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二甲戊灵在马铃薯及土壤上的残留动态研究 

张 宇 ，范志先 ，朱庆书 ，侯志广 ，许允成 

(1．吉林农业大学 资源与环境学院，吉林 长春 130118；2．青岛科技大学 化工学院，山东 青岛 266042) 

摘 要 ：采用 GC-ECD测定了二甲戊灵在马铃薯及土壤上的残 留动 态和最终残留量。2 

年 2地的测定结果表明：喷施 33 (质量分数)二甲戊灵乳油(2 475．0 g·hm～，有效成 

分)，土壤 中原始沉积量长春为 2．98～¨．22 mg·kg ，济南为 2．12～6．96 mg·kg ； 

用方程 C 一C。t 计算半衰期，长春 1．6～3．0 d，济南 1．8～ 4 d。收获的马铃薯块茎上 

残 留量低 于推荐 的最大允许残 留限量值 (0．1 mg·kg )。 
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The Residual Dynamic Analysis of Pendimethalin 

in Potato and Soil 

ZHANG Yu ，FAN Zhi—xian ，ZHU Qing—shu。，HoU Zhi—guang ，XU Yun-cheng 

(1．College of Resource and Environmental Science，Jilin Agricultural University，Changchun 1301 18，China； 

2．College of Chemical Engineering，Qingdao University of Science and Technology，Qingdao 266042，China) 

Abstract：The dynamic residues and final residues of pendimethalin in potato tubers， 

plants and soil were determined with GC—ECD． A method for pretreatment and analysis 

of samples was established． The potato was applied with 33wt EC pendimethalin 

(2 475．0 g ·hm ，a．i．)and the results in 2002～ 2003 showed that the primitive re— 

sidual amount in soil was 2．98～ 11．22 mg·kg in Changchun and 2．12～ 6．96 mg· 

kg in ji’nan，and that half—life of pendimethalin in Changchun was 1．6～ 3．0 d and in 

ji’nan 1．8～ 3．4 d．The final pendimethalin residues in potato tubers were lower than 

0．001～O．006 mg·kg一 ． 
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二甲戊灵(pendimethalin，化学名称 N-(乙基 

丙基)一3，4一二甲基一2，6一二硝基苯胺；商品名：杀草 

通 ，除草通 ，施 田补，菜收)是 1973年由美国氰胺 

公司开发的一种二硝基苯胺类常用除草剂，适用 

于 马铃薯 等作 物 田中一年 生单 子叶杂 草 的防 

除uq 。二甲戊灵在玉米、叶菜等植物性样 品上 

的残留分析 已有报道_3 ]，为明确二甲戊灵在我 

国北方马铃薯及土壤上的残留动态和最终残 留 

量 ，制定在马铃薯上合理的使用准则 ，本工作采用 

气相色谱法(GC-ECD)对 2年 2地的田间小区试 

验样品进行了研究 。 

1 实验部分 

1．1 材料与试剂 

供试农药 ：33 (质量分数)二甲戊灵乳油 。 

马铃薯品种：克山(长春)；鲁引 1号(济南)。 

硫酸、盐酸、正己烷、苯均为优级纯；无水硫酸 

钠 ，分析纯 ，用前 6 5 0。C灼烧4 h；助 滤剂 ：Celite 

收稿 日期 ：2004 10—22 
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545；弗 罗里 硅 土 (Florisil)：农 药残 留分 析用 ， 

150“m～250 m，675 C灼烧 4 h。使用前加 5 

水减活；甲醇、石油醚(60～90℃)均为分析纯 ，用 

前重蒸馏 ；二甲戊灵标准样品：纯度 99 ； 

酸性 甲 醇 溶 液 ：浓 盐 酸 20 mL，二 级 水 

200 mL，甲醇 780 mL，定容至 1 I ； 

盐酸溶液 ：0．1 tool·I ； 

正己烷一苯溶液： (正己烷)： (苯)一 10： 

1和 5：1。 

1．2 仪器与设备 

日本岛滓 GC一9A气相色谱仪 ：配有电子捕获 

检测器(韶Ni—ECD)，CR一4A色谱数据处理器。 

色谱柱 ：OV一1701，25 In×0．25 mm×0．5 m 

石英 毛 细 管 柱。柱 箱 70 ℃ (保 持 1 min) 

