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摘要　为明确茚嗪氟草胺及其代谢物ｉｎｄａｚｉｆｌａｍｄｉａｍｉｎｏｔｒｉａｚｉｎｅ（ＩＮＤＤ），ｉｎｄａｚｉｆｌａｍｃａｒｂｏｘｙｌｉｃａｃｉｄ（ＩＮＤＣ），

ｉｎｄａｚｉｆｌａｍｔｒｉａｚｉｎｅｉｎｄａｎｏｎｅ（ＩＮＤＴ），ｉｎｄａｚｉｆｌａｍｈｙｄｒｏｘｙｅｔｈｙｌ（ＩＮＤＨ），ｉｎｄａｚｉｆｌａｍｏｌｅｆｉｎ（ＩＮＤＯ）在柑橘和土壤中

的残留消解动态及最终残留，样品采用乙腈提取，二氯甲烷净化，液相色谱 串联质谱法（ＬＣＭＳ／ＭＳ）检测。茚嗪氟

草胺，ＩＮＤＣ，ＩＮＤＴ，ＩＮＤＨ和ＩＮＤＯ在柑橘（果皮、果肉、全果）和土壤中的最低检测浓度（ＬＯＱ）为０．０１ｍｇ／ｋｇ，

ＩＮＤＤ的ＬＯＱ为０．０２ｍｇ／ｋｇ。残留消解动态试验结果表明，茚嗪氟草胺在柑橘园土壤中的半衰期为１５．０７～

１６．１２ｄ，在柑橘中的残留量低于ＬＯＱ，其代谢物在柑橘和土壤中的残留量皆低于ＬＯＱ。最终残留试验结果表明，

５００ｇ／Ｌ茚嗪氟草胺悬浮剂分别按有效成分用量１００ｇ／ｈｍ２和１５０ｇ／ｈｍ２于杂草出苗前定向封闭施药１次，柑橘收

获期（药后８６ｄ）茚嗪氟草胺及其代谢物在柑橘和土壤中的残留量皆低于ＬＯＱ。

关键词　茚嗪氟草胺；　残留；　消解动态；　柑橘
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　　茚嗪氟草胺（ｉｎｄａｚｉｆｌａｍ）又名三嗪茚草胺（结构

式见图１），是德国拜尔公司开发的一种新型灭生性

芽前除草剂，其作用机理是通过抑制纤维素的生物

合成，并作用于分生细胞生长来有效防除杂草［１２］。

该除草剂具有防治谱广、药效高、持效期长、用量低

等优点，广泛用于草坪、水果（如柑橘、葡萄、梨等）、
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甘蔗等作物田防除一年生禾本科杂草与阔叶杂

