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茚虫威在菜用大豆上残留动态及安全使用技术
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摘  要: 采用气相色谱法 ( GC /ECD )研究了菜用大豆中茚虫威残留量的检测方法, 以及茚虫威在

菜用大豆上的残留消解动态,并对其安全使用技术进行了示范试验。结果表明, 建立的菜用大豆中

茚虫威残留量定量检测方法的平均回收率为 86. 8%~ 90. 1% ,相对标准偏差为 3. 85%~ 5. 24%, 最

小检出量 0. 01 ng,最低检测浓度为 0. 005 mg /kg, 该方法简便、准确、能满足实际样品分析。茚虫

威在菜用大豆上的原始沉积量因不同施药处理有所差异, 施用有效成分 96. 43 g /hm
2
的原始沉积

量 >施用有效成分 48. 21 g /hm
2
的原始沉积量, 间隔期 7 d连续施药两次的原始沉积量 > 施药

1次;残留消解动态符合一级动力学方程, 早季的消解系数 ( r k r ) = 0. 174 75 ? 0. 000 15,半衰期

(T 1 /2 )为 4. 0 d,消解 99%所需要的时间 (T 0. 99 )为 26. 3~ 26. 4 d;晚季 r kr = 0. 108 35 ? 0. 004 95,

T 1/2为 6. 1~ 6. 7 d, T 0. 99为 40. 6~ 45. 5 d。在安全使用技术示范试验区,茚虫威按常规施药量 (有效

成分 67. 50 g /hm
2
)及施药方法, 2006年晚季施药 1次与间隔期 7 d连续施药两次, 在末次施药后

25 d、30 d,最终残留量分别为 0. 065~ 0. 102 mg /kg和 0. 032~ 0. 081 mg /kg; 2007年早季间隔期

7 d连续施药两次,在第 2次施药后 15 d,最终残留量为 0. 097~ 0. 132m g /kg, 产品质量安全水平

均符合日本规定的 MRL ( 0. 2m g /kg)要求。
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ResidualDynam ics and Safe Usage Technology of Indoxacarb

on Vegetable Soybean
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*
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(Zhang zhou Ag r icultura l Te st and Inspection C en tre, Zhangzhou 363000, Fu jian P rovince China )

Abstract: The m ethod o f quantitative determ ination o f indoxacarb residue on soybean w as established

by GC /ECD. The residua l dissipation dynam ics of indoxacarb w as stud ied and the safe applicat ion

techno logy w as dem onstrated. The re sults show ed that the m ethod o f quantitative determ inat ion w as

simp le, accurate and ava ilable. The average recovery w as ranged from 86. 8% to 90. 1%, RSD was

ranged from 3. 85% to 5. 24% , LOD w as 0. 01 ng and LOQ w as 0. 005 mg /kg. The o rig ina l sedim en t

content o f indoxacarb w as d ifferen t w h ile d ifferent pestic ide trea tm ent w as app licated. The orig ina l

sedim en t sprayed w ith 96. 43 g /hm
2
o f the ef fect iv e com position w as mo re than sprayed w ith

48. 21 g /hm
2
. W hen indoxacarbw as sprayed tw icea t 7 day s interva ls, the o rig ina l sed imen tcontentw as
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m ore than sprayed on ly once. F ie ld residue decline study o f indoxacarb in soybean w as fo llow ed f irst

order kine tic equation. In early season the dec line coeff ic ien t ( r kr ) w as 0. 174 75 ? 0. 000 15,

T 1/2 w as 4. 0 d, T 0. 99 w as 26. 3~ 26. 4 d, and in late sea sonr kr w as 0. 108 35 ? 0. 004 95, T 1 /2 w as 6. 1~

6. 7 d, T 0. 99 w as 40. 6~ 45. 5 d. In the demonstration f ie ld, af ter 25 d and 30 d o f the last spray ing w ith

conventiona l do sage ( .i e. 67. 50 g /hm
2
) in the la te sea son o f 2006, the residue w as 0. 065 ~

0. 102m g /kg fo r spray ing once and w as 0. 032~ 0. 081 m g /kg fo r spray ing tw ice at 7 d interva ls

respectiv ely. A fter 15 d o f the second spray ing, the residue fo r spray ing tw ice a t 7 d interva ls w a s 0. 097

~ 0. 132m g /kg in the early season o f 2007. The residue w as less than 0. 2 mg /kg w hich w as acco rded

w ith the dem ands o fMRL in Japan.