180℃(保持 20 min)；气化室及检 

测室：320。C；载气氢气：柱前压 2．0 MPa；补充 

气 ：高纯氮流量 20 mL·min ；进样时间：2 min； 

进 样 量 ：1 L；二 甲 戊 灵 相 对 保 留 时 间 约 

20 min。 

高速组织捣碎机 ；离心机；回旋式振荡机；旋 

转薄膜蒸发器；进样器 ；分液漏斗(250 mI )；层析 

柱 ，25 cm (长 )×2 cm(内径)。 

1．3 田间试验设计 

试验地点 ，吉林省长春市吉林农业大学实验 

站和济南市历城区，每小区面积 50 m ，设 3个处 

理，每个处理 3次重复，各重复间顺序排列，各处 

理间随机排列 。 

使用没得 比一16型背负式喷雾器播后苗前按 

药液量 350 L·hm 进行地 面喷雾 ，一次施药 。 

施药时间 2002年 6月 16日、2003年 5月 16日 

(长春)；2002年 8月 l1日、2003年 4月 7日(济 

南)。 

1．3．1 降解动态试验 

马铃薯植株动态在施药 14 d(2002年)，21 d 

(2003年)后 ，开始第一次取样一直到马铃薯收获 

期。 

土壤动态的取样从施药后 1 h到马铃薯收获 

期，分别采样 10次(济南)、11次(长春)。 

1．3．2 最终残留试验 

施药剂量设两个水平 ，推荐剂量 1 237．5 g· 

hm (有效成分)；高剂量 2 475．0 g·hm (有效 

成分)，施药一次 ，在马铃薯收获期采集块茎 、植株 

和马铃薯施药 田里土壤样品进行测定。 

1．4 抽样、样品制备和贮藏 

按照农药残留分析的常规方法处理l_3 。 

1．5 分析方 法 

分析方法参考文献E3-1。 

1．5．1 提取 

1．5．1．1 马铃薯块茎和植株 

称取制备好的样本 100 g(精确至 0．01 g)，放 

入高速组织捣碎机 中，加入 100 mI 酸性 甲醇溶 

液 ，2 mL硫酸 ，匀浆 2 min后，称取 1／2量用铺 1 

cm厚助滤剂布氏漏斗过滤，再用 40 mL酸性 甲 

醇溶液洗涤玻璃器皿和布氏漏斗，共清洗 3次 ，合 

并滤液转移定容至 250 mI ，即为过滤液。 

1．5．1．2 土壤 

称取制备好的样本 50 g(精确至 0．01 g)，放 

入碘量瓶 中，加入 250 mL酸性 甲醇溶液 ，2 mL 

硫酸，振荡 2 h后静置 ，取上清液 3 000 r·min 

离心 5 min。 

1．5．2 净化 

1．5．2．1 液一液分配 

取 50 mL过滤液或离心后澄清液放入分液漏 

斗。加入 50 mL盐酸溶液，用 50 mI 石油醚萃取， 

共萃取 3次(块茎和植株依次用 80 mI ，40 mL，30 

mL石油醚)，合并的萃取液用无水硫酸钠柱干燥 ， 

浓缩近干，用 4 mL石油醚溶解提取物。 

1．5．2．2 柱层析 

两端装 2 cm厚无水硫酸钠 ，中间夹 6 g弗罗 

里硅土，用 20 mL石油醚预淋洗后 ，4 mL石油醚 

转移上样，用 30 mL正己烷一苯溶液(V(正 己烷 ) 

： (苯)一 10：1)淋洗层析柱，弃掉淋洗液；再 

用 60 mL正己烷一苯溶液( (正 己烷)： (苯)一 

5：1)洗脱层 析柱 ，收集洗 脱 液，浓缩 近干，用 

2 mL石油醚定容 ，上机测定 。 

1．5．3 标准曲线的建立 

二 甲戊灵标准样品(气相色谱 图见图 1)先用 

苯溶解 ，然后用正己烷定容配制 1 000 g·mL-1 

标准溶液，再逐级用正己烷稀释，即可用于添加回 

收率试验和二 甲戊灵标准曲线 的建立。用石油 

醚 ，0．O1／zg·mI 、0．05／zg·mI 、0．1 g· 

mL 、0．2 g ·mL 、0．3 ／zg ·m L 、0．4 g · 

mL 、0．5 g·mL 二甲戊灵标准溶液建立标 

准曲线 。以峰面积 y和进样量 X(ng)作图，得到 

直线 回归方 程 Y=10 882+1 002 896 X，r= 

0．999 6(见 图 2)。 
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图 1 二 甲戊 灵标 准品 的气相 色谱 图 

