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农药剂型、喷雾参数与采样方法对代森锰锌
在小油菜上原始沉积量的影响

秦  曙,  庞  斌,  乔雄梧*
,  赵丽娟,  王  霞

(山西省农业科学院 山西省农药重点实验室, 太原 030031)

摘  要:以代森锰锌为对象,研究了农药剂型、喷雾参数和采样技术对小油菜施药后原始沉积量的

影响。结果表明:不同剂型、相同有效成分用药量的代森锰锌在小油菜上的原始沉积量不同, 30%

代森锰锌悬浮剂喷雾后在小油菜上的原始沉积量 ( 94. 4~ 115. 8m g /kg )明显高于 70%可湿性粉剂

( 34. 3~ 86. 1 m g /kg )和 75%水分散粒剂 ( 61. 1~ 82. 4 m g /kg) ;同种剂型和剂量条件下,施药液量

的多少对代森锰锌在小油菜上的原始沉积量有显著影响,随着施药液量的增加, 沉积量呈递减趋

势;喷片孔径从 0. 7 mm 增大至 1. 6 mm时,代森锰锌在小油菜上的沉积量由 86. 3 m g /kg减小至

65. 1 m g /kg;喷雾压力对代森锰锌在小油菜上的原始沉积量影响不大;采用对角线采样方法, 当采

样数量为 5时,代森锰锌在小油菜上的原始沉积量与采样数量 15, 25相比差异显著;当采取随机采

样方法,采样数量分别为 25, 50和 100时, 三者之间代森锰锌在小油菜上的原始沉积量差异不显

著,但与对角线采样法相比差异显著。可见农药剂型、喷雾参数和采样方法成为影响农药原始沉积

量的主要因素。
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E ffects of formulation, spray parameters and sampling m ethods

on initial residue ofmancozeb in cole

Q IN Shu,  PANG B in,  Q IAO X iong-w u
*

,  ZHAO L -i juan,  WANG X ia

( Shanx iK ey Labo ra to ry o f P esticide Science, Sha nx i Academ y o f Ag r icultura l Science s, T a iyuan 030031, Ch ina )

Abstract: E ffects o f fo rm ulation, spray param eters and sam pling m ethods on initial residue in co le

(Bra ssica am pestris L. ) w as studied using m anco zeb. The results show ed that the in it ia l residue s in

co le o f dif ferent form ulat ions of m anco zeb w ith sam e app lication rate w ere differen.t The initia l re sidues

in co le by spray ing o f m anco zeb 300 suspension concentra te ( 94. 4- 115. 8 m g /kg) w a s signif icant ly

h igher than m anco zeb 700 w ettab le pow der ( 34. 3- 86. 1 m g /kg) and m anco zeb 750 w a ter d ispersible

granule ( 6111- 8214 m g /kg ). U nder cond it ion o f sam e form u la tion and sam e applica tion rate, the

app lied spray vo lum e w a s dec isive. The initial residue s o f m ancozeb tended decreasing w ith increase o f
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spray vo lum e. W hen the nozzle diam e ter chang ed from 0. 7 to 1. 6 mm, the in it ia l residues o fm ancozeb

in co le decreased from 86. 3 to 65. 1 m g /kg, w hile spray ing pressure had no significant effects on in itia l

residues. In ca se o f d iagona l sam p ling, there w as sign if icant d ifference be tw een the sam pled plants o f 5,

15, and 25, w hile in the case o f random sam pling, there w a s no sign if icant dif ference be tw een sam p led

p lants o f 25, 50 and 100. It indica ted that form ulat ions, spray param eters and sam p ling m ethods are the

m ain facto rs that led to chang ing o f in itia l re sidues.

