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摘 要：本研究测定干旱地区环境和种植条件下，15%哒螨灵乳剂叶面喷施后在棉花叶片和根系土壤中的残留和消解动

态。试验采用 4个施药水平处理（450~1 125 mL·hm-2），各喷施 1次，于施药后 14 d间隔期内不同时间采集棉花上叶及根

系土壤样品，采用 QuEChERS方法结合高效液相色谱法对样品进行分析。根据所建立的分析方法，在 450~1 125 mL·hm-2

剂量范围内，施药后棉花叶片中哒螨灵的原始沉积量为 1.11~2.03 mg·kg-1，消解半衰期为 1.35~1.47 d；土壤中的原始沉积

量为 0.26~0.56 mg·kg-1，消解半衰期为 2.39~2.92 d，14 d后完全消解，表明哒螨灵在本地区属于易降解农药，大大降低了

施用后的环境安全风险。
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Residue and Dissipation Dynamics of Pyridaben in Cotton Leaves and Soil
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Abstract: This study determined the residue and dissipation dynamics of pyridaben in cotton leaves and root soil un⁃
der arid environmental conditions and local planting systems after foliar application of 15% pyridaben emulsion.
Four application rates(450-1 125 mL/ha) were set, with one spray application per treatment. Cotton upper leaves
and root soil samples were collected at different times within 14 days after application. Samples were analyzed using
the QuEChERS method combined with high-performance liquid chromatography (HPLC). According to the estab⁃
lished analytical method, within the application rate range of 450-1 125 mL/ha, the initial deposition of pyridaben
in cotton leaves after application was 1.11-2.03 mg·kg-1, with a dissipation half-life of 1.35-1.47 days. In soil, the
initial deposition was 0.26-0.56 mg·kg-1, with a dissipation half-life of 2.39-2.92 days. Pyridaben was completely
dissipated in soil after 14 days. These results indicate that pyridaben is an easily degradable pesticide in this region,
which significantly reduces the environmental safety risk after application.
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棉花（Gossypium spp.）是我国主要经济作物之

一，新疆棉花的总产量占全国 60%以上 [1]。在棉

花的生长过程中，伴随着病虫害的侵入，农药的

施用是不可避免的 [2]。然而，农药使用不当导致

的滥施问题带来很多负面影响 [3]。据统计，我国

杀虫剂类农药的施用量占农药总施用量的 3/4[4]，
是国外杀虫剂施用量的 3倍。农药的过量施用不

仅造成农药使用浪费，且对环境造成了污染 [5]，还

会使害虫对农药产生抗药性 [6]，达不到防治效果，
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从而导致更加严重的滥施现象。所以，需确定科

学合理的施药剂量来避免此类问题。

棉叶螨（Tetranychus cinnabarinus）又名红蜘

蛛，是影响新疆棉花生产的三大害虫之一，尤其

是在生长季节初期时感染螨虫，会降低棉花产量

和棉绒质量 [7]。棉叶螨在棉叶背面刺吸汁液，导

致光合速率、气孔导度、蒸腾效率和叶绿素含量

等严重降低。随着病虫害加重，棉叶卷曲，直至

脱落，最后棉株枯死。新疆高温低湿的气候条件

非常利于棉叶螨的生长发育，因此棉叶螨在整个

棉花生长期都会发生，导致螨在新疆棉区发生较

为普遍且近年来日益严重 [8]。杀螨剂一类的化学

农药是目前针对棉叶螨最有效的防控手段，生产
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应用多且效果好的杀螨剂有哒螨灵、噻螨酮