草［３４］。茚嗪氟草胺常见的代谢物有ｉｎｄａｚｉｆｌａｍｄｉａ

ｍｉｎｏｔｒｉａｚｉｎｅ（ＩＮＤＤ），ｉｎｄａｚｉｆｌａｍｃａｒｂｏｘｙｌｉｃａｃｉｄ

（ＩＮＤＣ），ｉｎｄａｚｉｆｌａｍｔｒｉａｚｉｎｅｉｎｄａｎｏｎｅ（ＩＮＤＴ），ｉｎ

ｄａｚｉｆｌａｍｈｙｄｒｏｘｙｅｔｈｙｌ（ＩＮＤＨ）和ｉｎｄａｚｉｆｌａｍｏｌｅｆｉｎ

（ＩＮＤＯ），在土壤、蔬菜和水果中常被检出
［５６］，对生

态环境和食品安全存在潜在的风险［７］。该除草剂及

其代谢物常用的残留分析方法有液相色谱 串联质

谱法（ＬＣＭＳ／ＭＳ），超高效液相串联质谱（ＵＰＬＣ

ＭＳ／ＭＳ），高效液相色谱（ＨＰＬＣ）等
［５６］。本研究通

过田间施用５００ｇ／Ｌ茚嗪氟草胺悬浮剂，采用ＬＣ

ＭＳ／ＭＳ法研究其在柑橘园土壤及柑橘果实中的残

留消解和最终残留水平，旨在为该除草剂的合理使

用和残留监管提供科学依据。

图１　茚嗪氟草胺化学结构式
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１　材料与方法

１．１　仪器与试剂

１２９０液相色谱６４６０三重四极杆质谱联用仪，

美国安捷伦公司；Ｎ１１００型旋转蒸发仪，东京理化

器械株式会社；ＩＫＡＴ２５匀浆机，德国ＩＫＡ 公司；

ＶＯＲＴＥＸ５旋涡混合器，海门市其林贝尔仪器制造

有限公司；ＢＳＡ１２４Ｓ电子天平，赛多利斯科学仪器

有限公司；ＳＨＺＢ型调速多用振荡器，上海博讯实

业医疗设备厂。

茚嗪氟草胺（纯度９９．３％）及其代谢物ＩＮＤＤ

（纯度９２．５％）、ＩＮＤＣ（纯度９６．３％）、ＩＮＤＴ（纯度

９７．５％）、ＩＮＤＨ（纯度９８．６％）、ＩＮＤＯ（纯度９４．８％）

和５００ｇ／Ｌ茚嗪氟草胺悬浮剂（推荐有效剂量为５０

～１００ｇ／ｈｍ２）均为德国拜耳作物科学公司产品；甲

醇（色谱纯），美国Ｔｅｄｉａ有限公司；乙腈、氯化钠、二

氯甲烷、无水硫酸钠均为分析纯，国药集团化学试剂

有限公司；试验用水均为二次去离子水。

１．２　田间试验

试验在湖南省长沙县#梨镇柑橘园进行，柑橘

品种为‘早熟宫川’，试验地土壤为红土，ｐＨ５．４，有

机质含量２．２％。按照《农作物中农药残留试验准

则》［８］和《农药登记残留田间试验标准操作规程》［９］

中要求设计消解动态试验区、低剂量处理区、高剂量

处理区和空白对照区。

１．２．１　消解动态试验

将５００ｇ／Ｌ茚嗪氟草胺悬浮剂于杂草出苗前定

向封闭喷雾处理１次，施药有效剂量为１５０ｇ／ｈｍ２

（推荐剂量上限的１．５倍），每处理重复３次，小区面

积５０ｍ２，每小区不少于２株果树。另设清水空白对

照，处理间设保护间隔区。分别于施药后２ｈ、１、３、

７、１４、２１、３０、４５ｄ采集柑橘样品，施药后２ｈ、１、３、７、

１４、２１、３０、４５、６０ｄ采集土壤样品。柑橘果实样品：

在小区内按随机取样方法在每株柑橘的不同方向

（东、南、西、北、中）及上、中、下、里、外等不同部位采

集２ｋｇ以上生长正常、无病害的柑橘果实，将果实切

成４～８瓣，取不相邻的２～４瓣，匀浆后装入自封塑

料袋中，于－２０℃冰柜中保存待测。土壤样品：采用

专用取土工具分别在试验小区中随机选择１２个采集

点，取土深度０～１０ｃｍ，每小区采样量不少于２ｋｇ，在

不锈钢盆中除去杂物后混合均匀，用四分法取５００ｇ

装入自封塑料袋中，于－２０℃冰柜中保存待测。

１．２．２　最终残留试验

设低剂量１００ｇ／ｈｍ２（推荐剂量上限）和高剂量

１５０ｇ／ｈｍ２（推荐剂量上限的１．５倍）两个施药剂量，

每个剂量于杂草出苗前定向封闭喷雾处理１次，每

处理重复３次，小区面积５０ｍ２，每小区不少于２株

果树。另设清水空白对照，处理间设保护间隔区，于

柑橘成熟期（施药后８６ｄ）随机采集柑橘果实及土壤

样品，保存于－２０℃冰柜中待测，样品的采集和处理

方法按１．２．１进行。

１．３　分析方法

１．３．１　样品的提取与净化

采用乙腈提取，二氯甲烷净化，液相色谱 串联质

谱法（ＬＣＭＳ／ＭＳ）检测残留量，外标法定量。具体步

骤为：分别称取１０ｇ果皮或果肉或全果或土壤样品，

置于２５０ｍＬ的离心瓶中，加入５０ｍＬ乙腈，振荡

３０ｍｉｎ，取上清液２ｍＬ于１２５ｍＬ分液漏斗中，加

４０ｍＬ５％ＮａＣｌ水溶液，用５０ｍＬ二氯甲烷萃取２次，

有机相通过无水硫酸钠收集到２５０ｍＬ圆底烧瓶中，于

４５℃水浴真空除去溶剂，２ｍＬ甲醇定容，过０．２２μｍ有

机相滤膜至进样瓶中，待ＬＣＭＳ／ＭＳ检测。

１．３．２　ＬＣＭＳ／ＭＳ检测条件

液相色谱条件：不锈钢色谱柱ＡｇｉｌｅｎｔＳＢＣ１８
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２０２１