Fig．1 GC chromatograms of pendimethalin 

1．6 添加 回收率试验 

取空白对照区马铃薯块茎、植株和土壤样 品 

进行添加二 甲戊灵 回收试验 。马铃薯块茎、植株 

和土壤均设 0．01 mg·kg 、0．1 mg·kg 和 

1 mg·kg 3个添加水平，各处理 4次重复。 

2 结果与讨论 

2．1 添加 回收 率试验结 果 

《 

恒 

警 

进样量／ng 

图 2 二 甲戊灵 的标 准 曲线 

Fig．2 Standard curve of pendimethalin 

马铃薯块茎、植株和土壤的添加回收率、相对 

标准偏差结果见表 1。马铃薯块茎、植株 和土壤 

样本气相色谱分离见图 3～图 5。本方法对二 甲 

戊灵的最小检出量为 5×10 g，最低检出浓度 

为 0．001 mg·kg～。 

表 1 二甲戊灵在马铃薯块茎、植株和土壤上的添加回收率试验结果 

Table 1 The recovery of pendimethalin from potato tuber，plants and soil 

t／min 

(a)空 白对照样品 

0 

(b)0．0lmg·kg 。添加回收 

0 10 20 

t／min 

(c)田间施药样 品 

图 3 马铃薯块茎样本气相色谱图 

Fig．3 GC chromatograms of pendimethalin in potato tubers 
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t／min 

(a)空白对照样品 

t／min 

(b)0．Olmg·kg 添加回收 

图 4 马铃薯植株样本气相色谱图 

Fig．4 GC chromatograms of pendimethalin in potat0 plants 

10 20 

t／min 

(a)空白对照样 品 

0 l0 20 

t／min 

(b)0．Olmg·kg 添加回收 

图 5 土壤样本气相色谱图 

Fig．5 GC chromatograms of pendimethalin in s0il 

2．2 33％(质量分数)二甲戊灵乳油在马铃薯植 

株和土壤上的降解动态结果 

根据测定的残 留量数据 ，绘制的 33 (质量 

分数)二 甲戊灵乳油在马铃薯植株和土壤上的降 

解动态曲线见图 6～图 7。试验结果表 明二甲戊 

灵在马铃薯植株上残留量较低 ，降解很快。2002 

t／min 

(c)田间施药样品 

T⋯ ⋯ ⋯ 1⋯ ⋯ 。。r⋯ 。 

0 l0 20 

t／min 

(c)田间施药样 品 

年长春试验点 14 d的残留量为 0．024 mg．kg- ， 

济南试验点 14 d的为 0．01 mg·kg_。，随后很快 

都降到了方法最低检出浓度 以下 ；2003年长春试 

验点 21 d的残留量为 0．035 mg·kg_。，济南试 

验点 21 d的为 0．09 mg·kg～。由于第一 次采 

样时间为施药后 的第 14 d(2002年)和第 21 d 

(2003年)，因此建立田间降解动态方程没有实际 
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图 6 二 甲戊灵在马铃薯植株上的降解动态 曲线 

Fig．6 Degradation curves of pendimethalin in potato plants 
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图 7 二 甲戊灵在土壤上 的降解动态曲线 