等 [9-11]。哒螨灵（Pyridaben）属哒嗪酮类杀螨剂，是

一种新型的广谱杀螨剂，具有高效性和低毒性等

特点，无内吸、传导和熏蒸作用，对不同生长期的

卵、幼螨、若螨和成螨都具有较好的触杀作用，适

用于棉花农作物 [12-14]。

为明确哒螨灵在新疆地区种植条件下对作物

病虫害防治的最佳（低）有效施用剂量，达到安

全、合理、高效用药的目的，有必要弄清哒螨灵在

作物施用后的残留消解动态以及不同的施药水平

与最终残留量的关系。药剂施用后在叶表的残留

水平与植物种类、栽培情况、药剂施用情况尤其

是与环境条件有关。目前关于哒螨灵残留消解的

研究较多，但是在新疆地区的研究尚不多见。新

疆绿洲地区属于典型的干旱半干旱型气候，降水

量少，气候干燥，日照充分而强烈，由此形成较大

面积的宜（次宜）植棉区和特殊的种植栽培制度、

习惯，如膜下滴灌和一年一熟的栽培与耕作方式

等 [15-16]。这些因素既与虫害的发生情况有关，也

会影响棉田害虫防治的具体方法和策略。因此，

开展新疆地区特殊气候、环境和种植体系下棉花

作物受药后药剂的沉积、残留消解规律的测定工

作可为药剂区域性最佳（低）有效使用剂量的确

定提供参考数据，长远来看，更是实现农药减施

增效，保障棉花产业可持续发展的必不可少的基

础工作之一 [17]。因此，本研究在新疆乌鲁木齐试

验点进行哒螨灵的残留试验，明确该试验条件下

不同剂量哒螨灵的残留和消解动态，为该药剂在

新疆地区条件下最佳（低）有效使用剂量的确定

提供基础数据，同时也为干旱区环境条件下哒螨

灵药剂残留消解动态的研究提供具体参考。

1 材料与方法

1.1 试验田基本情况

试验地位于新疆乌鲁木齐市新疆农业大学三

坪试验田。试验田的土壤类型为黄土质棕钙土。

1.2 施药方法

残留试验参考《农药残留试验准则》（NY/T
788-2004）[18]进行。棉花品种为“新陆早 49”，哒螨

灵为 15%乳剂（江苏克胜集团股份有限公司），

6～8叶期开始施药。试验小区每处理面积为 15
m2，4个重复，处理间设保护带。采用 AGROLEX
HD-400型背负式手动喷雾器（新加坡利农有限责

任公司）进行叶面喷施。设定使用剂量（有效成分，

下同）为 450、600、900、1 125 mL·hm-2（分别用A~D代

表，厂家推荐剂量为600~900 mL·hm-2）共 4个处理，用

水量为 900 L·hm-2，施药 1次。于 2018年 7月 15
日（晴朗无风，29 ℃）进行喷施，同时设置不施药

的清水对照。药后 2 h和 1、3、5、7、10、14 d进行

取样。

1.3 采样方法

每小区随机采集适量棉花上部叶片及根系表

土样品。每小区随机选取 10株生长情况中等的

植株采集叶片样品。土壤样品用取土器采集，采

用对角线法则确定 10个采样点采集土壤样品。

土壤样品自然风干、磨细，过孔径 420 μm筛。上

述样品经四分法缩分留样后用自封袋密封，自封

袋内外均使用标签纸标注，低温贮存备测。

1.4 样品的提前处理

采用 QuEChERS方法进行。称取 10.00 g样品

（用搅拌机搅碎的棉花叶片）于 50 mL具塞离心管

中，加入 20 mL乙腈溶剂提取后振荡 15 min，加入萃

取盐析材料，手动摇匀，振荡 5 min后超声 3 min，在
6 000 r·min-1下离心 5 min，取 2 mL上清液快速加

入装有净化材料的离心管中，快速振摇多次，静

置后取上清液过 0.22 μm有机微孔滤膜过滤后待

测。每个样品做 3份平行试验，结果取平均值。

2 结果与分析

2.1 分析方法

2.1.1 净化剂的优化

农残检测中常用的净化剂有 N-丙基乙二胺

（PSA）、十八烷基硅烷（C18）、石墨化炭黑（GCB）。
PSA去除脂肪酸效果较好，对农药的吸附作用较

小 [19]；C18吸附剂具有疏水性，适用于反相萃取，

能够有效去除脂肪酸和色素；GCB除色素、维生

素、甾醇的能力较好 [20]。选择 PSA、C18和 GCB 3
种净化剂进行组合（①PSA+C18；②PSA+GCB；③
PSA+C18+GCB），以期达到较好较优的净化效果。

由表 1可知，采用组合②处理棉花叶片时效果最

好，组合①在处理土壤时效果最好。

2.1.2 标准工作曲线及基质效应

在优化的色谱条件下测定质量浓度范围在

0.01~10.00 mg·L-1的系列标准溶液，用选定的定

量峰面积（y）对质量浓度（x）绘制标准曲线。线

性回归方程为 y=147 356.1x+5 142.9，R2=0.999 8，
结果表明，在 0.10~10.00 mg·L-1范围内哒螨灵呈

现出良好的线性关系。将溶剂标准工作溶液和基

质匹配标准工作溶液分别进行测定，按照浓度和

相应的峰面积建立线性方程，计算基质效应，结
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果表明，棉花叶片的基质效应为+0.054%，土壤的

