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高效氯氰菊酯和吡丙醚在芥蓝中的残留消解及

膳食暴露风险评估
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摘要　为明确高效氯氰菊酯和吡丙醚在芥蓝上施用后的残留行为和膳食暴露风险，研究基于规范田间残留试验、目

标农药在芥蓝上残留分析方法，得到芥蓝中２种农药的残留水平，结合我国膳食结构不同性别／年龄组食物消费量

及体重数据评估了高效氯氰菊酯和吡丙醚对各类消费人群的长期和短期膳食摄入风险。结果表明：高效氯氰菊酯

和吡丙醚分别在０．０１～１．０ｍｇ／Ｌ和０．００５～１．０ｍｇ／Ｌ范围内线性关系良好，决定系数（犚２）≥０．９９６７。在３个添

加水平下，芥蓝中２种农药的平均回收率为７０．６％～１１３．４％，相对标准偏差（ＲＳＤ）为０．５％～８．５％，定量限均为

０．０１ｍｇ／ｋｇ。１０％高氯·吡丙醚微乳剂以推荐高剂量施药，高效氯氰菊酯和吡丙醚在芥蓝中的消解符合一级动力

学，半衰期分别为３．９～１０．１ｄ和４．８～６．３ｄ。最终残留试验结果表明，最后一次施药３、５、７、１０ｄ后，芥蓝中高效

氯氰菊酯的最终残留量≤０．９０４ｍｇ／ｋｇ，吡丙醚的最终残留量≤０．２０２ｍｇ／ｋｇ。膳食风险评估表明，我国不同人群

的长期慢性暴露风险最大值为２７．２６％；短期急性暴露风险最大值为６７．１７％，表明对不同年龄段、不同性别人群健

康不会产生不可接受的风险。
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　　芥蓝犅狉犪狊狊犻犮犪狅犾犲狉犪犮犲犪ｖａｒ．犪犾犫犻犳犾狅狉犪，为十字