Key words: veg etab le soybean; indoxacarb; f ie ld residue decline study; safe applicat ion techno lo gy

  茚虫威 ( indoxacarb )是美国杜邦公司开发

的新型口恶二嗪类 ( oxadiazine )杀虫剂, 化学名称为

7-氯-2, 3, 4a, 5-四氢-2-[甲氧基羰基 ( 4-三氟甲

氧基苯基 )氨基甲酰基 ]茚并 [ 1, 2-e] [ 1, 3, 4] 口恶

二嗪-4a-羧酸甲酯, 对蔬菜上的小菜蛾 P lu tella

xylo stella、甜菜夜蛾 Spodoptera ex igua、斜纹夜蛾

Spodoptera litu ra、菜青虫 P ieris rapae等害虫均有

良好的防效
[ 1 ~ 8 ]
。目前, 一些国家已经制订了茚虫

威的最高残留限量 (MRL )标准
[ 9]
。有关茚虫威残

留量的检测方法,国内外有用固相萃取方法净化,

液相串联色谱法测定的报道
[ 10]

, 李畅方等
[ 11]
、龚

勇等
[ 12]
、董丰收等

[ 13]
曾分别报道过其在甘蓝、小

白菜、棉花及其相应土壤中残留的气相色谱检测

方法及消解动态;赵平娟等
[ 14]
及陆松茂等

[ 15 ]
研究

了其在甘蓝、紫苏、梨及番茄中残留的气相色谱检

测方法。尚未见有关茚虫威在菜用大豆 (G lyc ine

m ax, 又名毛豆、枝豆 )上残留检测的研究报道。菜

用大豆是福建漳州地区重要蔬菜及以速冻加工大

宗出口创汇的蔬菜产品, 近几年来在生产上广泛

推广使用茚虫威防治斜纹夜蛾、甜菜夜蛾、豆荚螟

E tie lla zincke-nella等害虫。作者采用改进的气相

色谱法研究了茚虫威在菜用大豆中的残留量及消

解动态,简化了样本的提取、净化步聚, 节省了溶

剂和处理时间, 并对其安全使用技术进行了示范

研究。

1 材料与方法

1. 1 茚虫威残留量分析试验

1. 1. 1 材料及仪器  菜用大豆 G lyc ine m ax 豆

荚, 品种为 / 3010, / 2808白豆 0。 15% 茚虫威

( indoxacarb)乳油 (安打, 美国杜邦公司 ); 茚虫威

标准品 (含量 99. 8% ,上海安谱科学仪器有限公司

提供 ) ; 无水硫酸钠、氯化钠 (均为分析纯 ), 弗罗里

硅土、中性氧化铝 (均经过 550e 灼烧 4. 0 h后, 加

3% 蒸馏水脱活备用 ) , 石油醚 (沸程 60e ~

90e ) ,其余试剂均为色谱纯。

HP-6890气相色谱仪, 带电子捕获检测器

( ECD ) ; 高速组织捣碎机; IKA-WORK S分散机,

HY-2调速多用振荡器; 带恒温水浴锅的旋转蒸发

器。

1. 1. 2 样品的提取与净化  称取 20. 00 g新鲜切

碎的豆荚样品放入 250mL碘量瓶中, 加入 60 mL

乙腈匀浆, 静置 10m in,抽滤, 滤液倒入 100mL 具

塞量筒中,加入 10~ 20 g氯化钠, 加塞用力振荡,

静置 30 m in。取 30 mL上清液, 浓缩至近干, 用正

己烷定容至 2 mL, 待净化。

在内径为 1. 0 cm, 长 30 cm的层析柱中, 上下

两端加无水硫酸钠 1. 5 cm, 中间分别加 4. 0 g中

性氧化铝或 4. 0 g弗罗里硅土吸附剂,用 20mL石

油醚预淋, 弃去淋洗液。将上述浓缩液全部转入

层析柱中, 待液面降至无水硫酸钠层时加入石油

醚-乙酸乙酯 (体积比 9B1)混合淋洗液 60mL 淋

洗,收集淋洗液, 浓缩至近干, 用正己烷定容至

5. 0mL,待测。

1. 1. 3 气相色谱检测

( 1)标准溶液的配制:准确称取茚虫威标准样

品 0. 100 4 g,先用少量丙酮溶解, 再用正己烷稀释

定容至 100mL, 得 1 000 m g /L标准溶液, 用正己

烷稀释成标准工作溶液,备用。

( 2 )色谱条件: 检测器为 ECD; 色谱柱为