基质效应为+0.018%。
2.1.3 回收率与精密度的测定

在空白对照小区随机采取棉花叶片及根系土

壤，哒螨灵标准溶液的添加水平分别为 1.00、
5.00、10.00 mg·L-1，每个添加水平设 6个重复，按

前述的方法对样品进行分析，测定相关指标如表 2
所示。结果表明，哒螨灵在棉花叶片和土壤中的回

收率分别为 89.79%~106.50%、92.47%~95.80%，相

对标准偏差为0.48%~1.09%、0.67%~1.17%。
在仪器上的响应值为基础，以3倍信噪比所对应

的浓度为方法测定检出限（加标水平为 0.10 mg·L-1，
取6个独立样品进行测试），结果得出哒螨灵在棉花叶

片和土壤中的检出限分别为0.012、0.016 mg·kg-1；以
10倍信噪比所对应的浓度为方法的定量限，结果

得出定量限分别为 0.034、0.046 mg·kg-1。从上述

结果可以看出，该方法可用于棉花叶片和土壤中

哒螨灵的残留分析测定。

表 1 净化剂的优化

Table 1 Optimization of purification agents

样品名称

Sample name

棉花叶片

土壤

添加水平/
mg·L-1

Additive con⁃
centration
0.10
1.00
10.00
0.10
1.00
10.00

组合①回收

率/%
Recovery rate
for combination

①
85.45±1.99
86.89±1.40
92.24±1.05
90.51±2.10
90.28±1.28
95.50±0.95

相对标准偏

差/%（n=6）
Relative stan⁃
dard deviation

2.34
1.74
1.05
2.33
1.28
1.00

组合②回收

率/%
Recovery rate
for combination

②
93.76±2.00
91.12±1.24
98.34±0.65
78.69±2.73
85.53±1.36
90.35±1.25

相对标准偏

差/%（n=6）
Relative stan⁃
dard deviation

2.14
1.36
0.67
3.48
1.63
1.38

组合③回收

率/%
Recovery rate
for combination

③
83.68±3.64
81.14±1.76
87.06±1.43
75.42±2.24
78.87±1.62
82.87±1.17

相对标准偏差

/%（n=6）
Relative standard de⁃

viation
4.35
2.16
1.43
2.98
2.05
1.41

表 2 哒螨灵的回收率及相对标准偏差

Table 2 Recovery rate and relative standard deviation of imidacloprid

样品名称

Sample name
棉花叶片

土壤

添加水平/mg·L-1
Additive concentration

1.00
5.00
10.00
1.00
5.00
10.00

加标回收率/%
Spike recovery
89.79±0.98
106.50±0.54
104.72±0.50
92.47±1.08
95.80±0.69
93.15±0.62

相对标准偏差/%（n=6）
Relative standard deviation

1.09
0.51
0.48
1.17
0.72
0.67

2.2 哒螨灵在棉花叶片中的残留和消解动态

如图 1所示，大田条件下施用 15%哒螨灵乳

油后，棉花叶片上哒螨灵的原始沉积量在 450、
600、900、1 125 mL·hm-2剂量下分别为 1.11、1.48、
1.71、2.03 mg·kg-1，原始沉积量随喷施剂量增加而

增加。之后，哒螨灵的残留量随时间推移逐步降

低，消解率逐渐增大。各个剂量在棉花叶片中的

变化趋势相同。药后第 3天，各个剂量的哒螨灵

消解率均接近 50%，第 5天各个剂量哒螨灵的消

解率均在 87%以上，表明哒螨灵的消解主要在喷

施后 0~5 d。药后 5~11 d，哒螨灵消解速率逐渐放

慢，11 d后哒螨灵残留水平为原始沉积量的 99%，
14 d后哒螨灵在叶片中基本消解完全。对残留数

据进行拟合，发现其消解动态符合一级动力学方

程（表 3），消解半衰期为 1.35~1.47 d。
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2.3 哒螨灵在根系土壤中的残留消解动态

如图 2所示，施药后根系土壤中哒螨灵的原

始沉积量在 450、600、900、1 125 mL·hm-2剂量下

分别为 0.26、0.36、0.44、0.56 mg·kg-1，原始沉积量

亦随喷施剂量增加而增加。各个剂量在土壤中的

残留量也随时间的延长而逐渐减少。施药后第 3
天各个剂量的哒螨灵消解速率接近 50%，0~5 d消
解速率较快，第 7天各个剂量的哒螨灵消解率均

在 87%以上，7~11 d哒螨灵消解速率逐渐减慢，

11 d后其残留量水平较低，已达到检测不出的水

平，表明喷施后 0~7 d是哒螨灵的主要消解期。

就哒螨灵在土壤中的残留与消解动态来看，14 d
的间隔期已使哒螨灵在土壤中基本消解完全。对

数据进行拟合，结果如表 4所示，土壤中哒螨灵的

消解动态符合一级动力学方程，消解半衰期为

2.39~2.92 d，表明哒螨灵在土壤中的消解速率比

叶片中慢。
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表 3 4种不同剂量哒螨灵的一级动力学方程和消解半衰期（棉花叶片）

