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摘 � 要: 2005~ 2006 年在福建省福州市郊进行了 10%呋喃虫酰肼悬浮剂 (福先) 在花椰菜和土壤中残留消解动

态和最终残留量的研究。结果表明, 药后 14 d 呋喃虫酰肼在花椰菜菜叶中的平均最终残留量为 0� 20 mg � kg- 1 ;

在土壤中的残留量 2005 年未检出, 2006 年为 0� 38 mg � kg- 1 ; 花椰菜菜花上的残留量为 0� 04 mg � kg- 1。研究

表明, 呋喃虫酰肼在花椰菜菜叶、土壤中消解较快, 其残留消解动态曲线符合化学反应一级动力学方程, 在花

椰菜菜叶上的半衰期分别为 3� 19 d ( 2005 年) 和 4� 19 d ( 2006 年 ) , 在土壤中的半衰期为 6� 43 d ( 2005 年) 和

5� 73 d ( 2006 年) , 在花椰菜菜花上的半衰期为 4� 07 d ( 2006 年)。
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JS118 degradation and final residue in cauliflower plants and soil
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Abstract: T he dynamic deg r adation and final r esidue of JS118 in cauliflower and so il wer e investig ated in a Fuzhou

suburb in 2005~ 2006. The results showed that ( a) the 14-days average final residue in t he cauliflower leaves w as

0� 20 mg � kg- 1 , ( b) no r esidue detect ed in the so il in 2005, but 0� 38 mg� kg- 1 in 2006, and ( c) 0� 04 mg� kg- 1 o f

the r esidue was found in t he flower s. The half- life of JS118 in cauliflower leaves w as determ ined to be 3� 19 d in

2005 and 4� 19 d in 2006. In the flow ers, it was 4� 07 d in 2006, and in the soil 6� 43 d in 2005 and 5� 73 d in 2006.
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� � 呋喃虫酰肼是江苏省农药研究所有限公司暨国
家南方农药创制中心江苏基地创制的具有仿生性质

的昆虫生长调节剂。室内活性测定表明其对甜菜夜

蛾、小菜蛾、菜青虫、斜纹夜蛾、茶尺蠖和茶毛虫

等鳞翅目害虫具有较好的控制作用的杀虫活

性[ 1- 3]。为了解呋喃虫酰肼悬浮剂使用中的残留情

况并为制定相关合理使用准则提供依据, 对其在花

椰菜菜叶、花椰菜菜花和土壤中的残留消解动态和

最终残留进行了研究。

1 � 材料与方法

1� 1 � 仪器与试剂
Waters HPLC 2695 高效液相色谱仪, 配

PKAD二极管阵列检测器和色谱工作站; 超声波振

荡器 (昆山市超声仪器有限公司) ; BU CHI 真空

旋转蒸发仪; 玻璃层析柱: 内径 8 mm � 18 cm。

试剂: 二氯甲烷、无水硫酸钠均为国产分析

纯; 弗罗里硅土 (色谱层析用, 60~ 100 目) ; 甲

醇为色谱纯, 通过 0� 45 �m 孔径油相膜过滤; 二次

蒸馏水, 通过 0� 45 �m 孔径水相膜过滤。
呋喃虫酰肼标准品, 纯度 99� 8% (中国国家

标物中心提供)。

1� 2 � 田间试验
按我国农业部农药检定所颁布的农药残留试验

准则[ 4] , 2005年 10 月与 2006 年 5月在福建省福

州市晋安区鼓山镇洋里村试验地, 采用利农牌 HD

- 400手摇压缩式喷雾器均匀喷雾处理。

1� 2� 1 � 在植株及土壤中降解动态试验 � 每个试验
小区面积 30 m

2
, 每个处理重复 3次, 小区之间设

保护行, 随机区组排列, 同时设清水对照区。将
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10%呋喃虫酰肼悬浮剂均匀喷洒在试验区花椰菜菜

叶上, 直到地面湿润为止, 施药有效剂量为 300

g � hm- 2 , 喷药后, 按以下时间取样: 施药后 1 h、

1 d、3 d、7 d、14 d、21 d、30 d、45 d同步采集

整株菜样和土壤样品, 每小区随机多点取样, 菜叶

样采集时各采集 5棵, 每小区采集量不少于 2 kg,

剥去碎叶与老叶, 将每个样切碎并混合均匀。土壤

样品采集时, 采样深度为 0~ 15 cm , 取样量不少

于 1 kg , 除去碎石等杂物并混合均匀。各类样品

均用四分法取 0� 5 kg 作为试样, 分别将样品装入

聚乙烯食品袋内密封, 贮存于- 20 � 冰箱中待测。

1� 2� 2 � 最终残留试验 � 设高、低浓度 2个处理区,

小区设计同降解动态试验, 施药剂量分别为推荐有

效剂量 150 g � hm- 2 , 和 2 倍推荐有效剂量 300

g � hm- 2 , 施药次数为 1次和 2 次, 每次施药间

隔 7 d, 对照区不喷药, 分别于最后 1次施药后 3

d、7 d、14 d 按降解动态试验同样方法取样、装

样、贮样。

1� 3 � 分析方法
1� 3� 1 � 仪器检测条件 � 色谱柱: 250 mm � 4� 6
mm (内径) 不锈钢柱, 内装 Symmetry C18 5 �m