（５０ｍｍ×２．１ｍｍ，１．８μｍ）；柱温３５℃，进样量

１０μＬ；流速０．３ｍＬ／ｍｉｎ；流动相为水和１００％甲

醇，采用梯度洗脱，条件见表１。

表１　液相色谱梯度洗脱条件

犜犪犫犾犲１　犌狉犪犱犻犲狀狋犲犾狌狋犻狅狀犻狀犾犻狇狌犻犱犮犺狉狅犿犪狋狅犵狉犪狆犺狔

时间／ｍｉｎ

Ｔｉｍｅ

水／％

Ｗａｔｅｒ

甲醇／％

Ｍｅｔｈａｎｏｌ

０．００ ３０ ７０

３．５０ ３０ ７０

３．５１ １０ ９０

６．００ １０ ９０

６．０１ ３０ ７０

８．００ ３０ ７０

质谱条件：电喷雾电离（ｅｌｅｃｔｒｏｎｓｐｒａｙｉｏｎｉｚａｔｉｏｎ，

ＥＳＩ）离子源，正离子扫描，监测方式为多反应监测模

式，离子喷雾电压为３５００Ｖ，雾化气压力为４０ｐｓｉ，

干燥气温度为３５０℃，干燥气流速为９Ｌ／ｍｉｎ，根据茚

嗪氟草胺及其５个代谢物的相对分子质量，确定其

母离子，进行母离子全扫描。每个母离子选择２个

子离子进行定性，一个响应较强的子离子进行定量。

每种目标化合物选择２个响应信号较稳定的子离

子，子离子响应信号最强时的碰撞能量作为质谱条

件。茚嗪氟草胺及代谢物的ＬＣＭＳ／ＭＳ检测参数

见表２，典型色谱图见图２。

图２　１０狀犵／犿犔茚嗪氟草胺及其代谢物的犜犐犆图

犉犻犵．２　犜犺犲犜犐犆狊狆犲犮狋狉犪狅犳１０狀犵／犿犔犻狀犱犪狕犻犳犾犪犿

犪狀犱犻狋狊犿犲狋犪犫狅犾犻狋犲狊

　
表２　茚嗪氟草胺及其代谢物的犔犆犕犛／犕犛检测参数

犜犪犫犾犲２　犜犺犲犔犆犕犛／犕犛狆犪狉犪犿犲狋犲狉狊犳狅狉犻狀犱犪狕犻犳犾犪犿犪狀犱犻狋狊犳犻狏犲犿犲狋犪犫狅犾犻狋犲狊

分析物

Ａｎａｌｙｔｅ

保留时间／ｍｉｎ

Ｒｅｔｅｎｔｉｏｎｔｉｍｅ

定量离子／犿·狕

Ｑｕａｎｔｉｔａｔｉｖｅｉｏｎ

定性离子／犿·狕

Ｑｕａｌｉｔａｔｉｖｅｉｏｎ

碰撞气能量／ｅＶ

Ｃｏｌｌｉｓｉｏｎｅｎｅｒｇｙ

茚嗪氟草胺ｉｎｄａｚｉｆｌａｍ １．８８ １５７．８ １５７．８／３０１．８，１４４．９／３０１．８ １５

ＩＮＤＤ ０．５６ １３７．９ １１５．８／１５７．９，１３７．９／１５７．９ ２０

ＩＮＤＣ ０．８６ １５７．８ １３７．９／３３１．８，１５７．８／３０１．８ １９，２０

ＩＮＤＴ ０．９０ １５７．９ １３７．９／３１５．８，１５７．９／３１５．８ ２１

ＩＮＤＨ １．７７ １３７．８ １３７．８／２９９．８，１４４．８／２９９．８ ２３

