 mg /kg，半衰期 12. 6 ～ 12. 8 d，施药后 35 d，消
解率达 96%以上( 见表 2、图 3) 。从表中可以看出，
硝磺草酮在广东和广西两地的半衰期接近，消解程
度相似，均慢于硝磺草酮在玉米土壤中的半衰

图 2 硝磺草酮在甘蔗上的残留归趋曲线
Fig． 2 Residual curve of mesotrione in sugar cane

期［15-18］( 1. 0 ～ 10. 8 d) ，硝磺草酮在酸性条件下，以
分子形态较易吸附在土壤有机质上，在碱性条件下，
以阴离子形式存在，不易被土壤吸附［22–23］。由于北
方种植玉米区域，大部分土壤 pH 值为碱性，硝磺草
酮以阴离子形式存在不易被土壤吸附，所以半衰期
较短，而南方大部分土壤 pH 值呈现酸性，硝磺草酮
以分子形态易被土壤吸附，导致半衰期较长，其他因
素如土壤微生物、有机质含量、土壤温湿度也会对其
产生影响。

表 2 硝磺草酮在土壤中的消解参数
Table 2 Statistical parameters for mesotrione dissipation in the soil field conditions

年份 Year
试验地点
Test site

回归方程
Regression equation

相关系数
r

消解速率常数
Dissipation rate constant，k

半衰期
Half-life /d

2010 广东 Guangdong c = 0. 078 8e －0． 056 5t 0. 943 7 0. 056 5 12. 3

广西 Guangxi c = 0. 059 4e －0． 054 2t 0. 923 9 0. 054 2 12. 8

2011 广东 Guangdong c = 0. 033 6e －0． 047 0t 0. 896 7 0. 047 0 14. 7

广西 Guangxi c = 0. 083 9e －0． 055 2t 0. 953 4 0. 055 2 12. 6

图 3 硝磺草酮在土壤中的残留消解曲线
Fig． 3 Residual dissipation curve of mesotrione in soil

2. 4 硝磺草酮在甘蔗和土壤中的最终残留量
2010—2011 年广东和广西两年两地甘蔗和土

壤最终残留量试验结果表明: 10%硝磺草酮悬浮
剂按低剂量 ( 有效成分 135 g /hm2 ) 和高剂量 ( 有
效成分 202. 5 g /hm2 ) 分别施药 1 次，收获期甘蔗
中硝磺草酮的残留量均低于定量限 0. 01 mg /kg。
根据以上试验结果，参考欧盟和 CAC 规定的硝磺
草酮在甘蔗上的 MRL 值［19–20］，按照推荐剂量在甘
蔗生长初期对土壤施用 10% 硝磺草酮悬浮剂
1 次，在甘蔗收获期时，硝磺草酮在甘蔗上的残留
较为安全。
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3 结论

本研究建立了甘蔗中硝磺草酮残留量的前处理
方法并进行了 10%硝磺草酮悬浮剂在甘蔗和土壤
中的残留试验。硝磺草酮在甘蔗上的吸收呈现先降
低后升高又下降的趋势; 在土壤中的半衰期为
12. 3 ～ 14. 7 d，属于易降解农药;甘蔗中硝磺草酮的
最终残留量均低于欧盟和 CAC 规定的 MRL 值
( 0. 05 mg /kg 和 0. 01 mg /kg ) 。上述结果可为中国
制定硝磺草酮在甘蔗上的 MRL 值提供参考。
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·书讯·

第 17 版《农药手册》( The Pesticide Manual 17th Edition)

该书于 2015 年 10 月由英国 BCPC 出版，主编 J． A． Turner，ISBN 978-1-
901396-88-1，全书共 1440 页，定价 350 英镑。

根据世界各地农药生产商提供的信息，在第 17 版中新增加了 45 个活性成
分，并对全书内容进行了重新审阅和更新，主要变化有: 1) 全面更新了存在同分
异构或几何异构的农药; 2 ) 包括了单个组分的名称 ( CAS /IUPAC ) 、CAS 登记
号、结构式和理化 /毒理学性质; 3) 修改了系统命名法部分，并用本版的系统命名
法更新了物质的 IUPAC 和 CAS 名称; 4) CAS 登记号更加合理化; 5) 增加了相关
活性成分的商标名称; 6) 全面修订了物理化学部分; 7 ) 溶解度细分为水溶解度
和有机溶剂溶解度; 8) 物理性质单位标准化; 9 ) 条目格式标准化; 10 ) 对一些哺
乳动物的毒理学性质的单位和格式进行了规范化; 11) 对所有拟除虫菊酯类杀虫

剂进行了深度评述; 12) 增加了异构体及异构体混合物以及相应的定义; 13) 重新绘制了化学结构式; 14) 更新了农药的
监管现状; 15) 用于作物保护的活体生物和微生物农药、植物源农药和信息素，改由 BCPC 单独出版———《生物控制剂手
册》( The Manual of Biocontrol Agents) ; 16) 公司数据进行了更新，以反映农药工业领域的不断变化。

最新版共包含 862 个条目，每个条目下包含以下内容: 1) 化学结构式，应用范围及分类归属; 2) 名称，包括通用名、
IUPAC 名称、美国化学文摘名称、CAS 登记号、EC 编号和试验开发代码; 3) 物理化学性质; 4) 专利、开发历史及生产商;
5) 作用靶标、机理及作用谱; 6) 应用、剂型、产品及混合物; 7) 毒理学评论信息和欧盟法规 1107 /2009下的状况; 8) 哺乳动
物毒理学概况; 9) 涵盖鸟、鱼和蜜蜂的生态毒理学数据; 10) 在动物、植物、土壤及环境中的环境归趋信息。

( 杨新玲 提供)