Fig．7 Degradation curves of pendimethalin in soil 

二甲戊灵在土壤上的原始沉积量 2002年两 

地差 别较大 ，长 春为 l1．22 nag·kg_。，济南 为 

2．12 mg·kg_。。这样大的差异主要是 2地试验 

点田间试验设计不一致 ，取样工具不一致造成的。 

济南试验点是在施药马铃薯 田旁的没有种植马铃 

薯的裸露土壤上施药用取钻采样 ；而长春试验点 

样品来源于施药的马铃薯 田里用取样铲采样。通 

过咨询研究 ，作者认为此类土壤残留动态试验不 

宜采用裸露土壤。在什么作物施药 ，就在该作物 

的田里取样，因为植物叶片的遮挡作用十分显著。 

建议此类试验统一方法，使 2地试验数据有可 比 

性。2003年长春原始沉积量为 2．98 mg·kg ， 

90 d降解率为 84 ；济南为 6．96 mg·kg ，75 d 

降解率为 94 。可见影响土壤上的原始沉积量 

的因素是多方面的 ，比如含水量多少，校正与否。 

二甲戊灵在土壤上的残 留动态 曲线用 方程 

C 一 Co t 拟合 比用 方程 C 一 Co e 更为 合 

适 ]，原因是用 C 一 C。e 拟合时，原始沉积量 

数值与实际测定值相符，但求得的半衰期值与实 

测值相差太大。当用 C 一 Cot 拟合时，原始沉 

积量 、半衰期 同时与实测值吻合较好 。本试验数 

据拟合方程的 r值均大于 0．01显著水平 ，(土壤 

一 9— 2 — 7；GO’
．。 一 0．798)。用试验数据计算 

得出二甲戊灵在土壤上的降解动态方程 ，2002年 

二甲戊灵在土壤上的降解动态方程长春为：C 一 

4．252 t · "，r一 一0．905 2，半衰期 1．6 d；济南 

为：C 一 1．547 t · ，r一 一0．805 2，半 衰期 

3．4 d；2003年长春为 ：C 一1．722 7t ’ 。 ，r一 

一

0．949 5，半衰期 3．0 d；济南为 ：C 一3．270 7× 

t ’"“ ，r一一0．923 8，半衰期 1．8 d。 

2．3 33 (质量分数 )二甲戊灵乳油在马铃薯植 

株、块茎和土壤上最终残留量 

33 (质量分数)二 甲戊灵乳油在 马铃薯块 

茎、植株和土壤上的最终残留量测定结果见表 2。 

可以看出，施用 1次 33 (质量分数)二甲戊灵乳 

油 ，施药量为 2 475．0 g·hm (有效成分)，到收 

获期采样 ，长春和济南两地试验点的马铃薯块茎 

上的残留量最大值为 0．006 mg·kg ，远低于推 

荐的最大残 留限量值0．1 mg·kg 。这些测 定 

表 2 二甲戊灵在马铃薯及土壤上的最终残留量测定结果 

Table 2 The final residues of pendimethalin in potato tuber，plants and soil 

0  

0  0  0  0  0  0  0  0  0  2  0  8  6  4  2  0  
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结果说明二甲戊灵在马铃薯块茎和植株上没有积 

累。二甲戊灵在土壤上的残留量稍高，降解稍慢 ， 

土壤样品中的最终残留量为 0．152～0．837 mg· 

kg 。 

3 小 结 

建立了二甲戊灵在马铃薯块茎、植株和土壤 

上 的气相色谱 (GC—EcD)分析方法 ，方法的不确 

定度符合农药残留检测的要求。2年 2地的试验 

结果表明，用 33 (质量分数)二 甲戊灵乳油喷雾 

(2 475．0 g·hm_。，有效成分)，在土壤上的半衰 

期计算用方程 C 一 C。t 更为科学合理，符合实 

际情况。二 甲戊灵 在土壤上 的半衰期 为 1．6～ 

3．4 d，属于易降解农药 ]。在马铃薯植株上的最 

终残留量低于 0．O01～0．058 mg·kg ；在马铃 

薯块茎上 的低于 0．O01～0．006 mg·kg ，均显 

著低于推荐的 MRL值。 

二甲戊灵是常用除草剂，但在国际食 品法典 

委员会 cAc的《食品中农药最大残 留限量标准 

(第二卷)》中未查到二甲戊灵的 ADI值和 MRL 

值 。在 Internet上搜索到二 甲戊灵在马铃薯 

上的 MRL值美 国 EPA规定为 0．1 mg·kg 、 

日本为 0．2 mg·kg_。、韩 国为 0．2 mg·kg_。。 

参照这些规定 ，建议 33 (质量分数)二甲戊灵乳 

油在 我 国北 方 马 铃 薯 田上 施 药 量 不 要 高 于 

1 237．5 g·hm (有效成分)，施药 1次 ，施药距 

采收间隔不少于 30 d。最大残留限量建议暂定为 

0．1 mg·kg_。。 
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