K ey words: form ulat ion; spray param eter; sam pling m ethod; co le; m ancozeb; in it ia l residue

  农药残留试验是农药登记系列试验的重要组成

部分, 残留试验数据是农药登记评审和制定农药最

大残留限量标准的重要依据
[ 1]
。农药登记残留试

验中的施药技术及采样方法与最终的残留结果密切

相关。

残留数据不确定度的来源首先是残留量在田间

施药点之间的可变性,占 40% ~ 50% ;其次是施药点

田间残留分布的可变性,占 25% ~ 35%; 再次是样品

实验室制备,占 15% ~ 25%,最后是分析方法的不确

定度, 占 5% ~ 15%
[ 2–3]
。

作物上的残留量是由原始沉积量和消解作用共

同决定的。而决定收获作物上残留量高低的原因包

括生物和非生物两个方面,其中作物本身的形状和

生长周期是生物因素之一,施药技术和采样方法是

非生物因素。尽管目前农药残留量由于时间和空间

的变化而产生差异的原因并不明确, 但是即使在时

间和空间因素近似的条件下,残留量的变化范围仍

然很广
[ 4]
。目前相关的研究主要是探究同一生产

条件下同种或不同作物的小区之间产生残留差异的

原因
[ 5]
。

采样理论在分析化学和计量化学两个领域有很

大的发展
[ 6 ]
。一般认为采样误差可以通过采用合

适的采样方案而减小
[ 7]
。 FAO /WHO对采样的方

法与数量都有详细的规定,其目的就是为了尽可能

的减少不确定度带来的影响。我国针对施药技术和

采样方法的研究还非常薄弱,在行业标准中提出了

部分农产品、商品等采样方法
[ 1, 8]

,其中一部分是借

鉴国外的成熟方法修改而来的。在此基础上制定的

5农药登记残留田间试验标准操作规程 6, 包括部分

施药和采样方案。目前, 我国针对农药残留检测数

据与实验方法的控制多是集中在实验室误差的分析

与检测方法的改进, 而对于施药和采样过程产生的

不确定结果与相关标准的制定等比较薄弱。这就极

大地限制了农药残留检测数据准确性的提高,势必

会增加残留量的不确定度,影响到农药在作物上的

合理使用准则的制定。

为了探究采用同一方案进行田间试验而产生原

始沉积量差异的原因,本文对施药技术 (包括剂型、

施药液量、喷孔直径、喷雾压力 )和采样方式 (采样

方式和数量 )对小油菜中代森锰锌残留原始沉积量

的影响进行了研究。

1 材料与方法

1. 1 药剂及药械

70% 代森锰锌可湿性粉剂 ( m ancozeb 700

W P) , 75% 代森锰锌水分散粒剂 ( m ancozeb 750

WG ), 30%代森锰锌悬浮剂 ( m ancozeb 300 SC ), 均

由河北双吉化工有限公司提供。

Jacto HD 400喷雾器,配细喷实心雾 ( 0. 7 mm )、

粗喷实心雾 ( 1. 6 mm )喷头,以及 0. 38, 0. 47, 0168,

0. 71 L /m in流速控制配件, 新加坡利农有限公司生

产。气相色谱-火焰光度检测器 (岛津 GC-14C /

FPD, S-滤光片 )。

1. 2 供试作物
小油菜 Brassica cam pestris L. , 品种: 杂交青梗

白菜,生育期 65~ 70 d。

1. 3 试验时间和地点

2008年 7月于山西省晋中市乌金镇。

1. 4 小油菜中代森锰锌残留分析方法

称取在冷冻状态下切碎混匀的小油菜样品

( NY /T 789- 2004
[ 8]
规定小油菜的分析部位是除去

根部后的整个植株 ) 20. 0 g于 100 m L顶空瓶中, 加

入 0. 05 g抗坏血酸、40 m L 5 m o l/L SnC l2 /HC l和

20. 0 mL正己烷, 使用压盖器迅速将瓶口用聚四氟

乙烯 /硅橡胶密封垫 ( 20 mm )和密封铝盖 ( 20 mm )

密封, 放入 85 e 烘箱中酸解 2 h, 每隔 15 m in摇

1次,冷却至室温, 用气相色谱进行残留检测, 用酸

解后产生的二硫化碳的量来表示代森锰锌残留量。

2 施药与采样试验方案

参照5农药登记残留田间试验标准操作规程6
[ 9]

和 NY /T 788- 20045农药残留试验准则 6[ 1]
进行。
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菜园内设空白对照区和施药区。在小油菜收获

期按照田间喷雾施药标准操作规程 ( SOP FT - 02-

07)进行施药
[ 9 ]

