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·研究论文·

噻虫嗪在小麦中的残留消解动态及风险评估

邵建果，　杨俊柱，　王　军
（安徽省化工研究院，合肥 ２３００４１）

摘　要：为了评价２０％噻虫嗪悬浮剂在小麦上使用的安全性，于安徽、吉林２地进行了田间试验，
采用高效液相色谱紫外分析法研究了噻虫嗪在小麦植株、麦秆和麦粒中的消解动态和最终残留。
结果表明：噻虫嗪在小麦植株中的消解规律符合一级动力学模型，其半衰期分别为４．６和５．９ｄ。
按推荐剂量（有效成分）１２．６ｇ／ｈｍ２施药２次，在距最后１次施药后第２１ｄ及以后收获的麦粒中噻
虫嗪的残留量均未超过日本等国规定的最大残留限量（ＭＲＬ）值（０．０２ｍｇ／ｋｇ）。通过计算得出每
人每天从小麦中所摄入的噻虫嗪仅为０．０３５６ｍｇ，风险商值（ＲＱ）为０．０２８，处于安全水平。
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　　噻虫嗪（ｔｈｉａｍｅｔｈｏｘａｍ），化学名称为（Ｅ，Ｚ）３
（２氯１，３噻唑５基甲基）５甲基１，３，５ 二嗪４
基叉（硝基）胺，是由瑞士先正达作物保护有限公司

开发的一种具有全新结构的第二代烟碱类高效、低

毒、广谱型杀虫剂，具有胃毒、触杀及内吸活性，是有

机磷、氨基甲酸酯类农药较好的替代品，对水稻、小

麦、棉花、果树及蔬菜等作物上的刺吸式害虫有良好

防效，可进行农作物叶面喷雾及土壤灌根处理［１
"

３］。

有关噻虫嗪在土壤、蔬菜、瓜果基质中的残留检

测已有一些相关报道［４
"

１０］，大多采用高效液相色谱
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法，但前处理方法大多较繁琐，提取时间过长，如汤

富彬等［５］在测定黄瓜、马铃薯中的噻虫嗪残留时，

采用２ｍｏｌ／Ｌ的盐酸和甲醇的混合溶剂静置提取过
夜，经二氯甲烷萃取后再用固相萃取（ＳＰＥ）柱梯度
淋洗净化。目前尚未见有关噻虫嗪在小麦中的残留

分析及其膳食暴露风险评估方面的研究报道。笔者

研究建立了一种简单、快速检测小麦植株、麦秆和麦

粒中噻虫嗪残留量的方法，并采用该方法对噻虫嗪

在小麦施用后的残留消解动态和最终残留进行了研

究，采用风险商值（ＲＱ）对其摄入风险进行了评估。

１　材料和方法

１．１　主要仪器和药剂
Ａｇｉｌｅｎｔ１１００Ｓｅｒｉｅｓ高效液相色谱仪，具有可变

波长紫外检测器（安捷伦公司）；ＡＳ２０６０超声波清
洗器（奥特赛恩斯仪器有限公司；ＺＤ２调速多用振
荡仪（江苏省金坛市国胜实验仪器厂）。

噻虫嗪（ｔｈｉａｍｅｔｈｏｘａｍ）标准品，纯度≥９９．０％
［由先正达（中国）投资有限公司提供］；２０％噻虫嗪
悬浮剂（由安徽华星化工股份有限公司提供）：乙腈

为色谱纯（ＴＥＤＩＡ公司）；实验室用水为超纯水
（Ｍｉｌｉ２Ｑ）；其余试剂为国产分析纯，其中无水硫酸
钠和弗罗里硅土，用前在马弗炉中分别于 ４５０和
６５０℃下灼烧４ｈ，冷却于干燥器中，备用。
１．２　田间试验

按照“农药残留试验准则”［１１］进行。供试药剂

为２０％噻虫嗪悬浮剂。试验小区面积为３０ｍ２，每
处理设３个重复小区；同时设空白对照区。分别采
集植株、麦秆和麦粒作为供试和空白对照样品。

１．２．１　消解动态试验　施药剂量（有效成分）为
２５．２ｇ／ｈｍ２（推荐剂量的２倍），于小麦分蘖期将制
剂对水稀释后均匀喷洒在小麦植株上（茎叶喷雾），

施药１次。分别于施药后２ｈ和１、３、５、７、１４、２１、
３０、４５、６０ｄ，按小区内对角线取样法随机选择６～
１０点，剪取土表以上去根的全株（不少于１ｋｇ），切
碎至１ｃｍ以下的小段，混匀后采用四分法缩分成供
试样品，于－２０℃下贮存，待测。
１．２．２　最终残留试验　分别采用推荐剂量（有效
成分１２．６ｇ／ｈｍ２）和１．５倍推荐剂量（１８．９ｇ／ｈｍ２）
（对水６０ｋｇ）进行茎叶喷雾处理。以小麦收获期为
基准日期，根据施药间隔及采样间隔时间，向前推算

