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摘要：[目的]为25%多杀霉素悬浮剂在甘蓝上的安全合理使用提供可靠依据。[方法]建立多杀霉素在甘蓝和土壤

中的残留检测方法，并测定在甘蓝和土壤中的消解动态和最终残留。[结果]方法的准确度和精密度符合残留检

测要求，在甘蓝中消解半衰期为1.7~2.6 d，在土壤中消解半衰期为1.6~2.3 d。按剂量200、300 ga.i./hm2，施药3~4次，间

隔7 d，末次施药后7 d，在甘蓝中的残留量<0.08 mg/kg，在土壤中的残留量<0.05 mg/kg。[结论]建立的检测方法准

确可靠，甘蓝收获时残留量低于中国规定的最大残留限量(MRL)。
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The Res idues Analys is and Diss ipation Dynamics
of Spinosad in Cabbage and Soil
JIAN Qiu, ZHU Guang- yan, ZHENG Zun- tao

(Institute for the Control of Agrochemicals, Ministry of Agriculture, Beijing 100125, China)

Abstract: [Aims] The aims were to provide guidance for reasonable use of spinosad 25% SC on cabbage. [Methods] The
method for determination of spinosad residues in cabbage and soil was developed. In addition, the final residue and
dissipation dynamics of spinosad in cabbage and soil were studied. [Results ] The accuracy and precision of the method
accorded with the requirement of pesticide residue analysis. The half-lives of spinosad in cabbage and soil were 1.7-2.6 d
and 1.6-2.3 d, respectively. As the spinosad was sprayed for 3 to 4 times continuously at application dose of 200 and
300 g a.i./ha with the interval of 7 d, the residues of spinosad in cabbage and soil at 7 d after the last application were
below 0.08 and 0.05 mg/kg, respectively. [Conclus ions] The method is accurate and reliable. The residue of spinosad
in harvested cabbage was below the maximum residue limit(MRL) in China.
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多杀霉素又名多杀菌素(spinosad)，是在刺糖多胞菌

(Saccharopolyspora spinosa) 发酵液中提取的一种大环内

酯类无公害高效生物杀虫剂[1]。多杀霉素的作用方式新

颖，可以持续激活靶标昆虫乙酰胆碱烟碱型受体，但是

其结合位点不同于烟碱和吡虫啉。多杀霉素也可以影响

GABA受体，但作用机制不清。目前还不知道是否与其他

类型的杀虫剂有交叉抗性。这些化合物可以引起靶标植

食性昆虫如毛虫、潜叶虫、蓟马和食叶性甲虫迅速死亡，

尽管管理部门强烈要求在抗性未出现时使用，该化合物

的中度残留活性降低了抗性和群发生的可能性[2- 4]。目前

多杀霉素广泛的应用在甘蓝上防治小菜蛾，但是有关多

杀霉素在甘蓝和土壤中的残留分析和消解动态报道相

对较少[5- 9]。
本文建立了高效液相色谱法测定甘蓝和土壤中多

杀霉素的残留测定方法，并且研究了多杀霉素在甘蓝和

土壤中的消解动态，对其安全性进行了评价，这对科学

合理的分析该农药残留和安全施用具有指导意义。

1 材料与方法

1.1 仪器与试剂

高效液相色谱仪(安捷伦1100带DAD检测器)，多杀

霉素(纯度95.5%，国家农药质检中心)，25 g/L多杀霉素悬

剂(河北威远生物化工股份有限公司)，石油醚、氢氧化

钠、乙酸铵、浓盐酸、无水硫酸钠均为分析纯，甲醇、乙腈

为色谱纯。
1.2 田间试验设计

1.2.1 田间试验

选择长势良好的甘蓝地，共设3个区域：1)以推荐剂

量(200 g a.i./hm2)和1.5倍剂量(300 g a.i./hm2)，施药次数为

3次和4次，施药间隔为7 d，共2组最终残留处理区；2)以
300 g a.i./hm2剂量，施药1次的甘蓝植株消解动态处理

区；3)以 400 g a.i./hm2 剂量，施药 1 次的土壤消解动态处
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理区；每个处理设 3 个重复，另设空白对照小区。每个小