花科芸薹属犅狉犪狊狊犻犮犪一年生草本植物，在中国有

９００多年的栽培历史，由于其柔嫩、清甜、鲜脆的口

感广受人们喜爱［１２］。近几年，上海形成了芥蓝全年

栽培的高效种植模式，显著提升了芥蓝的生产效益。

然而，由于芥蓝一年多茬的种植模式，病虫害成为影

响其品质的主要不利因素，小菜蛾犘犾狌狋犲犾犾犪狓狔犾狅狊

狋犲犾犾犪、蚜虫、黄条跳甲犘犺狔犾犾狅狋狉犲狋犪ｓｐｐ．、霜霉病、灰

霉病等严重影响了芥蓝生产。相比其广泛种植和病

虫害发生现状，芥蓝上有限的登记农药数量成为了

制约其规范合理生产和化学防治的短板。通过查阅

中国农药信息网可知，截至２０２２年１０月１７日，芥

蓝上农药总共登记１９个，其中１４个为吡唑醚菌酯

代森联复配剂用于防治霜霉病，５个杀虫剂产品（阿

维·虫螨腈、甲氨基阿维菌素苯甲酸盐、杀虫·啶虫

脒、高氟氯·虱螨脲和甲维·虫螨腈）主要防治小菜

蛾、黄条跳甲和菜青虫犘犻犲狉犻狊狉犪狆犪犲
［３］。因此，不断

更新和扩充芥蓝上的登记用药不仅有利于降低病虫

害抗性，也有利于丰富栽培过程中的防治技术手段，

促进芥蓝种植技术的发展。

高效氯氰菊酯是一种高效、广谱、触杀性强的杀

虫剂，在植物体内无内吸和传导作用，对鳞翅目、鞘

翅目等多种害虫有良好的防治效果，且持效期较长，

作用迅速；吡丙醚是保幼激素类似物，为扰乱昆虫生

长的昆虫生长调节剂，对同翅目、缨翅目、双翅目、鳞

翅目等多种害虫有良好的防治效果，具有高效、持效

期长、对生态环境影响小的特点［４８］。高效氯氰菊酯

吡丙醚复配剂可有效防治芥蓝中的小菜蛾、甜菜夜

蛾犛狆狅犱狅狆狋犲狉犪犲狓犻犵狌犪、斜纹夜蛾犛狆狅犱狅狆狋犲狉犪犾犻狋狌狉犪、斑

潜蝇和蚜虫，保障芥蓝在生产过程中的优质高产，但

在实际应用中还需要对其残留情况和膳食风险进行

评估，确保其使用安全性。

本试验根据《食品安全国家标准 食品中农药最

大残留限量》（ＧＢ２７６３２０２１）
［９］和农药残留联席会

议（ＪＭＰＲ）评估报告
［１０１１］，即高效氯氰菊酯的风险

评估定义是氯氰菊酯（异构体之和），吡丙醚的风险

评估定义是吡丙醚，建立了采用乙腈提取、固相萃取

柱或分散固相萃取净化，气相色谱法和液相色谱串

联质谱法分别检测高效氯氰菊酯和吡丙醚的残留分

析方法。按照《农药登记试验质量管理规范》（农业

农村部２５７０号公告）
［１２］和《农作物中农药残留试验

准则》［１３］要求开展田间试验探究高效氯氰菊酯和吡

丙醚在芥蓝上的消解动态和最终残留，结合毒理学

指标和不同人群食物消费量进行了长期慢性和短期

急性膳食风险评估，旨在确保高效氯氰菊酯和吡丙

醚在芥蓝上的安全使用，为其安全合理使用提供技

术支持。

１　材料与方法

１．１　试剂与仪器

１０％高氯·吡丙醚微乳剂（ＭＥ）购自上海生农

生化制品股份有限公司；高效氯氰菊酯（９９．９ｍｇ／Ｌ）、

吡丙醚（９９９．８ｍｇ／Ｌ）标准品购自北京振翔科技有

限公司；乙腈（色谱纯）和甲醇（色谱纯）购自美国

Ｍｅｒｃｋ公司；正己烷（色谱纯）、丙酮（色谱纯）、甲酸

（色谱纯）和乙酸铵（色谱纯）购自上海安谱实验科技

股份有限公司；氯化钠和无水硫酸镁（分析纯）购自

上海化学试剂公司；弗罗里硅土ＳＰＥ小柱（５００ｍｇ／

３ｍＬ）购自赛默飞世尔科技（中国）有限公司；Ｗｏｎ

ｄａＰａｋＱｕＥｃｈＥＲｓ分散固相萃取管（５０ｍｇＰＳＡ，

１５０ｍｇＭｇＳＯ４，２ｍＬ）购自上海润蒽珀商贸有限

公司。

ＬＣＭＳ８０４５液相色谱 串联质谱仪，ＧＣ２０１４

气相色谱仪（配备双ＥＣＤ检测器）（日本Ｓｈｉｍａｄｚｕ

公司）；ＭＸＦ涡动混合器（中国Ｄｒａｇｏｎｌａｂ公司）；

ＳＴ１６离心机［赛默飞世尔科技（中国）有限公司］；其

他实验室常用仪器设备。

１．２　田间试验方法

参照《农作物中农药残留试验准则》（ＮＹ／Ｔ

７８８２０１８）
［１３］和《农药登记残留试验区域指南》（农药

检（残留）［２０１８］１８号）
［１４］的规定，选取６地在露地

模式下开展最终残留试验，其中３地同时开展残留

·３３２·
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消解试验。于２０２０年在上海市、贵州省、广东省、河