ＩＮＤＯ ２．３９ １３７．８ １３７．８／２８１．８，１４４．９／２８１．８ １８

１．３．３　制作标准曲线

分别称取一定量茚嗪氟草胺和５个代谢物的标

准品，用质谱纯甲醇溶解定容配制成５００ｎｇ／ｍＬ的

母液，再用稀释法配制成１、５、１０、５０、１００ｎｇ／ｍＬ的

标准溶液，在上述色谱条件下进行测定，以峰面积

进样浓度做标准曲线。

１．３．４　添加回收率试验

分别称取柑橘全果、果肉、果皮和土壤空白样本，

添加不同浓度的茚嗪氟草胺及５个代谢物的标准品，茚

嗪氟草胺和代谢物ＩＮＤＣ、ＩＮＤＴ、ＩＮＤＨ、ＩＮＤＯ的添

加水平为０．０１、０．０５、０．５０、１．００ｍｇ／ｋｇ，代谢物ＩＮＤＤ

的添加水平为０．０２、０．０５、０．５０、１．００ｍｇ／ｋｇ，每个浓度

重复５次，按上述分析方法经提取、净化和ＬＣＭＳ／

ＭＳ测定，计算添加回收率及相对标准偏差（ＲＳＤ）。

２　结果与分析

２．１　检测方法的线性关系、准确度及精密度

茚嗪氟草胺和５个代谢物在１～１００ｎｇ／ｍＬ范

围内，其浓度（狓）与峰面积（狔）呈良好的线性关系，标

准曲线与相关系数见表３。

表３　茚嗪氟草胺及其代谢物的标准曲线方程和相关系数

犜犪犫犾犲３　犔犻狀犲犪狉犲狇狌犪狋犻狅狀狊犪狀犱犮狅狉狉犲犾犪狋犻狅狀犮狅犲犳犳犻犮犻犲狀狋狊狅犳

犻狀犱犪狕犻犳犾犪犿犪狀犱犻狋狊犿犲狋犪犫狅犾犻狋犲狊

分析物

Ａｎａｌｙｔｅ

标准曲线方程

Ｓｔａｎｄａｒｄｅｑｕａｔｉｏｎ

相关系数

Ｃｏｒｒｅｌａｔｉｏｎ

ｃｏｅｆｆｉｃｉｅｎｔ

茚嗪氟草胺ｉｎｄａｚｉｆｌａｍ狔＝１１３５９．３７狓＋４０２８．１７ ０．９９９６

ＩＮＤＤ 狔＝１０３８．９５狓＋５１５．８２ ０．９９９６

ＩＮＤＣ 狔＝１０５８．５０狓＋６８８．７９ ０．９９９７

ＩＮＤＴ 狔＝２１６３．９９狓＋１１１５．２１ ０．９９９５

ＩＮＤＨ 狔＝４５２６．５３狓＋１１５９．８２ ０．９９９５

ＩＮＤＯ 狔＝１２０７５．８４狓＋３０３６．５４ ０．９９９５

在上述色谱测定条件下，以３倍信噪比计，茚嗪

氟草胺及其５个代谢物的最小检出量（ＬＯＤ）均为

０．０１ｎｇ，以１０倍信噪比计，待测物在样品中的最低

含量作为定量限（ＬＯＱ），茚嗪氟草胺及代谢物ＩＮＤ

Ｃ、ＩＮＤＴ、ＩＮＤＨ、ＩＮＤＯ在柑橘果皮、果肉、全果和
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土壤中的ＬＯＱ为０．０１ｍｇ／ｋｇ；代谢物ＩＮＤＤ在柑橘