区面积 30 m2，小区之间设保护行[10- 11]。
1.2.2 残留消解动态试验

在甘蓝莲座结球期进行均匀喷雾施药，甘蓝植株消

解动态使用 300 g a.i./hm2 施药 1 次，土壤消解动态使用

400 g a.i./hm2 施药 1 次，于施药后 2 h，1、3、5、7、10、14、
21、28、35、42 d 采集甘蓝植株和土壤样品[10- 11]。
1.2.3 最终残留试验

于甘蓝植株生长初期开始第 1 次施药，均匀喷雾，

施药时应保持匀速，使药液尽可能均匀地分布在处理小

区的植株上，低剂量 200 g a.i./hm2 和高剂量 300 g a.i./hm2

各喷雾 3、4 次，4 次施药处理早于 3 次施药处理 7 d 开始

施药，并设置不施药对照区，各重复 3 次，间隔 7 d 施药

1 次。距末次施药后 7、14、21 d 分别采集甘蓝植株和土

壤样品[10- 11]。
1.3 分析方法

1.3.1 样品前处理

取 20 g 甘蓝(或 40 g 土壤)加入 250 mL 具塞三角瓶

中，加入 70、60 mL 石油醚，各超声提取 15 min，减压抽

滤，合并后将滤液转移至 250 mL分液漏斗中，加入 15 mL
2 mol/L 盐酸水溶液，用 50 mL 石油醚萃取 2 次，弃去石

油醚相，向水相中加入 15 mL 2 mol/L 氢氧化钠水溶液，

分别用 80、70、70 mL 石油醚萃取 3 次，经过无水硫酸钠

干燥后收集上层石油醚相，浓缩近干，用 1 mL 甲醇定

容，过 0.45 μm有机滤膜，待测。
1.3.2 高效液相色谱法测定

色谱柱：Kromasil ODS- 1 柱(4.6 mm×250 mm)；波长：

246 nm；流速：1.0 mL/min；流动相：甲醇 - 乙腈 - 1%乙酸铵

水溶液(体积比 45∶44∶11)；进样量：甘蓝 40μL，土壤 20μL。
1.3.3 标准曲线的建立

采用外标法定量 (峰面积 )，1.60、9.60、19.1、95.5、
191mg/L多杀霉素系列质量浓度下成线性关系，峰面积(y)
与质量浓度(x)的线性方程为 y=15.007x- 8.836，相关系数

为 r2=0.999 9(n=5)。

2 结果与讨论

2.1 添加回收率测定结果

采用最小检出量及最低检测质量分数表示方法的

灵敏度。多杀霉素最小检出量为 5.6×10-8 g，多杀霉素在

甘蓝和土壤中最低检测质量分数分别为 0.08、0.05 mg/kg。
方法有较好的灵敏度，符合农药残留检测要求。方法的

准确度和精密度采用添加回收率和相对标准偏差(RSD)
表示。用未施用过多杀霉素的甘蓝和土壤空白样品分别

进行 3 个质量分数的添加回收率试验，甘蓝中的多杀霉

素实际添加质量分数分别为 0.08、1.0、2.5 mg/kg，土壤中

多杀霉素实际添加质量分数分别为 0.05、1.0、2.5 mg/kg，
每个添加质量分数做 5 个平行样品。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。

结果表明：多杀霉素在甘蓝和土壤中的平均回收率

分别为 83.73%~93.96%和 84.19%~95.22%，相对标准偏

差分别为 7.21%~7.72%和 2.73%~9.62%，以上结果均满

足农药残留检测的要求。
2.2 多杀霉素在甘蓝和土壤中的消解动态

多杀霉素在甘蓝和土壤中的消解动态符合一级动

力学方程。在甘蓝上的消解动态方程为Ct=0.981 5e- 0.400 2t

(r= - 0.949 0)，半衰期1.7 d (贵州)；Ct=0.952 2e-0.415 4t(r=
- 0.870 7)，半衰期1.7 d(广西)；Ct=0.655 3e-0.2654t(r= - 0.803 9)，
半衰期2.6 d (黑龙江)。在土壤中的消解动态方程为

Ct=0.586 8e-0.300 9t (r= - 0.896 3)，半衰期2.3 d (贵州)；Ct=
0.583 5e-0.304 5t (r= - 0.836 4)，半衰期2.3 d (广西 )；Ct=
0.644 7e-0.439 1t(r= - 0.901 9)，半衰期1.6 d(黑龙江)。结果