第一次喷药时间，分别施药２和３次，施药间隔期
７ｄ。分别于末次施药后７、１４和２１ｄ在小区内多点
随机采集６～１２点麦穗。每小区采样不少于１ｋｇ。

麦穗先进行脱粒处理，将麦粒充分混匀并研碎，麦秆

切碎，采用四分法缩分成供试样品，于 －２０℃下贮
存，待测。

１．３　分析方法
１．３．１　样品提取　准确称取已制备好的植株样品
１５．０ｇ、麦秆１０．０ｇ和麦粒５０．０ｇ于２５０ｍＬ具塞
三角瓶中，用 ８０ｍＬＶ（甲醇）∶Ｖ（水）＝７∶３的混合
溶剂振荡提取１ｈ，过滤，再用上述溶剂（１０ｍＬ×３）
淋洗三角瓶和滤渣，合并滤液，减压浓缩（５０℃）至
约２５ｍＬ，待净化。
１．３．２　净化　将待净化液转移至预先盛有５０ｍＬ
质量分数为２０％氯化钠水溶液的２５０ｍＬ分液漏斗
中，用５０ｍＬ二氯甲烷萃取３次，有机相经装有无
水硫酸钠层的玻璃漏斗过滤，用２０ｍＬ二氯甲烷淋洗
无水硫酸钠，合并有机相，减压浓缩（３０℃）至近干。

在层析柱（３００ｍｍ×１０ｍｍ（ｉｄ））中自下而上
依次加入２ｃｍ高无水硫酸钠、４ｃｍ高弗罗里硅土
和２ｃｍ高无水硫酸钠，加入石油醚并流下至无水硫
酸钠顶端，用５０ｍＬ石油醚预淋洗；将样本浓缩液
用６０ｍＬＶ（甲醇）∶Ｖ（二氯甲烷）＝１∶１溶解并转入
层析柱中，用上述溶剂洗脱，收集全部洗脱液，减压

浓缩（３０℃）至１ｍＬ，经氮气流吹干，用乙腈定容至
２ｍＬ，过滤，待测。
１．３．３　高效液相色谱条件　ＨｙｐｅｒｓｉｌＣ１８，２５０ｍｍ×
４．６ｍｍ（ｉｄ）不锈钢色谱柱，粒径为５μｍ；柱温为室
温（温差变化不大于 ２℃）；流动相：Ｖ（乙腈）∶Ｖ
（水）＝２０∶０８，滤膜过滤，超声脱气，经０．４５μｍ孔
径的滤膜过滤，并在超声波浴槽中超声脱气１５ｍｉｎ；
流速１．０ｍＬ／ｍｉｎ；检测波长２５５ｎｍ；进样体积５μＬ；
噻虫嗪保留时间约８．４ｍｉｎ。
１．３．４　标准曲线的制作　准确称取０．０１ｇ噻虫嗪
标准品用乙腈配制成１００ｍｇ／Ｌ的标准母液，用空
白样品提取液将标准母液稀释成０．０１、０．０２、０．０５、
０．１０、０．２０、０．５０、１．０ｍｇ／Ｌ的系列标准溶液，按所
建的色谱条件进行色谱检测，以噻虫嗪标准溶液进

样的质量浓度为横坐标，峰面积为纵坐标绘制标准

曲线，以考察方法的线性范围。

１．４　膳食风险评估方法
采用风险商值（ＲＱ）进行噻虫嗪的膳食风险评

估。分别由（１）和（２）式［１２
"

１３］计算得出膳食暴露和

风险评估结果。

ＥＥＤ＝（ＣＲＬ×ＦＩ）／ｂｗ （１）
ＲＱ＝ＥＥＤ／ＡＤＩ （２）

　　式中：ＥＥＤ为估计暴露量，ｍｇ／ｋｇｂｗ；ＣＲＬ为

９９
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理论残留量，ｍｇ／ｋｇ；ＦＩ为食物摄入量，ｋｇ；ｂｗ为体
重，ｋｇ；ＲＱ为风险商值；ＡＤＩ为每日允许摄入量，
ｍｇ／ｋｇｂｗ。