北省、山东省和湖南省６地进行了１０％高氯·吡丙

醚微乳剂残留试验，其中上海市、贵州省、广东省进

行了消解动态试验。试验设置处理和对照２个试验

小区，每小区５０ｍ２，各小区栽培条件一致。施药有

效剂量为６０ｇ／ｈｍ２；施药１次；兑水量为４５０Ｌ／ｈｍ２，

推荐安全间隔期为５ｄ。试验信息见表１。每次采

样在小区中以随机方式采集２个独立样品，每个样

品剪取土表以上的茎叶至少约２ｋｇ，不少于１２点。

小区边行和每行距离两端０．５ｍ内不采样。田间样

品在采集后，８ｈ内运回实验室，用不锈钢刀切成

１～２ｃｍ大小的碎块，并于不锈钢盆中充分混匀，

（－２０±２）℃保存。样品检测分析前，将样品用粉碎

机粉碎混匀。

表１　试验施药信息表 （２０２０年）

犜犪犫犾犲１　犈狓狆犲狉犻犿犲狀狋犪犾犻狀犳狅狉犿犪狋犻狅狀狅犳犳犻犲犾犱狋狉犻犪犾狊狅狀犆犺犻狀犲狊犲犽犪犾犲（２０２０）

试验地点

Ｅｘｐｅｒｉｍｅｎｔａｌｓｉｔｅ

品种名称

Ｖａｒｉｅｔｙｎａｍｅ

试验时间

Ｔｅｓｔｔｉｍｅ

试验期间温度及降雨

Ｔｅｍｐｅｒａｔｕｒｅａｎｄ

ｒａｉｎｆａｌｌｉｎｔｅｓｔｔｉｍｅ

采收间隔／ｄ

Ｓａｍｐｌｉｎｇｉｎｔｅｒｖａｌ

上海市松江区新浜镇

Ｘｉｎｂａｎｇｔｏｗｎ，Ｓｏｎｇｊｉａｎｇｄｉｓｔｒｉｃｔ，Ｓｈａｎｇｈａｉ
香菇芥蓝 ０６ ２６－０７ １０

气温２５～３２℃，降

水量２３７ｍｍ

末次施药后０．０８３、

３、５、７、１０、１４

贵州省罗甸县逢亭镇

Ｆｅｎｇｔｉｎｇｔｏｗｎ，Ｌｕｏｄｉａｎｃｏｕｎｔｙ，Ｇｕｉｚｈｏｕ
顺宝芥蓝 １１ ２９－１２ １３

气温２～１９℃，降

水量１９ｍｍ

末次施药后０．０８３、

３、５、７、１０、１４

广东省佛山市南海区西樵镇

Ｘｉｑｉａｏｔｏｗｎ，Ｎａｎｈａｉｄｉｓｔｒｉｃｔ，Ｆｏｓｈａｎｃｉｔｙ，Ｇｕａｎｇｄｏｎｇ
金沙脆肉芥蓝 １１ ２３－１２ ０７

气温１０～２７℃，降

雨量０ｍｍ

末次施药后０．０８３、

３、５、７、１０、１４

河北省石家庄市栾城区窦妪镇

Ｄｏｕｙｕｔｏｗｎ，Ｌｕａｎｃｈｅｎｇｄｉｓｔｒｉｃｔ，Ｓｈｉｊｉａｚｈｕａｎｇｃｉｔｙ，Ｈｅｂｅｉ
香港中华芥蓝 ０５ ２０－０５ ３０

气温１５～３０℃；降

水量３８ｍｍ

末次施药后 ３、５、

７、１０

山东省青岛市莱西市店埠镇

Ｄｉａｎｂｕｔｏｗｎ，Ｌａｉｘｉｃｉｔｙ，Ｑｉｎｇｄａｏｃｉｔｙ，Ｓｈａｎｄｏｎｇ
四季白花芥蓝 ０７ １８－０７ ２８

气温２１～３１℃；降

水量１９２ｍｍ

末次施药后 ３、５、

７、１０

湖南省长沙市春华镇

Ｃｈｕｎｈｕａｔｏｗｎ，Ｃｈａｎｇｓｈａｃｉｔｙ，Ｈｕｎａｎ
香菇芥蓝 １０ ２７－１１ ０６

气温１５～２３℃；降

水量５ｍｍ

末次施药后 ３、５、

７、１０

１．３　分析方法

１．３．１　样品提取和净化

准确称取混合均匀的芥蓝样品（５±０．０５）ｇ至

５０ｍＬ聚乙烯塑料离心管中，加入１０ｍＬ乙腈，以

２０００ｒ／ｍｉｎ涡旋提取１５ｍｉｎ，加入５ｇ氯化钠，涡

旋３０ｓ，以４５００ｒ／ｍｉｎ离心５ｍｉｎ。移取１．５ｍＬ上

清液于装有５０ｍｇＰＳＡ和１５０ｍｇＭｇＳＯ４的分散固

相萃取管中，涡旋３０ｓ，以１００００ｒ／ｍｉｎ离心１ｍｉｎ，过

０．２２μｍ有机滤膜至进样小瓶中，待ＬＣＭＳ／ＭＳ检

测。另移取４ｍＬ上清液于烧杯中，４０℃浓缩吹干

后，加２ｍＬ正己烷溶解，将弗罗里硅土固相萃取柱

依次用２．５ｍＬ丙酮∶正己烷（１∶９，犞∶犞）、２．５ｍＬ正

己烷预淋洗，当溶剂液面到柱吸附层表面时，立即将

复溶液转入柱中，用２．５ｍＬ丙酮∶正己烷（１∶９，犞∶

犞）混合液洗脱２次，收集复溶液和两次洗脱液，于

４０℃浓缩吹干后，用２ｍＬ正己烷定容，待ＧＣ检测。

１．３．２　ＬＣＭＳ／ＭＳ检测条件

液相色谱条件：ＡｇｉｌｅｎｔＥＣＣ１８色谱柱（１００ｍｍ

×３．０ｍｍ，２．７μｍ）；柱温４０℃；流速０．５ｍＬ／ｍｉｎ；

进样量５μＬ。流动相Ａ相为体积分数０．１％的甲酸

水溶液，Ｂ相为纯甲醇，梯度洗脱程序：０ｍｉｎ（９０％

Ａ），０．５ｍｉｎ（９０％ Ａ），１．０ｍｉｎ（１０％ Ａ），４．７ｍｉｎ

（１０％Ａ），５．０ｍｉｎ（９０％Ａ），６．５ｍｉｎ（９０％Ａ）。

质谱条件：电喷雾电离（ｅｌｅｃｔｒｏｎｓｐｒａｙｉｏｎｉｚａｔｉｏｎ，

ＥＳＩ）离子源，吡丙醚正离子模式；雾化器气体流量：

３Ｌ／ｍｉｎ（Ｎ２，９９．９％）；干燥气流流量：１０Ｌ／ｍｉｎ

（Ｎ２，９９．９％）；脱除溶剂管（ＤＬ管）温度：２５０℃；加

热模块温度：４００℃。检测模式：多反应监测（ＭＲＭ）

模式，前体离子３２２．００（犿／狕）；定量离子为１８５．００

（犿／狕），定性离子为１８５．００（犿／狕）和９６．０６（犿／狕）；

碰撞能量均为－１０ｅＶ。

１．３．３　ＧＣ检测条件

Ｒｔｘ５色谱柱（０．２５ｍｍ×３０ｍ，０．２５μｍ）；检测

器温度：２８０℃；柱温：初始温度８０℃保持１．０ｍｉｎ，再

以３０℃／ｍｉｎ的速率升温至２８０℃，保持８ｍｉｎ；载气：

高纯氮气（纯度９９．９９９％），载气流速：１．８４ｍＬ／ｍｉｎ；

压力：１３７．５ｋＰａ；进样方式：不分流进样；进样量：

１μＬ；高效氯氰菊酯保留时间１０．８５ｍｉｎ。

１．３．４　标准曲线

取９９９．８ｍｇ／Ｌ吡丙醚标准溶液，乙腈稀释至

１０ｍｇ／Ｌ的标准工作溶液，样品测定前使用空白芥

蓝基质溶液稀释，配制成０．００５、０．０１、０．０５、０．１、
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０．５、１．０ｍｇ／Ｌ的系列基质匹配标准溶液，按上述液

