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甲基毒死蜱在甘蓝及土壤上的残留动态研究
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摘 要：采用气相色谱 (./0 $ 123,分析技术测定了甲基毒死蜱在甘蓝及土壤上的残留消解动态和最终残留量。喷施

%#4雷丹乳油 (有效成分，+"# 5·67 $ " ,测出甘蓝和土壤上的原始沉积量分别为 *8 ’" 75·95 $ &和 "8 &" 75·95 $ &，半衰

期为 #8 % :和 &8 % :，对甘蓝施药 -次;最后一次施药距采收 + :;测得甘蓝上残留量为 #8 #" 75·95 $ &。甲基毒死蜱属于

易降解农药。
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甲基毒死蜱化学名称为 N; N $二甲基 $ N $ (-;
*; > $三氯 $ " $吡啶基 ,硫代磷酸酯，商品名为雷丹，
是美国陶氏益农有限公司 (3S] =5TSPMAIEMIW , 开发生
产的一种有望取代剧毒有机磷农药品种的硫代磷酸

酯类杀虫剂。关于甲基毒死蜱的残留分析已有一些报

道 ‘ & a % b，本文采用气相色谱法（./0 $ 123）对甲基毒
死蜱在甘蓝及土壤上的残留消解动态和最终残留量

进行了研究。

& 材料和方法

&8 & 试验材料
试验农药：%#4雷丹乳油。
试验作物：春茬甘蓝（京丰 &号）。
试验地点：吉林农业大学实验站（长春）。

试验时间："##&年。
&8 " 施药方法及施药时间

施药方法：将 %#4雷丹乳油采用两次稀释法稀
释后，用没得比—&>型背负式喷雾器叶面喷雾。
施药时间："##&年 >月 &%日 a >月 ")日。>月

&%日首次施药，>月 "&日第 "次施药，>月 ")日第 -
次施药。

&8 - 田间试验设计
&8 -8 & 残留消解动态试验
土壤中的消解动态试验为 &次施药，多次采样，

只设 &个施药剂量 +"# 5·67 $ " (有效成分 ,，各处理 -
次重复，采用叶面喷雾法施药。待喷药雾滴挥干后，分

别于 & c "%、&、"、-、+、&%、"& :采集土壤样品。各处理
小区以 *点法取样，土壤采样深度为 # a &* M7，最终
取样不少于 & 95。用连续四分法取 "## 5，阴干后过
--- !7（%#目）标准筛，放入聚乙烯塑料袋中备用待
测。

甘蓝中的消解动态试验其施药剂量及采样时间

同土壤。采集时，各处理小区以 *点法取样，每点各采
&棵，共采 *棵，每小区样品采样不少于 " 95。四分法
取样切碎混匀，在连续四分法取样 &## 5，贮存于 $ "#
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!"# !$$"年 % 月

&’ (·)*+ , &

样品
添加量 添加水平 回收率 平均回收率 相对标准偏差

- !. - ).·/. , & - 0 - 0 - 0
甘蓝 & $1 $’ &$!，&$’，&$2 &$’ "1 ""

! $1 & 22，23，23 24 &1 &4
&$ $1 ’ 2!，4&，4$ 4% 31 2$

土壤 & $1 $’ &&3，&&4，&&’ &&3 &1 "&
! $1 & &&"，&&3，&$2 &&" "1 ’%
&$ $1 ’ 2"，&$&，23 23 %1 &!

表 & 甲基毒死蜱在甘蓝和土壤上的添加回收率测定结果

56789 & 5:9 ;9<=>9;? =@ <:8=;A?;*@=B , )9C:?8 @;=) <6776.9 6+D B=*8

61 甲基毒死蜱标样 71 土壤 EF <1 在土壤中

D1 甘蓝 EF 91 在甘蓝中
图 & 甲基毒死蜱色谱图

G*.H;9 & E:;=)6C=.;6)B =@ <:8=;A?;*@=B , )9C:?8

(冰箱内待测。
&1 "1 ! 最终残留试验
施药剂量两个水平，推荐剂量 %’$ .·:) , ! I有效

成分 J，高剂量 3!$ .·:) , ! I有效成分 J。施药次数分
别为 &次、"次。先在施药 "次小区施药 !次，喷药间
隔 3 D后，再于各施药小区最后施药 &次。采样间隔为
施药后 &、"、3 D。
&1 % 分析方法
&1 %1 & 仪器与试剂
仪器设备：日本岛津 KE , 2L气相色谱仪，配火

焰光度检测器 （GMN , M），EO , "L色谱数据处理器；
高速组织捣碎机；回旋式振荡机；旋转薄膜蒸发器；进

样器。

试剂：氯化钠、无水硫酸钠 （用前 #’$ (灼烧 %
:）、中性氧化铝 （&"$ (烘烤 % P ’ :，用前 #0水减
活）；丙酮、石油醚（#$ ( P 2$ (），均为分析纯，用前
重蒸馏；甲基毒死蜱标准样品 IN=Q L.;=R<*9+<9B J 含
量：220。
&1 %1 ! 样品的提取与净化
&1 %1 !1 &提取
甘蓝：取制备好的样品 &$$ .（精确至 $1 $! .），放

入高速组织捣碎机中，加入 &$$ )S丙酮匀浆后，用布
氏漏斗铺垫 E98*C9 ’%’减压抽滤，每次用 "$ )S丙酮
清洗组织捣碎机和布氏漏斗，共洗 "次，合并滤液，清
洗抽滤瓶，用丙酮定容至 !’$ )S。
土壤：称取 !$ .（精确至 $1 $! .）土样放入碘量瓶