DB-1701 ( 30 m @ 0. 25 mm @ 0. 25 Lm )毛细管色

谱柱; 气化室温度 240e ; 检测器温度 300e ;柱温

150e ( 0. 2 m in) , 程序升温 ( 20e /m in)至 260e
( 10 m in ) ; 载气为 N 2, 纯度 > 99. 999%, 恒流,

2 mL /m in, 尾吹总量 60 mL /m in; 采用不分流进

样,进样量 1. 0 LL。

( 3)定性与定量: 按仪器条件, 对标准工作溶
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液和样品溶液等体积穿插进样, 外标法定性定量。

1. 1. 4 方法的添加回收率试验  取对照小区
( CK ) 菜用大豆豆荚匀浆 20. 00 g, 分别添加

0. 05、0. 50和 1. 00 mg /L 3个浓度的茚虫威标准

工作溶液 2. 0mL, 重复 5次, 按上述样品处理方法

进行提取、净化、色谱分析, 计算添加回收率和相

对标准偏差 (RSD )。

1. 2 残留消解动态及安全使用技术示范试验

1. 2. 1 残留消解动态田间试验  试验分别于

2004年早、晚季及 2005年晚季在福建省漳州市芗

城区水利灌溉试验站内的试验田进行。福建省漳

州市试验设计参照NY /T788- 2004 5中华人民共

和国农业行业标准 (农药残留试验准则 ) 6。试验

地每小区面积 30 m
2
, 设 3个重复, 另设不施药区

为空白对照 ( CK )。供试的施药剂量、次数及采样

时间见表 1分为两次施药和一次施药, 两次施药

的第 1次于豆荚约 5成饱满时施药, 间隔 7 d后

(豆荚约 6成饱满 )第 2次施药; 施药一次与施药

两次的第 2次施药时间相同。多点随机取样, 样

品量不少于 1 kg并置于密封惰性塑料袋中, 经捣

碎处理后于 - 20e 冰箱中保存, 以供残留量检测。

各试验期间天气均以晴为主, 间或多云, 在施药后

3 d内无降雨。

表 1 15%茚虫威乳油在菜用大豆中的施药处理及采样时间

T ab le 1 The treatm ent o f 15% indoxacarb EC in vege tab le soybean and samp ling tim e

试验时间    
Test t im e   

试验号

Test No.

施药量 Sp ray in g do se

稀释倍数 /倍

D ilu tion m u lt ip le

/ t im es

有效成分

E ffective com po sition

/ ( g /hm 2 )

施药次数 /次

Num ber o f sp ray in g

/ t im es

采样时间

S am p ling tim e /d

2004年早季 Ñ 3 500 48. 21 1 0( 1 h) , 1, 3, 5, 9, 13

E arly season in 2004 Ò 3 500 48. 21 2

2004年晚季 Ó 3 500 48. 21 1 0( 1 h ) , 1, 3, 7, 10, 1 4

L ate season in 2004 Ô 1 750 96. 43 1

Õ 3 500 48. 21 2

Ö 1 750 96. 43 2

2005年晚季 × 3 500 48. 21 1 0( 1 h) , 1, 3, 7, 14

L ate season in 2005 Ø 1 750 96. 43 1

Ù 3 500 48. 21 2

Ú 1 750 96. 43 2

  注:按常规方法施药,药液施用量 1 125 kg /hm 2。

N ote: Acco rd ing to th e conv ent ionalm othod, the sp ray in g am ount of the p es ticide so lu tion w as 1 125 k g /hm 2.