相色谱串联质谱条件进行测定，以离子峰面积和质

量浓度做标准曲线。

取９９．９ｍｇ／Ｌ高效氯氰菊酯标准溶液，用正己

烷稀释，配制成０．０１、０．０５、０．１、０．５、１．０ｍｇ／Ｌ的

系列标准溶液，按上述气相色谱条件进行测定，以色

谱峰面积和质量浓度做标准曲线。

１．３．５　添加回收试验

按照《农作物中农药残留试验准则》（ＮＹ／Ｔ

７８８２０１８）
［１３］要求进行添加回收试验，分别在空白芥

蓝样品中添加３个水平的高效氯氰菊酯（０．０１、０．１、

２ｍｇ／ｋｇ）和吡丙醚（０．０１、０．７、２ｍｇ／ｋｇ）标准溶液，

每个水平重复５次。按照１．３．１提取和净化，１．３．２

和１．３．３的检测条件进行分析，外标法定量，计算添

加回收率（正确度）和相对标准偏差（精密度）。

１．４　长期慢性膳食摄入风险评估

根据中国政府发布的不同人群膳食消费分布数

据进行膳食摄入风险评估［１５］。长期慢性膳食摄入

风险计算公式见（１）和（２）。

ＮＥＤＩ＝（∑ＳＴＭＲ犻×犉犻）／ｂｗ （１）

ＲＱ＝ＮＥＤＩ／ＡＤＩ×１００％ （２）

式（１）中：ＮＥＤＩ为国家估算每日摄入量（ｍｇ／

ｋｇｂｗ）；ＳＴＭＲ犻为规范残留试验农产品中农药残留

中值或者是已经建立的 ＭＲＬｓ（ｍｇ／ｋｇ）；犉犻为第犻

种食物在不同人群的每日平均消费量（ｋｇ／ｄ）；ｂｗ为

人群平均体重（ｋｇ）。

式（２）中：ＲＱ为长期膳食摄入风险，用长期暴露

风险商表示；ＡＤＩ为每日允许摄入量（ｍｇ／ｋｇｂｗ）。

当ＮＥＤＩ小于ＡＤＩ，即ＲＱ≤１００％时，可认为对

特定人群健康产生的风险是可接受的；当ＮＥＤＩ大

于ＡＤＩ，即ＲＱ＞１００％时，可认为对特定人群健康

产生的风险是不可接受的。

１．５　短期急性膳食摄入风险评估

根据联合国粮食及农业组织／世界卫生组织

（ＦＡＯ／ＷＨＯ）农药残留专家联席会议（ＪＭＰＲ），农

药急性膳食风险评估［１６］计算公式见（３）和（４）。

ＩＥＳＴＩ＝ＬＰ×ＨＲ×ｖ／ｂｗ （３）

ＨＱ＝ＩＥＳＴＩ／ＡＲｆＤ×１００％ （４）

式（３）中：ＩＥＳＴＩ为每日急性膳食摄入量（ｍｇ／

ｋｇｂｗ）；ＬＰ为大部分膳食者每日消耗量（覆盖

９７．５％的消费者）（ｋｇ），按照中国总膳食研究不同性

别／年龄组各类食物消费量计；ＨＲ为检测中获得最

大残留量（ｍｇ／ｋｇ）；ｖ为差异系数，按照ＪＭＰＲ急性

膳食摄入量计算中采用的差异因子，差异因子选３；

ｂｗ为人群平均体重（ｋｇ）。

式（４）中：ＨＱ为短期膳食摄入风险，用短期暴露危

险商表示；ＡＲｆＤ为每日急性参考剂量（ｍｇ／ｋｇｂｗ）。

当ＨＱ＞１００％时，表示不可接受的急性风险，

反之，当ＨＱ≤１００％时，表示无风险或者风险很小，

可忽略。

２　结果与分析

２．１　方法的准确性、精密度和灵敏度

在１．３．４线性范围内，高效氯氰菊酯和吡丙醚

的质量浓度与对应的响应值呈良好线性关系，犚２

在０．９９６７～０．９９９６之间，按照３倍信噪比估算，

方法检出限（ｌｉｍｉｔｏｆｄｅｔｅｃｔｉｏｎ，ＬＯＤ）在０．０００２～

０．００３ｍｇ／ｋｇ，以最小添加水平为方法定量限（ｌｉｍｉｔ

ｏｆｑｕａｎｔｉｔａｔｉｏｎ，ＬＯＱ），高效氯氰菊酯和吡丙醚ＬＯＱ

均为０．０１ｍｇ／ｋｇ（表２）。在３个不同添加水平和５

个重复试验下，高效氯氰菊酯和吡丙醚在芥蓝中的回

收率为７０．６％～１１３．４％，相对标准偏差为０．５％～

８．５％，结果均符合我国《农作物中农药残留试验准

则》（ＮＹ／Ｔ７８８２０１８）
［１３］。

表２　芥蓝中２种分析物的添加回收、检出限（犔犗犇）及定量限（犔犗犙）（狀＝５）

犜犪犫犾犲２　犃狏犲狉犪犵犲狉犲犮狅狏犲狉犻犲狊犪狀犱犚犛犇狊狊狆犻犽犲犱犪狋狋犺狉犲犲犾犲狏犲犾狊，犾犻狀犲犪狉犻狋狔狉犪狀犵犲狊，犮犪犾犻犫狉犪狋犻狅狀犲狇狌犪狋犻狅狀狊犪狀犱犮犪犾犻犫狉犪狋犻狅狀犮狌狉狏犲

