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己唑醇在苹果和土壤中的残留及安全使用评价
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山东 威海 264209； 3.山东胜利股份有限公司，济南 250101)

摘要：[方法]采用田间试验的方法，对己唑醇在苹果及土壤中的残留消解动态及最终残留量进行了研究。 气相

色谱电子捕获检测器进行定量分析。 [结果]消解动态试验结果表明：己唑醇在土壤中的半衰期为7.1~14.4 d，

在苹果中的半衰期为7.1~8.8 d；最终残留量试验结果表明：5%己唑醇悬浮剂按施药剂量为50、75 mg a.i./kg，

连续喷药3~4次，施药间隔期7 d，喷药后21 d土壤中己唑醇残留量＜0.01~0.215 mg/kg，苹果中己唑醇残留量为

0.011~0.055 mg/kg，均低于0.1 mg/kg(MRL)。 [结论]推荐5%己唑醇悬浮剂在苹果上使用安全间隔期为21 d。 
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Residue and Application Safety Assessment of Hexaconazole in Apple and Soil
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Abstract: [Methods] A field experiment was conducted to reveal residual degradation dynamics and the final 
residues of hexaconazole in apple and soil, the residues of hexaconazole in apple and soil were determined by 
gc with ecD. [Results] The degradation dynamic test results showed that the half-life of hexaconazole in soil was 7.1-
14.4 d, and the half-life of hexaconazole in apple was 7.1-8.8 d. The final residue tests showed that hexaconazole 5% SC 
was sprayed for 3 to 4 times continuously at application dose 50, 75 mg a.i./kg with 7 d spraying interval, 21 d after 
spraying, the final residues of hexaconazole in soil were less than 0.01-0.215 mg/kg and apple were 0.011-0.055 mg/kg, 
which were lower than 0.1 mg/kg(mrl). [Conclusions] Therefore, preharvest interval was suggested to be 21 d when 
hexaconazole was applied at recommended dosage  5% SC for apple.
Key words: hexaconazole; apple; soil; residues; application safety assessment

己唑醇(hexaconazole)化学名称(RS )2-(2,4-二氯苯

盐)-1-(1H-1,2,4-三唑-1-基)-己-2-醇，属唑类杀菌剂，

是甾醇脱甲基化抑制剂，对真菌(尤其是担子菌纲和子囊

菌纲)引起的病害具有广谱性的保护和铲除作用，可用于

水稻、果树、花生等作物，能有效防治纹枯病、白粉病、黑

毒病、叶斑病等[1-3]。 目前有关己唑醇的残留检测方法及

其在作物上的残留研究已有报道，如气相色谱-电子捕

获检测器法、气相色谱-氮磷检测器法、气相色谱-质谱

法、高效液相色谱法 [4-8]，李佳等[4]对己唑醇在水稻中的残

留进行了研究，马研等[5]研究了己唑醇在番茄中的残留，而

有关其在苹果中的残留趋势及安全性评价尚未见报道。 

本文通过山东、河北、陕西1年3地的残留试验，采用气

相色谱法研究了5%己唑醇悬浮剂在苹果和土壤中的消

解动态和最终残留，为己唑醇的进一步推广应用提供

一定的数据基础，并对评价己唑醇的环境安全性具有

很重要的意义。 

1  材料与方法

1.1  仪器与试剂

Agilent-7890A型气相色谱仪(带ECD-Ni63，美国安捷

伦公司)，旋转蒸发仪(上海亚荣生化仪器厂)，超声波清洗

仪(天津奥特赛恩斯仪器有限公司)，电子天平(METTLER)，

250 mL分液漏斗，250 mL碘瓶等玻璃仪器。 

5%己唑醇悬浮剂(烟台绿云生物化学有限公司产品)，

己唑醇标准品(98.5%，烟台绿云生物化学有限公司)。 二氯

甲烷、石油醚(60~90 ℃)、无水硫酸钠，均为分析纯。 

1.2  田间试验方法

参照农业部农药检定所制定的《农药残留试验准则》[9]

和《农药登记残留田间试验标准操作规程》[10]，于2009年分

别在山东、河北、陕西3地进行了消解动态试验及最终残留

试验。 

1.2.1  消解动态试验

土壤动态试验：在果园中选污染不到的地方划区，小
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区面积10 m2，3次重复，同时设置空白对照区，小区顺序排