,先用清水喷对照处理区小油菜,再

对施药处理区喷药。

喷药后 2 h按照小油菜田间样本采集标准操作

规程 ( SOP FT - 03- 07)进行采样
[ 9]
。

每畦小油菜面积是 2. 4 m @ 6. 4 m, 每畦种 5

行,施用剂量为 2 400 g /hm
2
(有效成份用药量 ) ,据

此计算,每小区农药制剂施用量为: 30%代森锰锌悬

浮剂 12. 28 g、70% 代森锰锌可湿性粉剂 5. 26 g、

75%代森锰锌水分散粒剂 4. 9 g。

2. 1 不同剂型和不同施药液量对代森锰锌在小油

菜上原始沉积量的影响

2. 1. 1 施药方案  设 6个处理小区,在小区中按照

下述用药量和施药液量用相同喷头 (喷片孔径

0. 7 mm )喷施,行走速度保持匀速。 a ) 30%悬浮剂

12128 g, 1. 4 L施药液量; b) 30%悬浮剂 12. 28 g,

2. 8 L施药液量; c) 70%可湿性粉剂 5. 26 g, 1. 4 L

施药液量; d) 70%可湿性粉剂 5. 26 g, 2. 8 L施药液

量; e ) 75% 水分散粒剂 4. 9 g, 1. 4 L 施药液量;

f ) 75% 水分散粒剂 4. 9 g, 2. 8 L施药液量。

2. 1. 2 采样方案  喷药后 2 h采集样品,每小区平

均分为 100个单元,按随机数采样。每个单元样采

12株,每小区采 3个样。

2. 2 喷片孔径对小油菜中代森锰锌原始沉积量的

影响

设 2个处理小区, 70%可湿性粉剂 5. 26 g,施药

液量 1. 4 L, 按农药喷洒方式设细喷实心雾

( 0. 7 mm )、粗喷实心雾 ( 1. 6 mm )两个处理, 分别

在 2个小区中喷施,行走速度保持匀速。采样方案

同 21112节。

2. 3 喷雾压力对小油菜中代森锰锌原始沉积量的

影响

70%可湿性粉剂 5. 26 g, 施药液量 1. 4 L, 设

4个处理,按 0. 38, 0. 47, 0. 68, 0. 71 L /m in 4个喷雾

压力,分别在 4个小区中用相同喷头 (喷片孔径

0. 7 mm )喷施,匀速行走。喷速控制由喷雾器配带

的不同流速控制装置实现。采样方案同 2. 1. 2节。

2. 4 采样方法对小油菜中代森锰锌原始沉积量测

定结果的影响

70%可湿性粉剂 5. 26 g,施药液量 1. 4 L, 细雾

喷施,匀速行走。喷药后 2 h进行样品采集,设 2个

采样方案处理小区。 a )对角线采样: 选择一小区,

按对角线排列的 5个点, 分别按 5, 15, 25株采样, 采

3个样; b)随机采样:另一小区平均分为 100个单元,

按随机数采样,样品量为 25, 50, 100株,采 3个样。

3 结果与分析

3. 1 剂型和施药液量对代森锰锌在小油菜上原始

沉积量的影响

比较表 1结果, 在有效成分剂量相同时, 悬浮剂

喷雾产生的沉积量明显高于可湿性粉剂和水分散粒

剂。这可能是由于悬浮剂中加有适量的增粘剂, 在

对水喷雾时适宜的粘度可控制雾滴的大小, 减少水

分蒸发和漂移,同时也增强了药剂在小油菜表面的

粘着性,从而产生较高的原始沉积量;也可能是由于

悬浮剂有效成分粒径较小,表面积较大,利于提高农

药的附着量。可见农药剂型是造成原始沉积量差异

的因素之一。

剂型相同时,在面积相同的小油菜小区中,分别

用 1. 4 L和 2. 8 L水稀释相同有效成分用药量的同

一剂型的农药后喷雾,结果表明, 稀释倍数越大,药

表 1 剂型和喷药液量对小油菜中代森锰锌原始沉积量的影响

T able 1 The dopo sition rate o fm anco zeb on w ith d ifferen t fo rm u la tion and spray vo lum e

剂型

Form u lation

施药液量

Spray vo lum e /L

沉积量 a

In it ial residuea ? SE / (m g /k g)