犮狅犲犳犳犻犮犻犲狀狋狊（犚２），犔犗犇狊，犪狀犱犔犗犙狊犳狅狉狋狑狅狆犲狊狋犻犮犻犱犲狊犻狀犆犺犻狀犲狊犲犽犪犾犲狊犪犿狆犾犲狊（狀＝５）

分析物

Ａｎａｌｙｔｅ

线性范围／

（ｍｇ／Ｌ）

Ｌｉｎｅａｒｒａｎｇｅ

线性方程

Ｃａｌｉｂｒａｔｉｏｎｅｑｕａｔｉｏｎ
犚２

添加水平／

（ｍｇ／ｋｇ）

Ｓｐｉｋｅｄｌｅｖｅｌ

回收率／％

Ｒｅｃｏｖｅｒｙ

ｒａｔｅ

检出限／

（ｍｇ／ｋｇ）

ＬＯＤ

定量限／

（ｍｇ／ｋｇ）

ＬＯＱ

高效氯氰菊酯

犫犲狋犪ｃｙｐｅｒｍｅｔｈｒｉｎ

０．０１～１．０ 狔＝４８６１９７２狓＋１５５０７ ０．９９９６ ０．０１

０．１

２

１１３．４±７．４

１０４．１±８．５

８１．４±４．４

０．０００２ ０．０１

吡丙醚

ｐｙｒｉｐｒｏｘｙｆｅｎ

０．００５～１．０ 狔＝６７９９０６４狓＋６４４４７ ０．９９６７ ０．０１

０．７

２

１０５．０±７．０

７６．７±１．０

７０．６±０．５

０．０００３ ０．０１

·５３２·
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２．２　高效氯氰菊酯和吡丙醚在芥蓝中的消解动态

高效氯氰菊酯和吡丙醚在芥蓝中的残留消解试

验结果见图１。随着施药后采样间隔增加，高效氯

氰菊酯和吡丙醚在芥蓝上的残留量呈明显下降趋

势，符合一级动力学方程。２种农药在芥蓝上的半

衰期分别为３．９～１０．１ｄ和４．８～６．３ｄ。高效氯氰

菊酯在上海、贵州和广东试验点芥蓝上的原始沉积

量分别为０．９１９、０．９２６ｍｇ／ｋｇ和０．７８５ｍｇ／ｋｇ，半

衰期分别为９．８、１０．１ｄ和３．９ｄ；吡丙醚在上海、贵

州和广东试验点芥蓝上的原始沉积量分别为

０．２００、０．４４４ｍｇ／ｋｇ和０．５０２ｍｇ／ｋｇ，半衰期分别

为４．８、６．３ｄ和６．０ｄ。高效氯氰菊酯在上海、贵州

和广东３地试验点的原始沉积量相近，上海和贵州

的消解半衰期也相近，但广东的消解半衰期约为上

海和贵州４０％左右。由图１可知，上海和贵州在

０．０８３～１４ｄ，高效氯氰菊酯残留量呈现一个缓慢下

降的过程；但广东在１０～１４ｄ时残留量“断崖式”下

降，导致其消解半衰期比其他两地短６０％左右，可

能是由于在１０～１４ｄ时作物生长速度比较快。吡

丙醚在上海、贵州和广东３地试验点的消解半衰期相

图１　２种农药在芥蓝中的消解动态

犉犻犵．１　犇犻狊狊犻狆犪狋犻狅狀犽犻狀犲狋犻犮狊狅犳狋狑狅狆犲狊狋犻犮犻犱犲狊犻狀犆犺犻狀犲狊犲犽犪犾犲

　