键合固定相。流动相: 甲醇与水体积比为 66 �34,

流速: 0� 5 mL � min
- 1
; 柱温: 30 � ; 检测波长:

254 nm; 进样量: 20 �L; 保留时间: 13� 46 m in;

外标法定量。

1� 3� 2 � 标准工作曲线 � 配制浓度为 0� 5 mg � L - 1
、

1 mg � L- 1
、2� 5 mg � L- 1

、5 mg � L - 1
、10 mg �

L- 1的呋喃虫酰肼标准系列溶液, 在上述色谱条件

下进行 2次平行测定, 以峰面积 (平均值) 为纵坐

标, 浓度为横坐标绘制线性回归, 回归方程为 A =

17968x- 3084� 7, R 2= 0� 996 8 (图 1)。

图 1 � JS118 标准工作曲线

Fig� 1 � Standard curve of JS118

1� 3� 3 � 添加回收率测定 � 采用质量分数添加回收
率来表示本方法的准确度和精密度, 在空白的花菜

叶样、菜花和土壤样品中, 添加已知含量的呋喃虫

酰肼标准品, 按照上述规定的色谱操作条件测定其

含量计算回收率及变异系数。

由表 1可知, 通过对呋喃虫酰肼残留样品分析

的准确度及精确度检验, 本方法测定的回收率为

82� 69% ~ 97� 24% , 变异系数为 1� 09% ~ 5� 36%,

均达到残留分析的要求 [ 4]。因此, 利用本方法进行

呋喃虫酰肼残留样品的分离和含量测定, 灵敏度

高, 重现性好, 能为试验提供可靠的数据。

1� 3� 4 � 样品的提取 � 将置于冰箱中的样品取出静
置到室温, 用干净的不锈钢匙搅拌均匀, 称取

50� 0 g 待测样品置于 250 mL 具塞三角瓶中, 加入

100 mL 的二氯甲烷, 置于数控超声振荡器水槽中

超声提取 30 min。静置 30 min 后, 用漏斗和滤纸

过无水硫酸钠脱水过滤, 后用 30 mL 二氯甲烷洗

渣两次, 合并滤液。

表 1 � 呋喃虫酰肼在花椰菜和土壤上的添加回收率测定结果

Table 1 � Recovery rate of JS118 in cauliflower and soil

样品
添加量

( mg � kg- 1)

回收率

( % )

变异系数

( % )

0� 05 86� 96 5� 36

菜叶 1 96� 54 3� 65

10 94� 06 1� 09

0� 05 82� 69 6� 31

土壤 1 88� 62 2� 64

10 95� 93 2� 34

0� 05 84� 45 4� 63

菜花 0� 5 89� 52 1� 32

10 97� 24 1� 52

� 注:表中数据为 6次平行样品的平均值。

1� 3� 5 � 样品的净化 � 将滤液移入旋转蒸发仪中,

水浴 ( 35 � ) 旋转蒸发浓缩到约 2 mL。然后通过

内径为 8 mm 的玻璃层析柱净化, 层析柱中依次装

入少许脱脂棉、1 cm 无水硫酸钠, 弗罗里硅土 4 g

( 140 � 烘 4 h)、0� 5 g 活性碳、1 cm 无水硫酸钠,

以少量的二氯甲烷预淋后, 弃去淋洗液
[ 5]
。将上述

浓缩物转移到柱中, 用淋洗液为甲醇+ 二氯甲烷=

10+ 90 ( V+ V) 进行淋洗, 收集 30 mL, 将其浓

缩近干。用甲醇定容 5 mL, 待测定。

2 � 结果与分析

2� 1 � 最低检出限
按 3倍噪音计算, 方法最低检出量为3� 02 ng。

由以下公式可得本方法最低检出限 ( LOD) 为

0� 015 1 mg � kg- 1。由此表明, 本方法适用于痕量
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呋喃虫酰肼的定量分析。

2� 2 � 呋喃虫酰肼在花椰菜菜叶、土壤和菜花中的
残留动态试验

结果如表 2, 2005年在花椰菜的菜叶中原始沉

积量为 5� 28 mg � kg- 1
, 半衰期为 3� 19 d, 降解方

程为 y= 4� 0712e- 0� 217t
( R

2 = 0� 956 5) ; 2006 年在

花椰菜的菜叶中原始沉积量为 4� 19 mg � kg- 1 , 半

衰期为 4� 18 d, 降解方程为 y = 3� 050 9e- 0� 165 6 t

( R
2
= 0� 989 7)。

2005 年 在 土 壤 中 原 始 沉 积 量 为 1� 26
mg � kg- 1

, 半衰期为 6� 43 d, 降解方程为 y =

0� 8358e- 0� 1078t
( R

2 = 0� 954 1) ; 2006 年在土壤中

原始沉积量为 0� 98 mg � kg- 1 , 半衰期为 5� 73 d,

降解方程为 y= 0� 821 3e
- 0� 1211t

( R
2
= 0� 950 1)。

� � 2006年在花椰菜的菜花中原始沉积量为 2� 56
mg � kg- 1 , 半衰期为 4� 07 d, 降解方程为 y =

1� 8766e- 0� 170 3t
( R

2 = 0� 972 1 )。

表 2� 2006年 10%呋喃虫酰肼悬浮剂在花菜叶、土壤和菜花中的残留消解动态

Table 2� Degradation dynamics of JS118 in caulif lower leaves, flowers and soil in 2006