1. 2. 2 安全使用技术示范试验  于 2006年晚季

和 2007年早季进行。试验地设于福建省长泰县

石室农场, 各供试农药试验区面积为 480 ~

750 m
2
。根据茚虫威的残留消解动态及日本规定

的 MRL 设计示范试验方案 (见表 2)。每个处理

的示范试验田多点随机采集 3个样品, 各样品量

形次不少于 2 kg。

2 结果与分析

2. 1 净化条件的选择
2. 1. 1 吸附剂的选择  在层析柱中分别装入弗

罗里硅土、中性氧化铝吸附剂, 用同一种淋洗剂淋

洗, 比较不同的净化效果。结果发现,弗罗里硅土

层析柱净化时间较 短, 但回 收率较低, 只有

45. 6%; 而中性氧化铝层析柱回收率可达 86. 0%

以上, 因此选择中性氧化铝作为茚虫威残留分析

净化层析吸附剂。

2. 1. 2 淋洗体积的选择  试验中先用石油醚

20mL 淋洗,再在层析柱上添加 1. 0 mL 1. 0 m g /L

的茚虫威标准工作溶液,用石油醚-乙酸乙酯 ( 9 B1,

体积比 )混合淋洗液以 10 mL /次 接收淋洗液。第

1个馏分中未检测到茚虫威,第 2个馏分中茚虫威

洗脱量占总量的 8. 4% ,第 3个馏分中占 81. 1%, 第

4个 馏分中占 5. 4%, 第 5个馏分中占 2. 4%。前

5个 馏分总淋洗体积达 50 mL, 淋洗量占总量的

97. 3%。因此, 采 用 60 mL 石油醚-乙酸 乙酯

( 9 B1)混合淋洗液可充分洗脱被中性氧化铝层析

柱吸附的茚虫威。
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表 2 15%茚虫威乳油在菜用大豆上安全使用技术示范试验方案

T able 2 The demonstration experim ent schem e o f safe usage techno logy o f 15%

indoxacarb EC in vegetable soybean

试验时间

T est tim e

试验号

T est No.

面积

A rea /m 2

施用量 Sprayin g do sage

稀释倍数 /倍

D ilution m u ltiple

有效成分

E f fect ive com po sition

/ ( g /hm2 )

施药次数 /次

N um ber of

sprayin g

施药时间*

T im e o f sp ray ing* /d

第 1次

The f irst

tim e

第 2次

The second

tim e

采样时间*

Sam pl ing

t im e* /d

2006年晚季 Ñ 480 2500 67. 50 1 50 -- 75

Late season in 2006 Ò 560 2500 67. 50 1 45 -- 75

Ó 600 2500 67. 50 2 43 50 75

Ô 530 2500 67. 50 2 38 45 75

2007年早季

Early season in 2007

Õ 750 2500 67. 50 2 53 60 75

  注: * 种植后天数。No te: * The day s af ter p lan ting.

2. 2 分析方法线性相关性
用正己烷将茚虫威标准溶液分别配成 0. 01、

0. 05、0. 1、0. 5、1. 0mg /L。取 0. 1m g /L溶液及样

品提取液按色谱条件测定, 茚虫威标样相对保留

时间 (R t ) 为 22. 433 m in (图 1) , 样品提取液 R t

为 22. 422 m in (图 2) , 浓度为 0. 090 m g /kg; 对

0. 01~ 1. 0m g /L范围内的 5个标准工作溶液进样

测定,质量浓度 (X, mg /L )与峰高 (Y, H z)的相关

方程为 Y = 7 397. 5X + 10. 2, r
2
= 0. 999 8。以 3倍

噪声为计算方法, 仪器最小检出量为 0. 01 ng, 方

法最低检测浓度为 0. 005m g /kg。

2. 3 添加回收率试验结果

茚虫威在菜用大豆中的添加回收率试验结果

(表 3 )显示, 3 个添加水平的平均回收率为

86. 8%~ 90. 1%, 相对标准偏差 (RSD )为 3. 85%~

5. 24%。

表 3 茚虫威在菜用大豆中的添加回收率测定结果

Table 3 Fo rtif ied recovery o f indoxacarb

in vege tab le soybean (n = 5)