·６３２·



５０卷第１期 唐红霞等：高效氯氰菊酯和吡丙醚在芥蓝中的残留消解及膳食暴露风险评估

近，由图１可知，在０．０８３～３ｄ之间，３地的残留量都

呈现快速下降，１４ｄ时上海残留量下降８７％，贵州和

广东下降８２％左右，由此可见上海的半衰期最短。

２．３　芥蓝中的最终残留

２０２０年１０％高氯·吡丙醚微乳剂以有效剂量

６０ｇ／ｈｍ２在芥蓝６个试验地各施药１次，在施药

后３、５、７ｄ和１０ｄ采集芥蓝样品，６地的最终残留

试验结果均以平均值计，表３结果显示，芥蓝中高效

氯氰菊酯的最终残留量：采收间隔３ｄ为０．１３６～

０．９０４ｍｇ／ｋｇ，５ｄ为０．１２４～０．８２３ｍｇ／ｋｇ，７ｄ为

０．０９６～０．６８４ｍｇ／ｋｇ，１０ｄ为０．０８６～０．５３０ｍｇ／ｋｇ；

芥蓝中吡丙醚的最终残留量：采收间隔３ｄ为０．０８４

～０．２０２ｍｇ／ｋｇ，５ｄ为０．０３８～０．１６１ｍｇ／ｋｇ，７ｄ为

０．０２２～０．１３２ｍｇ／ｋｇ，１０ｄ为０．０１２～０．１０９ｍｇ／ｋｇ。

不同试验地点和不同采收间隔之间由于气温、降水

量、光照及作物品种等的差异，高效氯氰菊酯各残留

量差６．１～７．１倍，吡丙醚差２．４～９．１倍。《食品安

全国家标准 食品中农药最大残留量》（ＧＢ２７６３

２０２１）
［９］中高效氯氰菊酯在芸薹属类蔬菜上最大残

留限量（ＭＲＬ）为２ｍｇ／ｋｇ，尚未制定吡丙醚在芥蓝

上最大残留限量，美国制定吡丙醚在芥蓝上最大残

留限量（ＭＲＬ）为０．７ｍｇ／ｋｇ
［１７］，高效氯氰菊酯和吡

丙醚残留量随着采收间隔期的延长而降低，２种农

药无残留超标风险。经过计算，采收间隔３、５、７、１０ｄ

时芥蓝中高效氯氰菊酯残留中值（ＳＴＭＲ）分别为

０．５５５、０．５０１、０．３６７ｍｇ／ｋｇ和０．２３２ｍｇ／ｋｇ，残留

最大值（ＨＲ）为０．９０４、０．８２３、０．６８４、０．５３０ｍｇ／ｋｇ；

吡丙醚残留中值（ＳＴＭＲ）分别为０．１２１、０．０９９、

０．０７５、０．０６４ｍｇ／ｋｇ，残留最大值（ＨＲ）为０．２０２、

０．１６１、０．１３２、０．１０９ｍｇ／ｋｇ。

表３　２种农药在芥蓝中的最终残留量

犜犪犫犾犲３　犜犲狉犿犻狀犪犾狉犲狊犻犱狌犲狊犾犲狏犲犾狊狅犳狋狑狅狆犲狊狋犻犮犻犱犲狊犻狀犆犺犻狀犲狊犲犽犪犾犲

分析物

Ａｎａｌｙｔｅ

采收间隔期／ｄ

Ｄａｙａｆｔｅｒｓｐｒａｙ

残留量／（ｍｇ／ｋｇ）

Ｆｉｎａｌｒｅｓｉｄｕａｌ

残留中值／（ｍｇ／ｋｇ）

ＳＴＭＲ

残留最大值／（ｍｇ／ｋｇ）

ＨＲ

高效氯氰菊酯

犫犲狋犪ｃｙｐｅｒｍｅｔｈｒｉｎ
３

５

７

１０

０．１３６，０．３２１，０．３８８，０．７２１，０．７３１，０．９０４

０．１２４，０．２６５，０．３１１，０．６９１，０．７５１，０．８２３

０．０９６，０．１６０，０．２５２，０．４８１，０．６３４，０．６８４

０．０８６，０．０９７，０．１５２，０．３１２，０．４８３，０．５３０

０．５５５

０．５０１

０．３６７

０．２３２

０．９０４

０．８２３

０．６８４

０．５３０

吡丙醚

ｐｙｒｉｐｒｏｘｙｆｅｎ
３

５

７

１０

０．０８４，０．１００，０．１１７，０．１２４，０．１７０，０．２０２

０．０３８，０．０５６，０．０７６，０．１２２，０．１５１，０．１６１

０．０２２，０．０４０，０．０７４，０．０７６，０．１１１，０．１３２

０．０１２，０．０１４，０．０４８，０．０７９，０．１０１，０．１０９

０．１２１

０．０９９

０．０７５

０．０６４

０．２０２

０．１６１

０．１３２

０．１０９

２．４　膳食风险评估

当采收间隔期为５ｄ时，高效氯氰菊酯和吡丙

醚在芥蓝中的残留中值分别为０．５０１ｍｇ／ｋｇ和

０．０９９ｍｇ／ｋｇ，而高效氯氰菊酯和吡丙醚在芥蓝中

的残留高值分别为０．８２３ｍｇ／ｋｇ和０．１６１ｍｇ／ｋｇ。

根据ＧＢ２７６３２０２１，高效氯氰菊酯和吡丙醚的ＡＤＩ

值分别为０．０２ｍｇ／ｋｇｂｗ和０．１ｍｇ／ｋｇｂｗ，将中国

不同性别／年龄组蔬菜消费量和体重数据代入公式

（１）和（２），分别计算１０个性别／年龄组通过芥蓝摄

入高效氯氰菊酯和吡丙醚的ＲＱ；基于农药残留专

家联席会议（ＪＭＰＲ）认为吡丙醚不需要制定急性参

考剂量，因此不开展吡丙醚急性摄入风险评估；高效

氯氰菊酯的每日急性参考剂量为０．０４ｍｇ／ｋｇｂｗ。

将高效氯氰菊酯的残留高值、不同性别／年龄组蔬菜