相对标准偏差

RSD /%

可湿性粉剂 (W P) 1. 4 86. 1 ? 3. 97 a 7. 2

2. 8 34. 3 ? 3. 76 b 7. 8

悬浮剂 ( SC ) 1. 4 115. 8 ? 4. 56 a 7. 7

2. 8 94. 4 ? 3. 87 b 5. 4

水分散粒剂 (W G ) 1. 4 82. 4 ? 4. 61 a 9. 6

2. 8 61. 1 ? 2. 34 b 6. 7

  注: a 3次重复实验的平均值 ? SE,同列中同一剂型结果后的不同字母表示差异显著性 (P < 0. 05)。

No te: a A verage o f th ree rep licates? SE. M ean s w ith in a row h av ing d ifferent superscrip ts d if fer sign if ican tly (P < 0. 05) .
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剂在小油菜上的残留量越小。这可能是由于田间喷

雾时, 加大水量使得农药药液浓度降低,沉积持留中

的有效成分降低,在叶片沉积相同质量药液时残留

量较小, 可见水量的多少会对残留量产生一定影

响,而 SOP对小油菜喷雾施药液量要求在 750~

900 L /hm
2
, 有必要推荐在残留方案中明确规定统

一施药液量,以便使结果更具可比性。

试验数据中标准误和相对标准偏差接近,说明

施药的重复性较好,结果一致。

3. 2 喷片孔径对代森锰锌在小油菜上原始沉积量

的影响

从表 2中可以看出, 采用不同喷片孔径的喷头

施药时,孔径 0. 7 mm 的沉积量比孔径 1. 6 mm的

沉积量高。这可能是由于大孔径的喷头雾滴大,使

得雾滴在叶面上重复沉积、聚并, 容易发生药液流

失,而流失后由于惯性作用,叶片上的药液持留量将

迅速降低
[ 10]
。因此在选择喷头时应严格遵守 SOP

对喷片直径 [ 1 mm 的规定。 1. 6 mm 孔径的喷头

雾滴大,分布相对不均匀, 因此产生的样品的标准误

和变异系数较 0. 7 mm孔径的大。

表 2 喷片孔径对小油菜中代森锰锌

原始沉积量的影响

T able 2 The in it ia l residue s o f m ancozeb

on co le o f different aperture

剂型

Form u lat ion

喷孔孔径

Aperture

/mm

原始沉积量

In it ial residuea ? SE

/ ( m g /kg)

RSD /%

可湿性粉剂 (W P) 0. 7 86. 3 ? 1. 14 a 2. 1

1. 6 65. 1 ? 3. 90 b 10. 3

  注: a 3次重复实验的平均值 ? SE,同列中的不同字母表示差异

显著性 (P < 0. 05)。

No te: a Average o f three repl icates ? SE. M eans w ith in a row

hav ing d if feren t superscripts d iff er sign if ican t ly (P < 0. 05) .

3. 3 喷雾压力对原始沉积量的影响
表 3结果显示: 分别用 0. 38, 0. 47, 0. 68 L /m in

3种喷速施药后的原始残留量差异不显著,当喷速

达到 0. 71 L /m in时, 残留量较小, 且与 3个低喷速

差异显著。这可能是由于喷速在 0. 38~ 0. 47 L /m in

之间,是处于叶片持留药液的流速范围内,在此期间

药液能有效附着在叶片表面,故原始沉积量差异不

显著, 但当喷速加大到 0. 71 L /m in时, 药液在叶片

上的滞留已超过到其承载能力, 造成药液不能完全

附着, 在叶片表面形成药液径流,从而造成残留量减

小。建议 SOP应标准化喷速, 特别是针对叶菜类。

表 3 施雾压力对小油菜中代森锰锌

残留量的影响

Tab le 3 The initial residues o fm anco zeb on

co le o f dif ferent spray ing presssure

剂型

Form ulation

施雾压力

Spraying p ressure

/ ( L /m in )

残留量

In it ial residuea

? SE / ( m g /kg)

RSD / (% )

可湿性粉剂 (W P) 0. 38 97. 2 ? 7. 2 a 11. 1

0. 47 95. 1 ? 1. 3 a 2. 3

0. 68 105. 9 ? 2. 6 a 4. 2

0. 71 86. 1 ? 3. 97 b 2. 1

  注: a 3次重复实验的平均值 ? SE,同列中的不同字母表示差异

显著性 (P < 0. 05 )。

N ote: a Av erage of three rep licates ? SE. M ean s w ith in a row

having d ifferent superscrip ts d if fer sign if ican tly (P < 0. 05) .