果皮、果肉、全果和土壤中的ＬＯＱ为０．０２ｍｇ／ｋｇ。

茚嗪氟草胺及其代谢物在柑橘果皮、果肉、全果及土

壤中的添加回收率及ＲＳＤ见表４，当添加水平在

０．０１～１．００ｍｇ／ｋｇ时，茚嗪氟草胺及代谢物ＩＮＤ

Ｃ、ＩＮＤＴ、ＩＮＤＨ、ＩＮＤＯ在柑橘果皮、果肉、全果

中及土壤中的回收率分别为７１．６％～１０２．５％、

７３．２％～１０９．０％、７３．０％～１０８．１％、７４．３％～

１０９．０％，ＲＳＤ分别为２．３％～１０．７％、０．９％～

１１．８％、２．２％～９．６％、１．１％～７．８％。当添加水平

在０．０２～１．００ｍｇ／ｋｇ时，代谢物ＩＮＤＤ在柑橘果

皮、果肉、全果以及土壤中的平均回收率分别为

７１．４％～８２．６％、７３．０％～１０５．７％、７４．２％～

９４．１％、７３．７％～１０３．２％，ＲＳＤ分别为１．３％～

１１．６％、１．６％～１０．７％、１．９％～５．１％、３．５％～

７．５％。满足农药残留分析的要求
［８］。

表４　茚嗪氟草胺及其代谢物在柑橘果皮、果肉、全果及土壤中的平均回收率及相对标准偏差１
）

犜犪犫犾犲４　犜犺犲犪狏犲狉犪犵犲狉犲犮狅狏犲狉犻犲狊犪狀犱犚犛犇狅犳犻狀犱犪狕犻犳犾犪犿犪狀犱犻狋狊犿犲狋犪犫狅犾犻狋犲狊犻狀狅狉犪狀犵犲狆犲犲犾，犳犾犲狊犺，狑犺狅犾犲犳狉狌犻狋犪狀犱狊狅犻犾