列，小区间设保护行。 5%己唑醇悬浮剂200 mg a.i./kg，按

喷药液量900 kg/hm2地面均匀喷雾。 喷药后2 h，1、3、5、7、

14、21、28、42、50 d取样，土壤以十点取样法，用土壤钻取

0~10 cm土壤1 kg，用四分法处理样品，最后取250 g，混匀，

放于-20 ℃冰柜中待测。 

苹果动态试验：选择未施用过己唑醇的苹果园划区，

5%己唑醇悬浮剂200 mg a.i./kg，重复3次，共3个小区，

每小区2株果树。 6月下旬开始喷药，使用高压喷雾器，对

枝、叶、果均匀喷雾。 施药后2 h，1、3、5、7、14、21、28、42、50 d

取苹果样品，取样方法：苹果每株果树分上、中、下、内、外、

东、西、南、北取果实，共取2.5 kg，用四分法处理样品，最后

取250 g，切碎，放于-20 ℃冰柜中待测。 

1.2.2  最终残留量试验

选择未施用过己唑醇的苹果园划区，5%己唑醇悬浮剂

50、75 mg a.i./kg，分3、4次施药，另加不施药为对照，共5个处

理，每处理重复3次，共15个小区，每小区2株果树。 第1次施

药于6月下旬，每隔7 d施药1次，共施药3~4次。 施药器械为

高压喷雾器，对枝、叶、果均匀喷雾。 距最后1次施药7、14、21、

28 d各取样1次，取样方法：苹果每株果树分上、中、下、内、外、

东、西、南、北取果实，共取2.5 kg，用四分法处理样品，切碎，

最后取250 g，放于-20 ℃冰柜中待测。 土壤以十点取样法，

在果树树盘范围内用土壤钻取0~15 cm土壤1 kg，用四分法

处理样品，最后取250 g，混匀，放于-20 ℃冰柜中待测。 

1.3  分析方法

1.3.1  样品提取

土壤：称取20.0 g样品于碘瓶中，加入20 g无水硫酸钠，

再加入60、40、40 mL二氯甲烷，超声波提取3次，各15 min，

经无水硫酸钠过滤，合并二氯甲烷，用旋转蒸发仪在40 ℃

下减压浓缩至干，用石油醚定容10 mL，待测定。 

苹果：称取10.0 g样品，加入20 g无水硫酸钠和50 mL

二氯甲烷，高速匀浆2 min，通过无水硫酸钠过滤到平底烧

瓶中，残渣中再加入50、50 mL二氯甲烷，高速匀浆2次，过

滤，合并滤液，在40 ℃下用旋转蒸发仪浓缩至干，石油醚

定容至10 mL，待测。 

1.3.2  仪器条件

检测器：电子捕获检测器；色谱柱：30 m×0.53 mm(内

径)×1.0 µm毛细管柱，内涂OV-1701；柱温235 ℃；进样口温

度240 ℃；检测器温度300 ℃；载气：高纯氮；流速：8 mL/min；

进样量：1 µL。 

2  结果与分析

2.1  结果计算

采用外标法峰面积定量。 在一定范围内己唑醇的

峰面积响应值(y )和进样量(x )有良好的线性关系。 用

己唑醇标准品配5个不同质量分数(0.01、0.05、0.1、0.5、

1.0 mg/kg)的样品，在上述条件下做标准曲线，己唑醇进

样量在1×10
-11~1×10

-9 g之间，有良好的线性关系，直线回

归式为y=2×106x-19 785，r 2=0.995 4。 

2.2  方法灵敏度、准确度及精密度

采用最小检出量及最低检测质量分数表示本方法的灵

敏度。 己唑醇最小检出量为1×10
-11 g，己唑醇最低检测质量

分数土壤及苹果均为0.01 mg/kg。 方法有较好的灵敏度，符

合农药残留检测要求。 方法的准确度及精密度采用添加回

收率和相对标准偏差(RSD)表示。 用未施过己唑醇的苹果

园的土壤、苹果空白样品进行3个质量分数的添加回收率

实验，土壤、苹果中的己唑醇实际添加量均分别为0.01、0.1、

1.0 mg/kg，每个添加质量分数做5个平行样。 土壤中己唑醇