添加水平

Fortif ied leve l

/ ( m g /k g)

平均回收率

Average recov ery

(% )

相对标准偏差

(RSD ) (% )

0. 05 86 . 8 3. 85

0. 5 9 0. 1 3. 87

1. 0 8 9. 7 5. 24

2. 4 残留消解动态及规律

菜用大豆一般在豆荚约 8成饱满度时进行一

次性采收,经速冻加工后食用。表 4、表 5分别为

2004、2005年茚虫威在菜用大豆上残留消解动态

的试验结果。

2. 4. 1 残留消解动态  从表 4、表 5看出, 茚虫威

在菜用大豆上的残留量随着时间变化而明显降

低。2004年早季施用有效成分 48. 21 g /hm
2
13 d

后,施用茚虫威 1次的 (试验 Ñ )残留量消解率为

91. 26%、两次的 (试验 Ò )为 91. 53% ; 2004年晚

季施药后 14 d, 施用有效成分 48. 21 g /hm
2
1次的

(试验 Ó )残留量消解率为 77. 60%、两次的 (试验

Õ )为 83. 03%, 施用有效成分 96. 43 g /hm
2
1次

的 (试验 Ô )为 80. 01%、两次的 (试验 Ö )为

77. 80% ; 2005年晚季施药后 21 d残留量消解率,

施用有效成分 48. 21 g /hm
2
1次的 (试验 × )为

446



N o. 4 陈丽萍等:茚虫威在菜用大豆上残留动态及安全使用技术

90. 78%、两次的 (试验 Ù )为 91. 46% , 施用有效

成分 96. 43 g /hm
2
1次的 (试验 Ø )为 91. 91%、两

次的 (试验 Ú )为 90. 14%。同时, 不同施药处理

的原始沉积量有一定的差异, 施用有效成分

96. 43 g /hm
2
处理的明显高于 48. 21 g /hm

2
处理

的; 施药两次处理的原始沉积量明显高于施药

1次处理的。

2. 4. 2 残留消解规律  将表 4、表 5中的试验

结果进行回归分析, 结果 (表 6)表明, 茚虫威在

菜用大豆上的残留消解动态符合一级动力学

[ r rr = 0. 964 0 ~ 0. 997 7 ( P < 0. 01 ) ]。从

消解系数 ( k )可以看出, 2004年早季 r k r =

0. 17 4 75 ? 0. 000 15, 2004 和 2005 年 晚 季

r k r = 0. 108 35 ? 0. 004 95, 说明茚虫威在菜

用大豆上的早季残留消解速率明显快于晚季;

同一季节不同施药处理的消解速率基本一致。

2004年早季的半衰期 ( T 1 /2 )为 4. 0 d, 消解

99%所需时间 ( T 0. 99 )为 26. 3 ~ 26. 4 d; 2004

年和 2005年晚季的 T 1 / 2为 6. 1 ~ 6. 7 d, T 0. 9 9为

40. 6 ~ 45. 5 d。日本规定菜用大豆中茚虫威的

M RL值为 0. 2 m g /kg
[ 9 ]

, 根据残留消解动态方

程测算后显示, 不同施药处理, 茚虫威在菜用大

豆上的残留量消解至 0. 2 m g /kg所需要的时间

有一定的差别 , 最快的为 13. 7 d(试验 Ñ ) , 最

慢的为 30. 3 d (试验 Ú ) , 两者相差 16. 6 d。

表 4 2004年 15% 茚虫威乳油在菜用大豆上的残留消解动态

T ab le 4 T he f ie ld re sidue decline study o f 15% indoxacarb EC in vege tab le soybean ( 2004 )

施药后采

样间隔期

In terva ls o f

sam p ling af ter

sp ray in g /d

2 0 04年早季 E arly season in 2 004

试验Ñ T estÑ 试验 Ò T es tÒ

残留量

Res id ues

/ ( m g /kg )

消解率

D ec lin e

rate

(% )