样品

Ｓａｍｐｌｅ

添加水平／

ｍｇ·ｋｇ－１

Ｓｐｉｋｅｄｌｅｖｅｌ

茚嗪氟草胺ｉｎｄａｚｉｆｌａｍ

平均回收率／％

Ａｖｅｒａｇｅ

ｒｅｃｏｖｅｒｙ

相对标准

偏差／％

ＲＳＤ

ＩＮＤＤ

平均回收率／％

Ａｖｅｒａｇｅ

ｒｅｃｏｖｅｒｙ

相对标准

偏差／％

ＲＳＤ

ＩＮＤＣ

平均回收率／％

Ａｖｅｒａｇｅ

ｒｅｃｏｖｅｒｙ

相对标准

偏差／％

ＲＳＤ

果皮Ｐｅｅｌ ０．０１／０．０２ １００．５±１．０ ２．３ ７５．８±０．８ ２．４ ８９．０±２．９ ７．２

０．０５ １０２．５±１．４ ３．０ ８２．６±４．３ １１．６ ８３．８±４．０ １０．６

０．５０ １０２．０±１．２ ２．６ ７６．４±１．８ ５．２ ７７．５±１．８ ５．３

１．００ ９４．５±１．４ ３．２ ７１．４±０．４ １．３ ７１．６±１．２ ３．８

果肉Ｆｌｅｓｈ ０．０１／０．０２ １０３．１±１．０ ２．１ １０１．３±０．７ １．６ １０３．５±０．６ １．２

０．０５ １０６．８±０．９ １．９ ８８．０±４．２ １０．７ ８９．５±４．６ １１．５

０．５０ １０９．０±０．４ ０．９ １０５．７±１．５ ３．２ １０７．２±１．３ ２．７

１．００ １０８．１±１．２ ２．５ ７３．０±１．０ ３．１ ７３．２±１．０ ２．９

全果Ｗｈｏｌｅｆｒｕｉｔ ０．０１／０．０２ １０６．１±１．２ ２．６ ９４．１±０．８ １．９ １０３．７±１．５ ３．２

０．０５ １０１．６±２．２ ４．８ ７５．４±１．７ ５．１ ７６．５±１．８ ５．２

０．５０ １０２．６±１．０ ２．２ ７４．２±１．６ ４．７ ７５．２±１．２ ３．５

１．００ １０８．１±２．０ ４．１ ７６．１±１．２ ３．５ ７６．３±１．８ ５．３

土壤Ｓｏｉｌ ０．０１／０．０２ １０６．５±０．８ １．６ ７３．７±１．２ ３．５ ９７．３±１．３ ３．０

０．０５ １０４．４±１．３ ２．７ ７７．８±２．６ ７．５ ９３．８±２．２ ５．４

０．５０ １０９．０±０．５ １．１ １０３．２±１．８ ３．９ １０４．２±１．３ ２．９

１．００ １０７．３±１．５ ３．１ ８３．９±１．７ ４．７ １０１．４±１．０ ２．１

样品

Ｓａｍｐｌｅ

添加水平／

ｍｇ·ｋｇ－１

Ｓｐｉｋｅｄｌｅｖｅｌ

ＩＮＤＴ

平均回收率／％

Ａｖｅｒａｇｅ

ｒｅｃｏｖｅｒｙ

相对标准

偏差／％

ＲＳＤ

ＩＮＤＨ

平均回收率／％

Ａｖｅｒａｇｅ

ｒｅｃｏｖｅｒｙ

相对标准

偏差／％