中，加入 &$$ )S丙酮振荡提取 ! :，用 E98*C9 ’%’抽
滤，"份 ’$ )S丙酮分 "次清洗碘量瓶。
&1 %1 !1 ! 液 ,液分配和净化
液 ,液分配：将提取液（甘蓝取提取液 & - ’）转入

’$$ )S分液漏斗，再加入 ’$ )S ’0T6E8溶液，先用
’$ )S石油醚清洗抽滤瓶后，倒入分液漏斗中振摇萃
取提取液，共重复 "次，合并石油醚相，过无水硫酸钠
柱滤入 !’$ )S旋转浓缩瓶中，用少量石油醚清洗柱
壁，合并滤液后加入 !’0癸醇 "滴，在 "4 (水浴中浓
缩近干，然后用氮气吹干。

净化：层析柱上下两端加 ! <)厚无水硫酸钠，中
间加 ’ .中性氧化铝，用 ’ )S石油醚预淋后，" )S石
油醚转移上样，用 3$ )S石油醚淋洗，收集全部淋洗
液，加入 !’0癸醇 !滴，浓缩近干，用 &$ )S石油醚定
容，待测上机 U ’ V。

&1 %1 " 测定
&1 %1 "1 & 仪器条件

色谱柱：RW ’% &’ ) X $1 ’" )) X &1 ’ !)。
温度：柱箱 #$( I& )*+J &2$( I" )*+J；

汽化室 !#$ (；检测器 !#$ (。
流量：T! %$ )S·)*+ , &；Y! 2’ )S·)*+ , &Z 空气

34$ )S·)*+ , &；尾吹气 I高纯氮 J ’ )S·)*+ , &。

纸速：! <)·)*+ , &。

进样量：’ !S。
相对保留时间：约 21 & )*+。

&1 %1 "1 ! 定量方法
采用外标（峰面积）,标准曲线法定量，以峰面积

!和进样量 "（+.）作图，得回归直线方程为：
! [ , &!1 $" \ 2 "3$1 #% "，# [ $1 222 2。

! 结果与讨论

!1 & 回收率测定结果
称取空白样品，分别添加不同量的甲基毒死蜱标

准品，按上述处理方法提取，净化，测定回收率，回收

率均符合要求，结果见表 &、图 &。本方法对甲基毒死
蜱最小检出量：! X &$ , &&.，最低检出浓度 I甘蓝和土
壤 J：$1 $$! ).·/. , &。

!1 ! %$0雷丹乳油在甘蓝和土壤中的消解动态
试验结果表明，甲基毒死蜱在甘蓝上降解速度较

快，见表 !。消解动态方程
$% [ ’1 "$$ 9 , &1 ’%4 $ % # [ $1 22# "
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施药 $次
施药后取样时间 甘蓝 土壤

% & 残留量 消失率 残留量 消失率

% ’(·)( * $ % + % ’(·)( * $ % +
$ % !, -. /! — !. $! —

$ $. $0 /$ $. $! ,#
! 0. $1 1# 0. -1 #!
" 0. 02 11 0. !2 //
# 0. 0! 11 0. 0# 1#
$, 0. 0! 11 0. 0! 11
!$ 0. 0! 11 0. 002 11

表 ! 甲基毒死蜱在甘蓝及土壤上的消解动态

34567 ! 387 97:;&<46 &=>4’;? @A ?86@9B=9;A@: * ’7C8=6
;> ?4554(7 4>& :@;6

半衰期仅为 0. , &，施药 " &后消失率达 11+。这样快
的降解速度主要原因之一是受了施药后连续 ! & 夜
间降大暴雨的影响。甲基毒死蜱在土壤上降解速度比

在甘蓝上慢，消解动态方程

!" D $. 2#/ 7 * 0. ,/$ , " # D 0. 1#1 /
半衰期为 $. , &，距施药后第 $, & 采样，消失率为
11+。总之，甲基毒死蜱无论在甘蓝上还是土壤中都
属于易降解农药。

!. " ,0+雷丹乳油在甘蓝和土壤中最终残留量
!00$年在长春施用 "次 ,0+雷丹乳油，施药量

为 #!0 (·8’ * ! E有效成分 F，最后一次施药距采收 "
&，甘蓝上的残留量为 0. 0- ’(·)( * $；距采收 # &，残
留量为 0. 0$ ’(·)( * $。可以看出，甘蓝上的残留量较

低，而且与施药次数和剂量无关。在土壤上的残留量

稍高，消解稍慢，但随着施药量和施药次数的增加，残

留量增加不显著，没有积累性。

" 小结

E $ F本残留试验研究结果表明，施用 "次 ,0+雷

丹乳油，施药量为 #!0 (·8’ * ! E有效成分 F，最后一次
施药距采收 # &，甘蓝上残留量为 0. 0! ’(·)( * $，土

壤上的残留量稍高。

E ! F ,0+雷丹乳油在甘蓝和土壤中的消解半衰期
分别为 0. , &和 $. , &。

E"F甲基毒死蜱的 GHI值为 0. 0$’(·)(*$E$11!F，
据此 JGK % LMK 规定甲基毒死蜱在甘蓝上的 NOP
值为 0. $ ’(·)( * $。参照这一规定，建议 ,0+雷丹乳
油在甘蓝上施药量不要高于 ,-0 (·8’ * ! E有效成
分 F，当季施药次数不超过 "次，最后一次施药距采收
间隔期不少于 " &。最大残留限量建议暂定为 0. $
’(·)( * $。
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