当ＲＱ＞１时，表示存在不可接受的较大风险，
数值越大，风险越大；当ＲＱ＜１时，表示风险是可以
接受的，数值越小，风险越小［１２

"

１３］。

２　结果与分析

２．１　方法的线性范围和检出限
在０．０１～１ｍｇ／Ｌ范围内，噻虫嗪的质量浓度

与峰面积之间存在显著的正相关，其线性回归方程：

ｙ植株 ＝４４２０１ｘ＋１７３６５，ｒ＝０．９９８７；ｙ麦秆 ＝４０９２５ｘ－
１２１９４，ｒ＝０．９９９１；ｙ麦粒 ＝３４９２１ｘ－１９８０７，ｒ＝
０９９９４。采用向空白样品中逐级降低标准品添加
水平的方法来确定方法的定量限（ＬＯＱ）。噻虫嗪
在小麦植株、麦秆和麦粒中的最小检出量均为１．０×
１０－１０ｇ，定量限均为０．０１ｍｇ／ｋｇ。
２．２　方法的准确度与精密度

在未施用过噻虫嗪的对照植株、麦秆和麦粒中

添加噻虫嗪标准溶液，添加水平分别为０．０１、０．０２
和０．２ｍｇ／ｋｇ，每个水平设５次重复，按本文所述方
法进行添加回收率测定。结果见表 １。噻虫嗪在
００１～０．２ｍｇ／ｋｇ的添加水平下，平均回收率在
８０８％～９７．６％之间，相对标准偏差在 ３．６％～
１００％之间，其准确度及精密度均满足农药残留分析
试验的要求。

２．３　消解动态
两地的试验结果均表明，噻虫嗪在小麦植株中

残留量的最高值出现在施药后当天，３ｄ后其降解
率达５０％左右，１４ｄ时达 ８０％以上，２１ｄ时均达
９０％以上。其消解动态符合一级反应动力学模式
（见表２）。噻虫嗪在植株中的半衰期为４．６～５．９ｄ，
属于易降解农药（ｔ１／２＜３０ｄ）

［１４］。

２．４　最终残留
结果见表３。采用２０％噻虫嗪悬浮剂按推荐剂

量（１２．６ｇ／ｈｍ２）和１．５倍推荐剂量（１８．９ｇ／ｈｍ２）
于小麦病害发生初期对水喷雾于小麦田，分别施药

２、３次，每次间隔７ｄ，距最后一次施药间隔７ｄ采样
测定，麦秆和麦粒中噻虫嗪残留量分别为 ＜ＬＯＱ～
３．８４ｍｇ／ｋｇ和０．０４４～０．０８９ｍｇ／ｋｇ；间隔１４ｄ时，
残留量分别为 ＜ＬＯＱ～１．５１ｍｇ／ｋｇ和 ＜ＬＯＱ～
００４５ｍｇ／ｋｇ；间隔２１ｄ时，残留量分别为＜ＬＯＱ～
０．７２ｍｇ／ｋｇ和 ＜ＬＯＱ。噻虫嗪在小麦秸秆和麦粒
中的残留量随施药剂量、施药次数的增加而增加，随