残留量

R esidue s

/ ( m g /k g)

消解率

D ecl ine

rate

(% )

20 04年晚季 La te season in 2004

试验 Ó T estÓ 试验 Ô Te stÔ 试验 Õ T estÕ 试验 Ö T estÖ

残留量

R esid ues

/ ( m g /kg )

消解率

D ecline

rate

( % )

残留量

Res idu es

/ ( m g /kg)

消解率

D ec lin e

rate

(% )

残留量

R esidues

/ ( m g /k g)

消解率

D ecline

ra te

( % )

残留量

Re sid ues

/ ( m g /kg )

消解率

D ec lin e

rate

(% )

0 3. 1 36 0 3. 79 2 0 2. 3 39 0 3. 76 6 0 3. 49 4 0 4. 5 46 0

1 2. 0 88 33. 4 2 2. 27 1 40. 1 1 1. 9 28 17. 58 2. 95 7 21. 4 6 2. 67 3 23. 50 4. 0 58 10. 73

3 0. 8 90 71. 6 2 1. 05 2 72. 2 6 1. 7 12 26. 81 1. 90 6 49. 3 1 2. 05 1 45. 54 3. 5 92 20. 99

5 0. 6 67 78. 7 3 0. 80 3 78. 8 2 -- -- -- -- -- -- -- --

7 -- -- -- 0. 9 96 58. 42 1. 15 7 69. 2 7 1. 25 8 66. 60 2. 1 74 52. 18

9 0. 4 56 85. 4 6 0. 51 8 86. 3 4 -- -- -- -- -- -- -- --

10 -- -- -- 0. 7 22 69. 13 1. 13 8 69. 7 8 1. 09 6 70. 90 1. 3 67 69. 93

13 0. 2 74 91. 2 6 0. 32 1 91. 5 3 -- -- -- -- -- -- -- --

14 -- -- -- 0. 5 24 77. 60 0. 75 3 80. 0 1 0. 63 9 83. 03 1. 0 09 77. 80

  注: 末次采样时豆荚约 8成饱满度。N o te: T h e fu ll d eg ree o f bean p od w as abou t 8 0% at th e f ina l sam p l ing.

表 5 2005年晚季 1 5% 茚虫威乳油在菜用大豆上的残留消解动态

T able 5 The f ie ld residue decline study o f 15% indoxacarb EC in vegetab le so ybean ( late season in 2005)

施药后采

样间隔期

In tervals o f

sam p lin g af ter

spray ing /d

试验 × Test 试验 Ø T est Ø 试验Ù T estÙ 试验Ú TestÚ

残留量

R esidues

/ (m g /k g)

消解率

D ecl ine

rate

(% )

残留量

Resid ues

/ ( m g /kg)

消解率

D ecline

rate

(% )

残留量

R esidues

/ ( m g /kg )

消解率

D ecline

rate

(% ) )

残留量

Residu es

/ (m g /kg)

消解率

D ecline

rate

(% )

0 2. 929 0 4. 522 0 3. 253 0 4. 738 0

1 2. 467 15. 77 3. 255 28. 0 2 2. 469 24. 10 4. 057 14. 37

3 1. 824 37. 73 2. 940 34. 9 8 1. 737 46. 60 3. 545 25. 18

7 1. 463 50. 05 1. 522 66. 3 4 1. 287 60. 34 1. 999 57. 81

14 0. 687 76. 54 0. 915 79. 7 7 0. 773 76. 24 1. 232 74. 00

21 0. 270 90. 78 0. 366 91. 9 1 0. 278 91. 46 0. 467 90. 14

  注:末次采样时豆荚约 9成饱满度。No te: Th e fu ll d egree o f bean pod w as abou t 90% at the f inal sam p ling.
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表 6 15%茚虫威乳油在菜用大豆上的残留消解动态方程

T able 6 The f ie ld re sidue decline equation o f 15% indoxacarb EC in vege tab le soybean

试验时间

T est tim e

试验号

Test No.