消费量和体重数据代入公式（３）和（４），分别计算１０

个性别／年龄组通过芥蓝摄入高效氯氰菊酯的急性

摄入风险，评估结果见表４。

评估结果显示我国各类人群对高效氯氰菊酯

和吡丙醚在芥蓝中的 ＮＥＤＩ值分别为０．００３２～

０．００５５ｍｇ／ｋｇｂｗ和０．００３１～０．００５３ｍｇ／ｋｇｂｗ，

ＲＱ 值分别为 １５．９３％ ～２７．２６％ 和 ０．６３％ ～

１．０８％，远小于１００％；我国各类人群对高效氯氰菊酯

在芥蓝中的ＩＥＳＴ值为０．０１５７～０．０２６９ｍｇ／ｋｇｂｗ，

ＨＱ值为３９．２５％～６７．１７％，小于１００％，证明按

照推荐的剂量、施药次数和安全间隔在芥蓝中使用

１０％高氯·吡丙醚微乳剂，其残留水平不会对人

类健康造成不可接受的长期慢性和短期急性的中

毒风险。

·７３２·
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表４　芥蓝中２种农药对１０个性别／年龄组的风险商和危险商

犜犪犫犾犲４　犜犺犲狉犻狊犽狇狌狅狋犻犲狀狋犪狀犱犺犪狕犪狉犱狇狌狅狋犻犲狀狋犻狀犱犲狓狏犪犾狌犲狊狅犳狋狑狅狆犲狊狋犻犮犻犱犲狊犻狀犆犺犻狀犲狊犲犽犪犾犲犻狀犱犻犳犳犲狉犲狀狋犵犲狀犱犲狉／犪犵犲犵狉狅狌狆狊

年龄／性别

Ａｇｅ／ｓｅｘ

体重／ｋｇ

Ｂｏｄｙ

ｗｅｉｇｈｔ

蔬菜摄入

量／（ｇ／ｄ）

Ｖｅｇｅｔａｂｌｅ

ｉｎｔａｋｅ

高效氯氰菊酯

犫犲狋犪ｃｙｐｅｒｍｅｔｈｒｉｎ

国家估算

每日摄入量／

（ｍｇ／ｋｇｂｗ）

ＮＥＤＩ

风险商／％

ＲＱ

急性膳食

摄入量／

（ｍｇ／ｋｇｂｗ）

ＩＥＳＴＩ

危险商／％

ＨＱ

吡丙醚

ｐｙｒｉｐｒｏｘｙｆｅｎ

国家估算

每日摄入量／

（ｍｇ／ｋｇｂｗ）

ＮＥＤＩ

风险商／％

ＲＱ

２～７岁　２～７ｙｅａｒｓ １７．９ １９４．８ ０．００５５ ２７．２６ ０．０２６９ ６７．１７ ０．００５３ １．０８

８～１２岁　８～１２ｙｅａｒｓ ３３．１ ２７２．４ ０．００４１ ２０．６２ ０．０２０３ ５０．８０ ０．００４０ ０．８２

１３～１９岁／男性

１３～１９ｙｅａｒｓ／ｍａｌｅ
５６．４ ３９６．７ ０．００３５ １７．６２ ０．０１７４ ４３．４２ ０．００３４ ０．７０

１３～１９岁／女性

１３～１９ｙｅａｒｓ／ｆｅｍａｌｅ
５０．０ ３１７．９ ０．００３２ １５．９３ ０．０１５７ ３９．２５ ０．００３１ ０．６３

２０～５０岁／男性

２０～５０ｙｅａｒｓ／ｍａｌｅ
６３．０ ４３６．４ ０．００３５ １７．３５ ０．０１７１ ４２．７６ ０．００３３ ０．６９

２０～５０岁女性

２０～５０ｙｅａｒｓ／ｆｅｍａｌｅ
５６．０ ４１２．１ ０．００３７ １８．４３ ０．０１８２ ４５．４２ ０．００３６ ０．７３

５１～６５岁／男性

５１～６５ｙｅａｒｓ／ｍａｌｅ
６５．０ ４７７．９ ０．００３７ １８．４２ ０．０１８２ ４５．３８ ０．００３６ ０．７３

５１～６５岁／女性

５１～６５ｙｅａｒｓ／ｆｅｍａｌｅ
５８．０ ４４７．０ ０．００３９ １９．３１ ０．０１９０ ４７．５７ ０．００３７ ０．７６

＞６５岁／男性

＞６５ｙｅａｒｓ／ｍａｌｅ
５９．５ ４１３．３ ０．００３５ １７．４０ ０．０１７２ ４２．８８ ０．００３４ ０．６９

＞６５岁／女性

＞６５ｙｅａｒｓ／ｆｅｍａｌｅ
５２．０ ３６４．１ ０．００３５ １７．５４ ０．０１７３ ４３．２２ ０．００３４ ０．６９

３　结论与讨论

本文基于高效液相色谱串联质谱和气相色谱分

别建立了芥蓝中吡丙醚和高效氯氰菊酯的分析方

法，平均回收率为７０．６％～１１３．４％，相对标准偏差

为０．５％～８．５％，定量限均为０．０１ｍｇ／ｋｇ，满足农

药残留检测要求。１０％高氯·吡丙醚微乳剂田间试

验结果表明，高效氯氰菊酯和吡丙醚的消解半衰期

为３．９～１０．１ｄ，属于易降解农药。在施药后５ｄ，芥

蓝中的残留水平均低于国内外设定的最大残留限

量。推荐高剂量不超过残留限量，说明根据推荐的

剂量和间隔天数施药是安全的。根据规范残留试验

数据对芥蓝中的高效氯氰菊酯和吡丙醚的残留在不

同性别／年龄分别进行长期慢性和短期急性膳食风

险评估，风险概率小于１００％，表明不会对不同人群

产生不可接受的风险。
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５０卷第１期 何鹏搏等：玉米白斑病的症状识别与诊断