的平均添加回收率分别为93.9%、87.1%、84.7%，相对标准偏

差分别为3.0%、1.9%、2.6%。 苹果中己唑醇的平均添加回收

率分别为94.7%、85.5%、79.8%，相对标准偏差分别为2.1%、

1.9%、2.6%。 方法有较好的准确度及精密度，符合农药残留

检测要求。 添加回收率试验结果见表1。 

表1  己唑醇在苹果和土壤中的添加回收试验结果

样品
 添加质量分数/ 回收率/% 相对标准

 (mg•kg
-1) 1 2 3 4 5 平均 偏差/%

土壤 1.0 94.6 91.5 95.3 97.2 90.7 93.9 3.0

 0.1 85.2 89.7 86.4 87.5 86.7 87.1 1.9       

 0.01 85.2 81.8 84.6 87.9 83.8 84.7 2.6

苹果 1.0 93.5 92.9 97.9 93.7 95.5 94.7 2.1

 0.1 86.8 85.2 87.3 84.5 83.5 85.5 1.9

 0.01 78.5 82.3 80.5 76.9 80.7 79.8 2.6

2.3  己唑醇在苹果、土壤中的残留消解动态

2009年在山东、河北、陕西进行了5%己唑醇悬浮剂在

苹果、土壤中的残留消解规律试验研究，其消解规律均符

合一级动力学方程式Ct=C 0e
-kt。 式中：Ct为施药后t时的农

药残留量(mg/kg)，C 0为施药后的原始沉积量(mg/kg)，k为

消解速率常数，t为施药后的天数。 己唑醇在苹果和土壤中

消解动态方程和半衰期见表2。 5%己唑醇悬浮剂在山东、

河北、陕西土壤中的半衰期为7.1~14.4 d，药后42 d消解达

90.5%以上。 5%己唑醇悬浮剂在山东、河北、陕西苹果中

的半衰期为7.1~8.8 d，药后28 d消解达90.5%以上。 总的来

说，5%己唑醇悬浮剂在苹果、土壤中消解速度较快。 

表2  己唑醇在苹果、土壤中的残留消解动态

试验地点 样品 方程式Ct=C0e
-kt 相关系数r  半衰期(t 1/2)/d 消解率/%

山东 苹果 0.350e
-0.079t -0.948 3 8.8 93.3

 土壤 0.272e
-0.048t -0.932 3 14.4 90.5

陕西 苹果 0.388e
-0.080t -0.993 1 8.7 90.5

 土壤 0.266e
-0.098t -0.984 2 7.1 未检出

河北 苹果 0.272e
-0.098t -0.949 6 7.1 94.1

 土壤 0.328e
-0.071t -0.936 8 9.8 94.3

注：消解率苹果为药后28 d，土壤为药后42 d。 
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2.4  己唑醇在苹果、土壤中的最终残留量

将5%己唑醇悬浮剂按50、75 mg a.i./kg的剂量用高压

喷雾器对枝、叶、果均匀喷雾，分别施药3、4次，每隔7 d施药

1次。 距最后1次施药7、14、21、28 d各取苹果、土壤1次，分别

测定其中己唑醇的残留量。 试验结果发现：药后7~14 d己

唑醇在苹果中的残留量为0.021~0.127 mg/kg，部分

超过0.1 mg/kg，药后21~28 d己唑醇在苹果中的残留

量为＜0.01~0.055 mg/kg，均未超过0.1 mg/kg。 药后7~28 d

土壤中的残留量为＜0.01~0.312 mg/kg。 对照区样品均未

检出(＜0.01 mg/kg)。 从试验结果还可以看出己唑醇在苹

果和土壤中的残留量和施药量成正相关(见表3)。 

表3  5%己唑醇悬浮剂在苹果、土壤中的最终残留试验结果

       施药 
施药 取样

 残留量/(mg·kg
-1)