ＲＳＤ

ＩＮＤＯ

平均回收率／％

Ａｖｅｒａｇｅ

ｒｅｃｏｖｅｒｙ

相对标准

偏差／％

ＲＳＤ

果皮Ｐｅｅｌ ０．０１／０．０２ ９１．５±１．９ ４．５ ８８．９±１．９ ４．７ ８５．１±３．０ ８．０

０．０５ ９５．１±４．６ １０．７ ８０．２±３．６ １０．０ ８６．７±２．１ ５．５

０．５０ ９１．９±２．３ ５．５ ７４．６±１．７ ５．２ ８４．０±３．０ ７．９

１．００ ８６．２±１．２ ３．２ ８８．３±２．５ ６．４ ８１．２±１．４ ３．８

果肉Ｆｌｅｓｈ ０．０１／０．０２ １０５．９±２．６ ５．５ １０６．４±３．５ ７．３ １０２．６±１．６ ３．６

０．０５ ８８．７±３．６ ９．０ ８５．３±４．５ １１．８ ９０．１±３．９ ９．７

０．５０ １０４．４±０．７ １．５ １０２．８±１．３ ２．７ １０６．９±２．０ ４．２

１．００ ８９．５±２．６ ６．４ ９０．３±３．２ ８．０ ８３．１±２．６ ７．０

全果Ｗｈｏｌｅｆｒｕｉｔ ０．０１／０．０２ ９９．６±３．５ ７．８ ９６．０±１．３ ３．０ １０１．４±１．７ ３．７

０．０５ ９２．３±２．６ ６．３ ７３．０±１．９ ６．０ ７９．５±２．８ ７．９

０．５０ ８９．４±３．１ ７．７ ８０．８±３．５ ９．６ ８１．５±２．１ ５．８

１．００ ９４．８±２．０ ４．６ ９３．９±２．０ ４．７ ８６．６±２．０ ５．２

土壤Ｓｏｉｌ ０．０１／０．０２ ７４．３±１．６ ４．７ １０４．１±２．１ ４．４ １０３．４±３．１ ６．８

０．０５ ９３．１±２．３ ５．５ ９２．２±２．４ ５．７ ９５．９±１．８ ４．１

０．５０ １０２．９±１．９ ４．１ １０２．６±３．６ ７．８ １０５．４±１．８ ３．７

１．００ １０５．４±１．５ ３．１ １０１．５±１．５ ３．２ １０３．７±０．９ ２．０

　１）表示茚嗪氟草胺和代谢物ＩＮＤＣ、ＩＮＤＴ、ＩＮＤＨ、ＩＮＤＯ的添加水平为０．０１ｍｇ／ｋｇ，代谢物ＩＮＤＤ的添加水平为０．０２ｍｇ／ｋｇ。

ｍｅａｎｓｉｎｄａｚｉｆｌａｍａｎｄｉｔｓｍｅｔａｂｏｌｉｔｅｓ（ＩＮＤＣ，ＩＮＤＴ，ＩＮＤＨａｎｄＩＮＤＯ）ｗｅｒｅｓｐｉｋｅｄａｔ０．０１ｍｇ／ｋｇ，ａｎｄｉｔｓｍｅｔａｂｏｌｉｔｅＩＮＤＤｗａｓ

ｓｐｉｋｅｄａｔ０．０２ｍｇ／ｋｇｉｎｔｈｅｏｒａｎｇｅｐｅｅｌ，ｆｌｅｓｈ，ｗｈｏｌｅｆｒｕｉｔａｎｄｓｏｉｌ．
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２０２１