表明多杀霉素在甘蓝中属于易降解农药(t1/2<30 d)。
2.3 多杀霉素在甘蓝和土壤中的最终残留

以推荐剂量 200 g a.i./hm2 和 1.5 倍剂量 300 g a.i./hm2

施药，施药次数为 3 次和 4 次。在末次施药后 7、14、21 d
分别采集贵州、广西和黑龙江甘蓝和土壤样品进行残留

测定。施药 7 d 后甘蓝中多杀霉素的残留量贵州、广西、黑
龙江均 <0.08 mg/kg；土壤中多杀霉素的残留量贵州、广西、
黑龙江均 <0.05 mg/kg。由此可见，依据中华人民共和国农

业行业标准 (NY1500.41.3—1500.414—2009，NY1500.50—
1500.92—2009)中规定的多杀霉素在甘蓝上的最大残留

限量(MRL)值为 2mg/kg，施药 7 d 后贵州、广西和黑龙江的

甘蓝中多杀霉素残留量全部低于 2mg/kg。

3 结论

建立了多杀霉素在甘蓝和土壤中的残留分析方法，

方法的灵敏度、精密度和回收率等方面均符合农药残留

分析的要求。多杀霉素在甘蓝和土壤中降解半衰期分别

为 1.7~2.6、1.6~2.3 d，属于易降解农药(t1/2<30 d)。

表 1 多杀霉素在甘蓝和葡萄中的添加回收试验 (n=5)

样品

甘蓝

土壤

添加质量分数 /
(mg·kg-1)
0.08
1.00
2.50
0.05
1.00
2.50

平均回收率 /
%

93.00
83.73
93.96
95.22
87.19
84.19

相对标准偏差

(RSD)/%
7.21
7.72
7.47
9.62
4.02
2.73
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多杀霉素在不同地方葡萄和土壤中的消解半衰期存

在差别，可能与农药的物理化学性、试验当年的温度以及

降水等因素有关。用药 7 d 后，多杀霉素在甘蓝中的残留

量 <0.08 mg/kg，低于中国制定的最大残留限量。
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宋 伟，等：不同除草剂组合对水稻杂草防效评价

3 结论与讨论

大田试验表明：在黑龙江垦区寒地水稻区防除阔叶

草，可以选择苗前封闭除草剂中效果较好丙炔 草酮+吡

嘧磺隆、乙氧氟草醚+莎稗磷组合，阔叶草株防效、鲜质

量防效分别为96.7%、97.9%和96.7%、97.2%。防除禾本科

杂草可以选择莎稗磷+吡嘧磺隆、丙炔 草酮+吡嘧磺

隆，稗草株防效、鲜质量防效分别为83.3%、85.7%和

83.3%、86.1%。通过试验和田间调查发现，在垦区10多年

的老稻田上，药剂选择莎稗磷、苯噻酰草胺、吡嘧磺隆、
丙炔 草酮、乙氧氟草醚等进行药剂的组合，并取得了较

好的除草效果。但考虑到垦区杂草情况，由于垦区的稻

田大多都是阔叶杂草较稗草危害重，且乙氧氟草醚属于

国产药剂，价格低于进口药剂丙炔 草酮。随着水稻种植

年限的增加、除草剂的连续多年使用以及各地频繁引

种，水稻田杂草群落发生较大改变，由水田开发之处以

一年生杂草为主的较单一的杂草群落演变为较为复杂

的杂草群落，同时磺酰脲类除草剂连续20多年的应用，

美国、日本、韩国等稻田慈姑、雨久花、泽泻、萤蔺形成抗

药性杂草[7- 9]。建议在不同年份轮换使用，可使杂草能够

得到有效防治，且可避免或延缓新的抗性杂草发生。
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中国批准进口杜邦先锋转基因高油大豆

杜邦公司昨日宣布已收到中国政府正式通知，批准进口杜邦先锋的一款转基因大豆产品。杜邦先锋已于 22 日当天收到中

国政府的正式通知，批准进口其 Plenish 转基因大豆产品。Plenish 大豆又称高油大豆，这种大豆也能够产生多出 75%的油酸且完

全不含反式脂肪。
至此，杜邦、先正达、拜耳 3 家公司的 3 种转基因农产品均获进口许可。拜耳上周五已收到正式通知，获准进口转基因大豆

LL55，先正达周一较早时也宣布收到了正式通知，中国农业部已批准进口其备受争议的 Agrisure Vipt era 转基因玉米。
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