  质量分数/ 
次数 间隔/d

 山东 陕西 河北

(mg a.i.·kg
-1)   苹果 土壤 苹果 土壤 苹果 土壤

50 3 7 0.043 <0.01 0.032 0.012 0.068 0.025

  14 0.021 <0.01 0.022 <0.01 0.051 <0.01

  21 0.014 <0.01 0.011 <0.01 0.025 <0.01

  28 <0.01 <0.01 <0.01 <0.01 0.024 <0.01

 4 7 0.051 0.077 0.042 0.041 0.072 0.101

  14 0.044 0.021 0.023 0.022 0.054 0.056

  21 0.031 <0.01 0.015 <0.01 0.036 0.055

  28 0.016 <0.01 <0.01 0.013 0.021 0.015

75 3 7 0.078 0.202 0.054 0.221 0.088 0.215

  14 0.033 0.159 0.022 0.155 0.073 0.212

  21 0.031 0.065 0.021 0.121 0.033 0.176

  28 0.013 0.057 0.011 0.072 0.022 0.118

 4 7 0.113 0.175 0.067 0.311 0.127 0.312

  14 0.056 0.126 0.046 0.231 0.089 0.225

  21 0.034 0.078 0.031 0.117 0.055 0.215

  28 0.015 0.056 0.014 0.087 0.031 0.212
对照  7 <0.01 <0.01 <0.01 <0.01 <0.01 <0.01

  14 <0.01 <0.01 <0.01 <0.01 <0.01 <0.01

  21 <0.01 <0.01 <0.01 <0.01 <0.01 <0.01

  28 <0.01 <0.01 <0.01 <0.01 <0.01 <0.01

3  结论与讨论

在1.3.2检测条件下，己唑醇进样量在1×10
-11~1×10

-9 g之

间，线性关系良好。 其最小检出量为1×10
-11 g，在土壤及苹

果中的最低检测质量分数均为0.01 mg/kg。 本方法有较好

的灵敏度，符合农药残留检测要求。 己唑醇在山东、河北、

陕西3地苹果、土壤中的残留符合一级动力学方程，在苹果

中的半衰期为7.1~8.8 d，药后28 d消解达90.5%以上。 在土

壤中的半衰期为7.1~14.4 d，药后42 d消解达90.5%以上。 试

验结果表明己唑醇在苹果中属易降解农药。 我国尚未规

定己唑醇在苹果中的最高残留限量，欧盟规定己唑醇在苹

果中的最高残留限量为0.1 mg/kg[11]。 暂以0.1 mg/kg为依

据，据2009年山东、陕西、河北残留试验结果，5%己唑醇悬

浮剂按剂量为50、75 mg a.i./kg，对水喷雾，连续喷药3~4次，

施药间隔期7 d，喷药后21 d收获的苹果中己唑醇残留量为

0.011~0.055 mg/kg，均低于0.1 mg/kg，因此，确定5%己唑醇

悬浮剂在苹果上使用安全间隔期为21 d。 
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重点图书 《世界农药大全——杀虫剂卷》 即将问世       广告火热征集中……

由沈阳化工研究院刘长令教授主编的重点图书《世界农药大全——杀虫剂卷》已经完稿，将于2012年初由化学工业出版社正式出版发行。

该书精选308个农药品种，其中杀虫剂220个、杀螨剂33个、熏蒸剂和杀线虫剂21个、昆虫驱避剂3个、杀鼠剂15个，其他16个。这些品种主

要选自我国生产或进口的农药品种和我国未生产亦没有进口的国外重要的品种以及在开发中的新品种(收集至2011年2月)，还收集了常见重

要混剂品种94个。 内容涉及重要昆虫知识、新药创制经纬、产品简介(名称、理化性质、毒性、制剂、分析、作用机理)、应用(适宜作物与安全性、防

除对象、应用技术、使用方法)、专利概况、专利与登记(包括专利名称、专利号、专利申请日期及该专利在世界其他国家申请的相关专利、工艺

专利、制剂专利、登记情况等)、合成方法(包括最基本原料的合成方法、合成实例)、主要参考文献等。对每个品种均给出美国化学文摘主题索

引或化学物质名称供检索，这是目前其他同类书籍中所没有的。书后附有重要杀虫、杀螨剂品种，杀虫、杀螨剂市场概况，杀虫、杀螨剂作用机

理分类以及编排新颖、完善的索引供进一步检索。 全书近200万字，16开精装，具有实用性强、信息量大、内容齐全、重点突出、索引完备等特

点，是供从事农药或杀虫、杀螨剂管理、专利与信息、科研、生产、应用、销售、进出口等有关工作人员及高等院校有关师生参考的必备佳作。

广告价目表：封底15 000元，封二、封三10 000元，彩色插页8 000元，黑白版广告按相应彩版的60%计算。

广告垂询热线：010-64519457，13810683813；联系人：刘先生；E-mail： jun8596@gmail.com， liujun@cip.com.cn。                 
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