采收时间的延长而逐渐减少。

表１　噻虫嗪在小麦植株、麦秆和麦粒中的添加回收率
Ｔａｂｌｅ１　Ｒｅｃｏｖｅｒｉｅｓｏｆｔｈｉａｍｅｔｈｏｘａｍｉｎｐｌａｎｔ，

ｗｈｅａｔｓｔｒａｗａｎｄｗｈｅａｔｇｒａｉｎｓａｍｐｌｅ

样品

Ｓａｍｐｌｅｓ

添加水平

Ｆｏｒｔｉｆｉｅｄｌｅｖｅｌ／
（ｍｇ／ｋｇ）

平均回收率

Ａｖｅｒａｇｅ
ｒｅｃｏｖｅｒｙ／％

相对标准偏差

ＲＳＤ／％

植株 ０．２ ８６．７ ８．９
Ｐｌａｎｔ ０．０２ ８０．８ １０．０

０．０１ ９４．３ ９．３

麦秆 ０．２ ８７．９ ６．５
Ｗｈｅａｔｓｔｒａｗ ０．０２ ９０．０ ６．４

０．０１ ８４．２ ３．６

麦粒 ０．２ ８７．３ ４．９
Ｗｈｅａｔｇｒａｉｎ ０．０２ ８５．８ ６．１

０．０１ ９７．６ ４．７

表２　噻虫嗪在小麦植株中的消解动态
Ｔａｂｌｅ２　Ｄｅｃｌｉｎｅｏｆｔｈｉａｍｅｔｈｏｘａｍｉｎｐｌａｎｔ

试验地点

Ｆｉｅｌｄａｅｒａ

消解动态方程

Ｄｅｃｌｉｎｅｄｙｎａｍｉｃｓ
ｅｑｕａｔｉｏｎ

相关系数（ｒ）
Ｃｏｒｒｅｌａｔｉｏｎ
ｃｏｅｆｆｉｃｉｅｎｔ

半衰期

Ｈａｌｆｌｉｆｅ／ｄ

安徽 Ａｎｈｕｉ ｃｔ＝０．７０１２ｅ－０．１４９４ｔ －０．９７０８ ４．６

吉林 Ｊｉｌｉｎ ｃｔ＝０．８１００ｅ－０．１１８４ｔ －０．９７０５ ５．９

表３　噻虫嗪在小麦麦秆和麦粒中的最终残留量
Ｔａｂｌｅ３　Ｔｈｅｆｉｎａｌｒｅｓｉｄｕｅｓｏｆｔｈｉａｍｅｔｈｏｘａｍｉｎｗｈｅａｔｓｔｒａｗａｎｄｗｈｅａｔｇｒａｉｎ

试验地点

Ｆｉｅｌｄａｒｅａ
施药剂量（有效成分）

Ｄｏｓａｇｅ，ａ．ｉ／（ｇ／ｈｍ２）
施药次数

Ｔｉｍｅｓ

最终残留量 Ｆｉｎａｌｒｅｓｉｄｕｅｓ／（ｍｇ／ｋｇ）

麦秆 Ｗｈｅａｔｓｔｒａｗ 麦粒 Ｗｈｅａｔｇｒａｉｎ

７ｄ １４ｄ ２１ｄ ７ｄ １４ｄ ２１ｄ
安徽 Ａｎｈｕｉ １２．６ ２ ＜ＬＯＱ ＜ＬＯＱ ＜ＬＯＱ ０．０４４ ＜ＬＯＱ ＜ＬＯＱ

３ ２．５６ ０．３０ ＜ＬＯＱ ０．０６５ ０．０３１ ＜ＬＯＱ
１８．９ ２ １．９７ ０．３０ ＜ＬＯＱ ０．０５８ ０．０２６ ＜ＬＯＱ

３ ３．１４ ０．８９ ０．０２０ ０．０５６ ０．０４３ ＜ＬＯＱ
吉林 Ｊｉｌｉｎ １２．６ ２ ２．３９ ０．６０ ＜ＬＯＱ ０．０５６ ＜ＬＯＱ ＜ＬＯＱ

３ ３．３８ １．０９ ＜ＬＯＱ ０．０７２ ０．０３３ ＜ＬＯＱ
１８．９ ２ ２．３６ ０．６９ ＜ＬＯＱ ０．０７８ ０．０３５ ＜ＬＯＱ

３ ３．８４ １．５１ ０．７２ ０．０８９ ０．０４５ ＜ＬＯＱ
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　Ｎｏ．１ 邵建果等：噻虫嗪在小麦中的残留消解动态及风险评估

２．５　膳食暴露和风险评估
根据我国国家相关标准的规定［１５

"

１８］，噻虫嗪人体

每千克体重每日允许摄入量（ＡＤＩ）为０．０２６ｍｇ［１９］，按
照我国人均体重６３ｋｇ计算，则人均日允许摄入量
为１．６３８ｍｇ。根据《中国居民膳食指南》（２０１１年
全新修订），我国人均膳食结构中谷类食物及其制

品的每日摄入量，成年人一般为２５０～４００ｇ，结合本
文研究测得的小麦籽粒中噻虫嗪的最终残留量最高

为０．０８９ｍｇ／ｋｇ，可以推断我国每人每天通过谷类食
物及其制品所摄入的噻虫嗪最大量为００３５６ｍｇ，风
险商值（ＲＱ）仅为０．０２２，其膳食暴露风险较低，处
于可接受的安全水平。