消解动态 F ie ld decl ine study

动态方程

D ecl ine equation

相关系数 ( r rr )

C orrelation coeff ic ien t

( r rr )

T1 /2 /d T 0. 99 /d

消解到 0. 2 m g /k g时天数

The d ay s of residues

con tent< 0. 2 m g /kg

2004年早季 Ñ c = 2. 185 8# e- 0. 174 9t 0. 941 1* * 4. 0 26. 3 13. 7

Early season in 2004 Ò c = 2. 544 6# e- 0. 174 6t 0. 950 0* * 4. 0 26. 4 14. 6

2004年晚季 Ó c = 2. 243 4# e- 0. 108 0t 0. 995 5* * 6. 4 42. 6 22. 4

L ate season in 2004 Ô c = 3. 134 3# e- 0. 108 8t 0. 964 0* * 6. 4 42. 3 25. 3

Õ c = 3. 101 5# e- 0. 113 3t 0. 989 5* * 6. 1 40. 6 24. 2

Ö c = 4. 651 1# e- 0. 112 3t 0. 997 7* * 6. 2 41. 0 28. 1

2005年晚季 × c = 2. 834 9# e- 0. 108 2t 0. 995 0* * 6. 4 42. 6 24. 6

L ate season in 2005 Ø c = 3. 900 1# e- 0. 110 3t 0. 984 2* * 6. 3 41. 8 27. 0

Ù c = 2. 769 9# e- 0. 103 5t 0. 987 7* * 6. 7 44. 5 25. 4

Ú c = 4. 570 4# e- 0. 103 4t 0. 981 2* * 6. 7 44. 5 30. 3

  * 表示差异达 5%显著性水平; * * 表示差异达 1% 极显著性水平; 残留量 < 0. 2 m g /kg为日本在 /肯定列表制度 0中规定的 MRL。
* M ean s level of sign if icance d if feren ce reached 5% ; * * M ean s level of sign if ican t d if feren ce reached 1% ; The residues conten t< 0. 2 m g /kg

w as the p rescrip tiveM RL of Jap an. s Po sitiv e L is.t

2. 5 安全使用技术示范试验

表 7显示, 2006年晚季示范试验田在末次施

药后 25、30 d菜用大豆采收时所采集的样品, 最高

残留量为 0. 102 m g /kg; 2007年早季示范试验田

在第 2次施药后 15 d菜用大豆采收时所采集的样

品,最高残留量为 0. 132 m g /kg。即各示范试验田

产品中茚虫威最终残留量均小于日本规定的

0. 2m g /kg的 M RL。

表 7 15%茚虫威乳油在菜用大豆上安全使用技术示范试验结果

T ab le 7 The demon stra tion experim en t results o f safe usage o f 15% indoxacarb EC in vegetab le so ybean

试验时间

T est tim e

试验号

Test No.

末次施药时豆荚饱满度

The fu ll deg ree of bean pod at

the last tim e o f sp ray in g

间隔末次施药天数

Th e interval b etw een th e last

spray ing and harvest /d

残留量 Resid ues con tent / ( m g /kg )

样品 1

Sam p le 1

样品 2

Sam p le 2

样品 3

Sam p le 3

平均值

M ean

2006年晚季 Ñ 约 4~ 4. 5成 25 0. 065 0. 071 0. 0 94 0. 077

L ate season in 2006
abou t4 0% ~ 45%

p lum pn ess of the b eanpod

Ò 约 3. 5~ 4成 30 0. 057 0. 042 0. 0 32 0. 044

abou t3 5% ~ 40%

p lum pn ess of the b eanpod

Ó 约 4~ 4. 5成 25 0. 069 0. 083 0. 1 02 0. 085

abou t4 0% ~ 45%

p lum pn ess of the b eanpod

Ô 约 3. 5~ 4成 30 0. 081 0. 056 0. 0 64 0. 067

abou t3 5% ~ 40%

p lum pn ess of the b eanpod

2007年早季 Õ 约 5. 5~ 6成 15 0. 097 0. 132 0. 1 05 0. 111

Early season in 2007
abou t5 5% ~ 60%

p lum pn ess of the b eanpod

  注:菜用大豆种植后 75 d,约 8成饱满度时开始采收。N o te : Itw as abou t 80% fu ll 75 day s after p lan ted.