Table 3 First order kinetic equations and degradation half lives of four different doses of imidacloprid(cotton leaves)

方程

R2
T1/2/d

剂量

Dose
A

Ct=1.538 8e-0.473 t
0.971 6
1.47

B
Ct=2.092 3e-0.487 t
0.984 6
1.42

C
Ct=2.450 8e-0.504 t
0.982 5
1.38

D
Ct=2.841 7e-0.514 t
0.984 8
1.35

图 1 哒螨灵在棉花叶片上的残留消解动态

Fig. 1 Residual degradation dynamics of imidacloprid in cotton leaves

图 2 哒螨灵在根系土壤中的残留消解动态

Fig. 2 Residual degradation dynamics of imidacloprid in root soil
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3 讨论与结论

农药残留问题在国际社会受到广泛关注，在

农药残留分析中，由于农药种类繁多、化学结构

和性质不同、样品基质较为复杂，且残留农药含

量低等特点，样品前处理方法要求尽量完全地将

残留的农药从样品中提取出来，充分降低或去除

杂质干扰，准确检测农药残留 [21-22]。QuEChERS方
法以乙腈等溶剂作为提取剂，提取样品时，在提

取液中加入适量的固体净化剂，如 PSA、C18、GCB
等，可达到除去基质中的干扰物以及对目标组分

的提取和净化目的 [23]，被广泛应用于水果和蔬菜

（叶类）以及多种农药残留等方面的测定 [24]。为了

解哒螨灵在大田棉花和土壤中喷施后的残留和消

解动态，本研究在选定的分析条件下验证了方法

的线性范围、线性方程、检出限、定量限、加标回

收率及相对标准偏差等性能参数，得到了比较满

意的分析条件和方法。

吴绪金等 [25]研究 10%哒螨灵微乳剂 112.50、
168.75 g·hm-2剂量下在棉花和土壤中的残留及消

解动态，哒螨灵在棉花叶中的消解半衰期为 0.84~
2.5 d，土壤中的消解半衰期为 5.7~7.3 d；LIU等 [26]

研究 40%哒螨灵粉剂 202.5 g·hm-2剂量下在甘蓝

中的消解和残留，表明哒螨灵在甘蓝中迅速消

散，半衰期为 2.8~3.5 d，收获期哒螨灵的最终残留

量为 0.01~0.80 mg·kg-1，因此推荐剂量的哒螨灵在

甘蓝中的残留不会对环境和人体造成危害。与本

研究的结果对比，一致的是哒螨灵在叶片消解速

率较快，相比在土壤中消解略慢，这主要是因为

叶片受温度、湿度、光照、风速等环境因素的影响

较大 [27]；与上述研究差异在于喷施的剂型和剂量

不同，造成残留及消解动态的差异。由于该地区

气候干燥，光照时间长且强度大，故该地区哒螨

灵消解速率更快。

关于剂量与半衰期的关系，李文明等 [28]在不

同剂量条件下对噻苯隆和敌草隆在棉叶上的消解

动态进行了研究，发现在高剂量和低剂量两种不

同施药剂量条件下，施药剂量的不同仅仅对噻苯

隆和敌草隆在棉叶上的原始沉积量有一定影响，

与其在棉叶上的半衰期无关，各剂量下的半衰期

基本相同。王璞 [29]采用不同浓度的哌虫啶喷施于

小麦上，测定其降解半衰期为 0.92~2.19 d，且浓度

越大，降解越快，14 d后消解完全，表明在该实验

条件下，各剂量间消解差异不大。本研究的相关结

果与其近似，可能因为剂量越高受环境影响越大。

依据《化学农药环境安全评价试验准则》中农

药在土壤中的降解划分等级，半衰期小于 1个月

的属于极易降解农药，因此哒螨灵属于极易降解农

药。本试验，根据所建立的分析方法所得结果，

15%哒螨灵乳剂在 450、600、900、1 125 mL·hm-2剂

量下，叶片中的原始沉积量分别为 1.11、1.48、
1.71、2.03 mg·kg-1，土壤中的原始沉积量分别为

0.26、0.36、0.44、0.56 mg·kg-1，4种剂量的消解趋势

相似，在棉花叶片和根系土壤中的消解均符合一

级动力学模型，消解半衰期与剂量没有明显的对

应关系。测定结果表明，按照推荐剂量施药，哒

螨灵在棉花叶片和土壤中 10 d后残留量均小于检

出限 0.1 mg·kg-1，表现出易消解性，从而大大减少

了施用后的环境风险。
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