３　结论与讨论

建立了高效液相色谱紫外分析法测定噻虫嗪
在小麦中残留的分析方法。其前处理操作简便、省

时、不用梯度淋洗，便于掌握，在０．０１～１ｍｇ／ｋｇ范
围内，该方法的峰面积与进样质量浓度间呈良好的

线性关系，其最小检出量为 １．０×１０－１０ｇ，定量限
（ＬＯＱ）为０．０１ｍｇ／ｋｇ。

消解动态试验结果表明：噻虫嗪在安徽、吉林２
个试验点的小麦植株中的消解半衰期分别为４．６ｄ
和５．９ｄ。吉林试验点的半衰期较长，可能与试验时
吉林的温度较低有关，噻虫嗪的消解速率与温度成

正相关。

最终残留试验结果表明：２０％噻虫嗪悬浮剂按
推荐剂量和１５倍推荐剂量处理，待小麦成熟后，测
得麦秆和麦粒中噻虫嗪的最高残留量分别为３．８４和
０．０８９ｍｇ／ｋｇ，在最后一次施药２１ｄ或以后收获的小麦
麦粒中噻虫嗪的残留量均未超过日本、美国和加拿大

规定的噻虫嗪在小麦上的ＭＲＬ值（０．０２ｍｇ／ｋｇ［２０］）。
由于目前我国尚未制定其在小麦中的 ＭＲＬ值，因
此，建议我国可与国际接轨暂定噻虫嗪在小麦中的

ＭＲＬ值为０．０２ｍｇ／ｋｇ，安全间隔期为２１ｄ，２０％噻
虫嗪悬浮剂在小麦上的有效使用剂量不得高于

１２６ｇ／ｈｍ２，施药次数不得超过２次。
尽管本研究进行的风险评估结果显示，噻虫嗪

在小麦中的残留处于安全水平，但由于本研究仅估

算了小麦中残留的噻虫嗪，尚未考虑通过其他途径

可能摄入的噻虫嗪对人体的影响，如水稻、果蔬、油

料和茶叶等作物，因此其安全风险需进一步确定。
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·会　讯·

《第十三届全国农药学科教学科研研讨会》首轮通知

主题为“农药·协同·创新”的第十三届全国农药学科教学科研研讨会拟定于２０１３年８月１６日 －２１
日在南京农业大学召开。会议宗旨是加强全国农业高等院校、科研单位、农药企业在农药学教学、科研及成

果转化中的合作与交流，不断提高农药学教学与科研水平。

会议拟编辑出版会议论文集。现广泛征集农药学科研、教学方面未公开发表的论文，论文格式及参考文

献格式请参照《农药学学报》稿约要求（主页 ｈｔｔｐ：∥ｗｗｗ．ｎｙｘｘｂ．ｃｏｍ．ｃｎ，点击＂投稿指南／稿约），文责自
负。请将投稿论文以电子邮件附件形式发送到：ｓｊｙ＠ｎｊａｕ．ｅｄｕ．ｃｎ，邮件主题注明“会议投稿”。征文截止日
期：２０１２年６月１０日。

会务费：代表５００元，研究生３５０元，随行人员只收取伙食费３５０元（两天）。住宿费自理。会议考察路
线及费用：１、黄山（３日）；２、苏州（２日）或杭州（２日）；３、扬州（１日）。考察由当地旅行社组织，费用自理。

有意参会者请于３月１日前发送回执至邮箱ｇａｏｃｏｎｇｆｅｎ＠ｎｊａｕ．ｅｄｕ．ｃｎ。会务组将根据回执预订宾馆并
发送正式通知，欢迎踊跃参加。

会务组联系人：

高聪芬：０２５－８４３９５２４４；１３８１３８６１２５５；邮箱：ｇａｏｃｏｎｇｆｅｎ＠ｎｊａｕ．ｅｄｕ．ｃｎ
王鸣华：０２５－８４３９５４７９；１３８５１８３０２７８；邮箱：ｗａｎｇｍｈａ＠ｎｊａｕ．ｅｄｕ．ｃｎ
陈长军：０２５－８４３９５６７２；１３５８５１７２１５９；邮箱：ｃｃｊ１００ｃｎ＠ｙａｈｏｏ．ｃｏｍ．ｃｎ
通信地址：江苏省南京市卫岗１号，南京农业大学植物保护学院，邮编：２１００９５

（杨新玲 供稿）
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