3 小结与讨论

研究结果表明, 菜用大豆中的茚虫威经乙腈

提取,中性氧化铝层析柱净化, 石油醚-乙酸乙酯

( 9 B1,体积比 )洗脱, 毛细管 GC-ECD测定, 具有

快速、准确、灵敏度高、重复性好等特征, 各项技术

指标均符合 NY /T 788- 2004中规定的农药残留

量分析要求。

茚虫威在菜用大豆中的原始沉积量高低与施

药剂量、施药次数密切相关, 在推荐剂量至加倍用

量范围内, 施用的剂量越大或次数越多原始沉积

量越高; 消解动态均符合一级动力学关系, 两年的

448



N o. 4 陈丽萍等:茚虫威在菜用大豆上残留动态及安全使用技术

同一季节及不同施药剂量、施药次数处理的消解

速率基本一致,而不同季节的消解速率有所差异,

早季的消解速率比晚季快; 施用茚虫威有效成分

67. 50 g /hm
2
,晚季施药 1次和间隔 7 d连续施药

两次 25 d后,早季间隔 7 d连续施药两次 15 d后,

最终残留量均小于 0. 2 mg /kg,产品质量安全水平

均符合日本 MRL 的规定。茚虫威在菜用大豆上

的残留消解速率呈现为早季快于晚季, 其原因可

能是早季的阳光较强、气温较高,有利于茚虫威的

消解。在晚季菜用大豆安全使用技术示范试验

中, 末次施药 25 d、30 d后最终残留量明显低于同

期残留消解动态方程的测算值, 其原因可能是由

于茚虫威无内吸性, 且两次试验菜用大豆豆荚饱

满度和原始沉积量与豆荚质量比不一致引起的,

残留消解动态试验末次施药时豆荚约 6成饱满

度, 而安全使用技术示范试验末次施药时豆荚约

3. 5~ 4. 5成饱满度。

2004年早季试验中, 虽然末次采样检测出茚

虫威的残留量大于 0. 2 mg /kg, 但其消解率大于

90% ,符合 NY /T 788 - 2004/ 6. 40
[ 16]
的要求。在

2004年晚季的试验中, 由于未能意料施药后 14 d

茚虫威的消解率竞未达 90%, 而此时试验田豆荚

已全部采收销毁, 致使试验无法进一步进行。在

2007年早季安全使用技术的示范试验中, 仅对间

隔期 7 d连续施药两次, 在第 2次施药后 15 d的最

终残留量进行了试验研究, 其施药 1次 15 d后的

最终残留量如何还有待继续研究。

菜用大豆生长期较短, 在福建漳州地区一般

于种植后 65~ 80 d, 豆荚约 8成饱满度时进行一

次性采收, 主要以速冻加工产品出口日本、美国等

地。虽然 2007年早季安全使用技术示范试验在

施药后 15 d最终残留量 < 0. 2 mg /kg, 但 2004年

早季消解动态试验在施药后 13 d, 试验 Ò的最高
残留量达 0. 321 mg /kg, 根据试验 Ò的实测原始沉
积量计 算, 残留 量 消解 至 < 0. 2 mg /kg需 要

16. 9 d; 福建漳州地区晚季的菜用大豆采收前 25 d

豆荚约为 4成饱满度, 根据茚虫威在菜用大豆上

的残留消解动态及规律, 菜用大豆在晚季施药后

25 d残留量可消解至 < 0. 2m g /kg。为此, 综合该

消解动态试验结果与安全使用技术示范试验结

果, 参照日本规定的 MRL,提出茚虫威在漳州地区

菜用大豆生产上的安全使用技术为: 茚虫威按

常规施药方法和施用量 (有效成分 48. 21 ~

67. 50 g /hm
2
) , 施药 1次或间隔期 7 d连续施药

两次,早季可在生长前期、中期 (豆荚饱满度约

5成之前 )使用,末次施药安全间隔期 > 18 d, 后期

禁用; 晚季可在生长前期、中前期 (豆荚饱满度约

4成之前 )使用, 末次施药安全间隔期 > 25 d, 后中

期和后期禁用。
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