２．２　茚嗪氟草胺及其代谢物在土壤和柑橘中的消

解动态

　　茚嗪氟草胺在土壤中的消解符合一级反应动力

学方程，消解动态见表５。２０１７年和２０１８年茚嗪氟

草胺在土壤中的原始沉积量分别为０．２９６ｍｇ／ｋｇ和

０．３２２ｍｇ／ｋｇ，半衰期分别为１６．１２ｄ和１５．０７ｄ。

药后６０ｄ，茚嗪氟草胺在土壤和柑橘全果上的残留

量均低于最小检出量０．０１ｍｇ／ｋｇ。代谢物在柑橘

果皮、果肉、全果和土壤中的残留量均低于最小检出

量，即ＩＮＤＣ、ＩＮＤＴ、ＩＮＤＨ、ＩＮＤＯ的残留量皆低

于ＬＯＱ（０．０１ｍｇ／ｋｇ），ＩＮＤＤ的残留量低于其

ＬＯＱ（０．０２ｍｇ／ｋｇ）。

表５　茚嗪氟草胺在柑橘园土壤中的消解动态

犜犪犫犾犲５　犇犻狊狊犻狆犪狋犻狅狀犽犻狀犲狋犻犮狊狅犳犻狀犱犪狕犻犳犾犪犿犻狀狅狉犪狀犵犲狊狅犻犾

采集时间／ｄ

Ａｃｑｕｉｓｉｔｉｏｎｔｉｍｅ

残留量／ｍｇ·ｋｇ－１

Ｒｅｓｉｄｕｅ

２０１７ ２０１８

０．０８３（２ｈ） ０．２９６ ０．３２２

１ ０．２８３ ０．３２６

３ ０．２２５ ０．２６７

７ ０．２１２ ０．２１２

１４ ０．１６５ ０．１３７

２１ ０．１０６４ ０．１２６

３０ ０．０５１６ ０．０７６８

４５ ０．０４８４ ０．０４１４

６０ ＜ＬＯＱ ＜ＬＯＱ

回归方程

Ｒｅｇｒｅｓｓｉｏｎｅｑｕａｔｉｏｎ
犆狋＝０．２７２４ｅ－０．０４３狋 犆狋＝０．３０８４ｅ－０．０４６狋

相关系数

Ｃｏｒｒｅｌａｔｉｏｎｃｏｅｆｆｉｃｉｅｎｔ
０．９３２７ ０．９８６３

消解常数／ｄ－１

Ｋｉｎｅｔｉｃｓｃｏｎｓｔａｎｔ
０．２７２４ ０．３０８４

半衰期／ｄＨａｌｆｌｉｆｅ １６．１２ １５．０７

２．３　最终残留

以低剂量１００ｇ／ｈｍ２和高剂量１５０ｇ／ｈｍ２于杂

草出苗前定向封闭喷雾处理１次，收获期采样（药后

８６ｄ）测定茚嗪氟草胺及５种代谢物在柑橘果皮、果

肉、全果及土壤中残留。结果表明，茚嗪氟草胺及

５种代谢物在柑橘果皮、果肉、全果及土壤中的残留

量皆低于ＬＯＱ。

３　讨论

采用乙腈为提取剂，二氯甲烷和无水硫酸镁为

分散净化剂，外标法定量，利用ＬＣＭＳ／ＭＳ在选择

多反应监测模式下对柑橘及土壤中的茚嗪氟草胺及

代谢物进行了定性定量分析，方法的线性关系、准确

度及精密度均可满足农药残留分析的要求［８］。

农药在土壤中的消解与其本身的理化特性、土

壤类型、土壤温湿度及光照等因素密切相关，张晓慷

等报道茚嗪氟草胺及其代谢物在土壤中很容易降

解，在田间半衰期为１０～８０ｄ
［３］。Ｇｕｅｒｒａ等研究发

现土壤对茚嗪氟草胺及其代谢物有较强的吸附性，

土壤的理化性质影响茚嗪氟草胺及其代谢物的生物

有效性［１０］，Ａｌｏｎｓｏ等研究发现茚嗪氟草胺及其代谢

产物在土壤中的吸附能力与土壤有机碳含量成正相

关，且随着时间的推移，吸附能力增强［６，１１］。本研究

表明，将茚嗪氟草胺按照推荐最高剂量１００ｇ／ｈｍ２的

１．５倍于柑橘园杂草出苗前施药１次，在土壤中的半

衰期为１５．０７～１６．１２ｄ，最终残留结果表明，按低剂

量１００ｇ／ｈｍ２和高剂量１５０ｇ／ｈｍ２各施药１次，收获

期采样时距药后８６ｄ，在果皮、果肉和全果中皆未检

出茚嗪氟草胺及其代谢物，这可能因为茚嗪氟草胺

是一种芽前除草剂，定向喷施于土壤防治柑橘园杂

草，绝大部分茚嗪氟草胺进入土壤，由于茚嗪氟草胺

及其代谢物在土壤中容易降解，使柑橘树在土壤中

吸收茚嗪氟草胺的量少，导致茚嗪氟草胺在柑橘果

皮、果肉、全果中的残留量皆低于ＬＯＱ，故未得到茚

嗪氟草胺在柑橘全果中消解动态方程与半衰期。

茚嗪氟草胺已经在美国、加拿大、墨西哥、阿根

廷、印度尼西亚、马来西亚、越南、菲律宾和澳大利亚

登记上市［３］。目前尚未在中国登记，我国也尚未制

定茚嗪氟草胺在柑橘中的最大残留限量，但随着灭

生性除草剂百草枯水剂在中国被禁用，草甘膦和草

铵膦抗药性的发生和发展，茚嗪氟草胺势必成为一

种新型的优良替代产品。本试验开展了５００ｇ／Ｌ茚

嗪氟草胺悬浮剂在柑橘上的残留动态及最终残留水

平的一地两年残留试验，旨在初步了解茚嗪氟草胺

在我国柑橘及柑橘园土壤中的残留情况，根据美国

和欧盟已制定茚嗪氟草胺在柑橘中的最大残留限量

为０．０１ｍｇ／ｋｇ。本研究中茚嗪氟草胺在柑橘的残

留量低于美国和欧盟的最大残留限量标准，说明

５００ｇ／Ｌ茚嗪氟草胺悬浮剂在试验条件下按推荐剂

量使用，用于防治柑橘园杂草是安全的。
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