施药时间
施药后

距收期

菜叶 土壤 菜花

残留量( mg � k g- 1) 消解率( % ) 残留量( m g � kg- 1 ) 消解率( % ) 残留量( mg � kg- 1 ) 消解率( % )

1 h 5� 28 1� 26

1 d 2� 63 50� 19 0� 58 53� 97

3 d 1� 68 68� 18 0� 48 61� 90

2005年
7 d 0� 78 85� 23 0� 33 73� 81

14 d 0� 27 94� 89 0� 25 80� 16

21 d 0� 03 94� 89 0� 09 92� 86

30 d ND 99� 43 0� 03 97� 62

45d ND ND

1 h 4� 19 0� 98 2� 56

1 d 2� 16 48� 45 0� 53 46� 86 1� 12 56� 25

3 d 1� 48 64� 68 0� 47 52� 04 0� 97 62� 11

2006年

7 d 0� 91 78� 28 0� 28 71� 43 0� 68 73� 44

14 d 0� 34 91� 89 0� 17 82� 65 0� 18 92� 97

21 d 0� 10 97� 61 0� 05 94� 89 0� 05 98� 05

30 d 0� 02 99� 52 0� 02 97� 96 ND

45 d ND ND ND

� 注: 2005年未安排菜花样试验, ND为未检出。

2� 3 � 10%呋喃虫酰肼悬浮剂在花椰菜菜叶、菜花
和土壤中的最终残留试验

2005年花椰菜菜叶中呋喃虫酰肼的残留量

0� 10~ 0� 62 mg � kg- 1
, 土壤中呋喃虫酰肼的残留

量 0� 015 1~ 0� 35 mg � kg - 1。2006 年花椰菜菜叶

中呋喃虫酰肼的残留量 0� 04~ 0� 86 mg � kg - 1 , 花

椰菜菜花中呋喃虫酰肼在残留量 0� 02 ~ 0� 59
mg � kg- 1 , 土壤中呋喃虫酰肼在残留量0� 015 1~

0� 38 mg � kg- 1。结果见表 3。

3 � 结 � 论

采用以上的净化方法, 液相色谱测定的分析方

法在检测灵敏度、可信度和重复性等方面均符合农

药残留检测技术要求。

呋喃虫酰肼在花椰菜菜叶中的半衰期分别为

3� 19 d ( 2005 年)、4� 18 d ( 2006 年)。其降解动

态符合一级动力学方程 C1 = C0 e
- �t
, 相关系数较

高。呋喃虫酰肼在花椰菜菜花中的半衰期分别为

4� 07 d ( 2006年)。

农药在土壤中的降解与农药的性质、剂型、使

用方法、以及使用地区的气候和土壤条件有关。从

检测结果来看, 土壤的原始残留量比在植株中的更

低, 该药在土壤中的降解也较快。
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表 3 � 2005 年、2006 年 10%呋喃虫酰肼悬浮剂在花菜叶、土壤和菜花中的最终残留

Table 3� The final residual amounts of JS118 in cauliflower leaves and flowers and soil in 2005 and 2006

处理时间
处理剂量

( g)

采样间隔期

( d)

平均残留量( m g � kg- 1 )

菜叶 土壤 菜花

施药一次 施药两次 施药一次 施药两次 施药一次 施药两次

0( CK) 7 ND ND ND ND

14 ND ND ND ND

2005年

100 7 0�31 0� 33 0� 16 0� 23

14 0�14 0� 20 ND 0� 04

150 7 0�62 0� 55 0� 26 0� 35

14 0�10 0� 17 ND 0� 15

0( CK) 7 ND ND ND ND ND ND

14 ND ND ND ND ND ND

2006年

100 7 0�55 0� 30 0� 12 0� 23 0� 48 0� 56

14 0�05 0� 04 ND ND 0� 08 0� 06

150 7 0�65 0� 86 0� 32 0� 38 0� 59 0� 43

14 0�16 0� 23 0� 05 ND 0� 05 0� 02

� 注: 2005年未安排菜花样试验, ND为未检出。

� � 10% 呋喃虫酰肼悬浮剂 150 g � hm- 2、300

g � hm- 2施用 2次后, 距收获期 7 d或 14 d, 呋喃

虫酰肼的最终残留量都较低, 对菜花的食用较安

全, 并且对土壤污染可能性较小。在土壤中原始残

留虽较叶与花中的低, 但降解稍慢。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。
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