组织薄片后，直接在显微镜下检查，看是否有分生孢

子器埋生于病组织中，如果见到了典型分生孢子器，

那就可能获得了一个初步证据，该病可能由宽颈附

球孢菌引起。

５．２．２　形态学鉴定法

１）观察菌落形态、颜色；２）观察菌落中的分生孢

子器和分生孢子形态，测量它们的大小。如果符合

前述形态特征，就可以进一步确认所分离到的病菌

可能为宽颈附球孢菌。

５．２．３　分子鉴定法

如有需要，则按文献［１，６］方法进行。采用ＣＴＡＢ

法［７］提取可能菌株的基因组ＤＮＡ。分别用ＩＴＳ１

（５′ＴＣＣＧＴＡＧＧＴＧＡＡＣＣＴＧＣＧＣ３′）／ＩＴＳ４（５′

ＴＣＣＴＣＣＧＣＴＴＡＴＴＧＡＴＡＴＧＣ３′），Ｂｔｕｂ２Ｆｄ（５′

ＧＴＢＣＡＣＣＴＹＣＡＲＡＣＣＧＧＹＣＡＲＴＧ３′）／Ｂｔｕｂ４Ｒｄ

（５′ＣＣＲＧＡＹＴＧＲＣＣＲＡＡＲＡＣＲＡＡＧＴＴＧＴＣ３′），

ＲＰＢ２５Ｆ２（５′ＧＧＧＧＷＧＡＹＣＡＧＡＡＧＡＡＧＧＣ３′）／

ｆＲＰＢ２７ｃＲ（５′ＣＣＣＡＴＲＧＣＴＴＧＹＴＴＲＣＣＣＡＴ３′），

ＬＲ０Ｒ（５′ＡＧＡＴＧＡＡＡＡＧＡＡＣＴＴＴＧＡＡＡＡＧＡ

ＧＡＧ３′）／ＬＲ７（５′ＴＡＣＴＡＣＣＡＣＣＡＡＧＡＴＣＴ３′）

引物对ＩＴＳ、狋狌犫２、狉狆犫２和犔犛犝基因片段进行ＰＣＲ扩

增。ＰＣＲ扩增体系（２０μＬ）：５Ｕ／μＬ犜犪狇ＤＮＡｐｏｌｙ

ｍｅｒａｓｅ０．２μＬ，１０×犜犪狇Ｂｕｆｆｅｒ２．０μＬ，０．２ｍｍｏｌ／Ｌ

ｄＮＴＰｓ１．６μＬ，ＤＮＡ１．０μＬ，１０μｍｏｌ／Ｌ上下游引

物各１．０μＬ，用超纯水补足体积至２０．０μＬ。ＩＴＳ

扩增程序：９５℃预变性５ｍｉｎ；９５℃变性３０ｓ，４８℃退

火３０ｓ，７２℃延伸８０ｓ，３５个循环；７２℃再延伸

１０ｍｉｎ。狋狌犫２扩增程序：９５℃预变性５ｍｉｎ；９５℃变

性３０ｓ，５２℃退火３０ｓ，７２℃延伸８０ｓ，３５个循环；

７２℃再延伸１０ｍｉｎ。狉狆犫２扩增程序：９４℃预变性

５ｍｉｎ；９４℃变性４５ｓ，６０℃退火４５ｓ，７２℃延伸

２ｍｉｎ，５个循环；９４℃变性４５ｓ，５８℃退火４５ｓ，７２℃

延伸２ｍｉｎ，５个循环；９４℃变性４５ｓ，５４℃退火４５ｓ，

７２℃延伸２ｍｉｎ，３０个循环；７２℃再延伸８ｍｉｎ。

犔犛犝扩增程序：９５℃预变性５ｍｉｎ；９５℃变性４５ｓ，

４８℃退火４５ｓ，７２℃延伸２ｍｉｎ，３５个循环；７２℃再延

伸１０ｍｉｎ。对扩增片段进行测序，从ＧｅｎＢａｎｋ网站

下载其他近似菌株及ＷＳ１（ＯＭ１３１５６７）和ＷＳ１９１

（ＯＭ１３１５９５）序列和外组菌株对应序列，使用

ＭＥＧＡＸ软件剪切各序列，使相同基因片段序列的

长度一致，按照狉狆犫２狋狌犫２ＩＴＳ犔犛犝的顺序首尾拼

接，分析系统发育关系，构建系统发育树，采用邻接

法进行聚类分析，自展值设为１０００，确定种的分类

地位。当新分析的未知菌株与已知菌株序列同源性

达９９％以上，与已知菌株 ＷＳ１和 ＷＳ１９１聚为一

支时，且切片法所用的叶片症状与白斑病基本一致，

病菌形态学与犈狆犻犮狅犮犮狌犿犾犪狋狌狊犻犮狅犾犾狌犿 基本一致，

所分离的病害属于玉米白斑病。
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