3. 4 采样数量和方法对代森锰锌在小油菜上原始

沉积量测定结果的影响

比较表 4结果,当对角线 5点采样数量分别为

5, 15, 25株时, 5株的残留量与 15, 25株的差异显

著,这可能是由于采样数量较少时样品的代表性差,

使得残留量变化大。

表 4 对角线采样数量不同对小油菜中

代森锰锌残留量的影响

Table 4 The in itia l residues o f m ancozeb on co le o f

d ifferen t size by diagona l sam p ling m e thod

剂型

Form ulation

对角线采样数

D iagonal sam p lin g

残留量

In it ial residuea

? SE / ( m g /kg)

RSD /%

可湿性粉剂 (W P) 5 106. 5 ? 8. 5 a 13. 8

15 85. 4 ? 8. 4 b 17. 1

25 79. 1 ? 5. 0 b 10. 8

  注: a 3次重复实验的平均值 ? SE,同列中的不同字母表示差异

显著性 (P < 0. 05 )。

N ote: a Av erage of three rep licates ? SE. M ean s w ith in a row

having d ifferent superscrip ts d if fer sign if ican tly (P < 0. 05) .

从表 5中可以看出, 当统计随机采样数量分别

为 25, 50, 100时, 三者之间的沉积量差异不显著, 但

当采样量为 25时与对角线采样量为 25时的残留量

差异显著,其原因可能是由于对角线采样范围较小,

有一定的局限性和机械性,使得样品不具代表性,推

荐对叶菜类植株采用随机采样, 同时保证足够数量

的样品个体。
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表 5 随机采样数量不同对小油菜中代森锰锌

原始沉积量的影响

Tab le 5 The initial residues o f m anco zeb on co le

of different size by random sam p ling m etho d

剂型

Form u lat ion

随机采样数

Random sam p ling

沉积量

In itia l residuea

? SE / (m g /kg )

RSD /%

可湿性粉剂 (W P) 25 91. 6 ? 2. 5 a 4. 8

50 99. 3 ? 4. 9 a 8. 5

100 100. 4 ? 3. 6 a 6. 2

  注: a 3次重复实验的平均值 ? SE,同列中的不同字母表示差异

显著性 (P < 0. 05)。

No te: a Average o f three repl icates ? SE. M eans w ith in a row

hav ing d if feren t superscripts d iff er sign if ican t ly (P < 0. 05) .

4 讨论

采样误差的产生一般包括:采样点选择误差、采

样定量误差。人员采样操作误差;具体到单个样品,

则与农药在样品上的分布情况有关, 因此采样方案

在不同作物上有不同的具体要求。本试验针对施药

当天农药原始沉积量与采样相关的如采样数量、采

样方法等各种不同因素的影响进行了初步研究。

试验得到的原始沉积量数值还受其它多方面因

素影响,如作物品种和生育期、施药方式、施药时间、

农药剂型、以及气候条件等等。其中有许多不确定

因素,例如所使用的喷雾器的种类、雾化性能等,都

会直接影响到农药在作物上的附着, 从而产生出不

同的原始沉积量。所以靠简单的回归不能正确反映

残留规律, OECD和 FAO专家组已对此做过相关研

究,原始沉积量、农艺措施和施药至采收期间的天气

条件是决定残留量的重要因素
[ 11 ]
。

农业部农药检定所 2007年颁布的 5农药登记

资料规定6中将 10种作物的试验点数由两地改为

三地以上,无疑对采样和施药的标准化提出了更高

要求。应细化和量化采样方法和施药技术的相关准

则,从而减少采样和施药不确定度对残留量的影响。

鉴于施药技术和采样方式均会对农药残留量产

生较大影响,技术人员在进行田间残留试验时,应严

格按照 SOP的施药和采样规程进行, 并且将关键的

试验参数如:喷雾器喷片孔径、喷雾压力、作物品种

及生育期、施药液量、样品个体数量、样品个体大小、

喷药时风速等数据详细记录。这样就赋予了试验数

据可追溯性,使我国登记的农药残留试验数据更加

准确, 据此制定的国家标准 5农药合理使用准
则6) ) ) 农药使用的良好农业规范 ( GA P)将会更加

可靠。
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