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摘 要：用气相色谱法测定了田间试验中２０％三唑磷乳油在稻田水、植株、土壤、稻壳和糙米中的残留。用甲苯提取浓
缩定容后牞在ＮＰ检测器的气相色谱上利用外标法进行定量测定牞。当田水、水稻、土壤添加水平分别为０．０５～２．０ｍｇ·

Ｌ－１，０．０５～５．０ｍｇ·ｋｇ－１，０．０５～５．０ｍｇ·ｋｇ－１时，回收率达９５．２％～１１８．８％、８５．０％～１０２．８％、９２．０％ ～１０４．０％。
结果表明 ２０％三唑磷乳油在稻田水、植株、土壤、稻壳和糙米中的残留量均低于最低检出限２．５０×１０－４ｍｇ·Ｌ－１，

１．２５×１０－２ｍｇ·ｋｇ－１，１．２５×１０－３ｍｇ·ｋｇ－１，１．２５×１０－３ｍｇ·ｋｇ－１和２．５０×１０－３ｍｇ·ｋｇ－１。因而２０％三唑磷乳油按

４５００ｍＬ·ｈｍ－２的使用量是安全的。
关键词：２０％三唑磷乳油牷气相色谱法牷残留
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三唑磷是具有触杀、胃毒作用的广谱、高效、中等

毒性的有机磷杀虫、杀螨剂 犤１犦。它不仅对水稻的三化

螟、二化螟具有较强的触杀活力，而且对稻株的渗透

性强，有较高的胃毒活性及杀卵能力 犤２犦。根据农药残

留试验准则，我们在江苏和福建两地进行了为期二年

的水稻田间试验，以了解三唑磷在稻田水、植株、土

壤、稻壳和糙米中的残留情况，为农药的安全施用提

供科学依据。

１ 田间试验

１．１时间地点及材料

试验时间：２００１—２００２年，每年７—８月和８—９
月。

试验地点：江苏和福建。江苏句容和福建属亚热

带湿润气候区，土壤类型分别为江宁水稻土和福建水

稻土。

试验农药：２０％三唑磷乳油 牗由美国ＨｏｅｃｈｓｔＡＧ
公司提供牘。

试验作物：水稻牗单晚牘。
１．２试验方法
１．２．１田间试验设计

整个试验包括６个处理，３个重复，共１８个小区，
每个小区面积４０ｍ２。处理１为水稻植株消解动态处
理用２０％三唑磷乳油９００ｇ·ｈｍ－２（４５００ｍＬ·ｈｍ－２）
植株喷雾。处理２，３为２０％三唑磷乳油最终常量处
理（４５０ｇ·ｈｍ－２）。处理４，５为２０％三唑磷乳油最终
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表１三唑磷水稻最终残留试验小区设计

Ｔａｂｌｅ１Ｅｘｐｅｒｉｍｅｎｔａｌｐｌｏｔｄｅｓｉｇｎｏｎｆｉｎａｌｒｅｓｉｄｕｅｓｏｆｔｒｉａｚｏｐｈｏｓｉｎ
ｒｉｃｅｆｉｅｌｄ

倍量处理（９００ｇ·ｈｍ－２）。处理６为对照不施药。
１．２．２消解动态试验

设对照处理和倍量处理９００ｇ·ｈｍ－２（４５００ｍＬ·
ｈｍ－２），每个处理重复３次，采用喷洒法于二化螟防治
时使用三唑磷１次，用药后当天（施药后２ｈ）牞１ｄ牞３
ｄ牞７ｄ牞１０ｄ牞１４ｄ牞２１ｄ牞２８ｄ随机多点采集水稻植株、
表层土壤和稻田水，所有样品采集后立即放入冰箱内

保存，测定三唑磷含量。

１．２．３最终残留试验
按试验设计要求施用２０％三唑磷乳油喷洒水稻

植株，于水稻收割时，分别采集各处理试验区内的稻

谷、植株和稻田表层土壤，测定三唑磷在糙米、稻壳、

植株和土壤中的含量。具体处理方式见表１。

２ 样品测定

２．１仪器和试剂
ＨＰ－５８９０气相包谱仪，ＮＰ检测器，配３３９０Ａ积

分仪。色谱柱为ＨＰ－１７弹性石英毛细管柱，１０ｍ×
０．５３ｍｍ×２．６５μｍ，台式恒温振荡器，匀浆机，真空
旋转浓缩仪，恒温水浴锅。甲苯、无水硫酸钠、有机溶

剂均经重蒸后使用。三唑磷标准品牗由美国ＨｏｅｃｈｓｔＡ
Ｇ公司提供牘。
２．２气相色谱条件

进样口温度２５０℃，柱温１７５℃，检测器温度２６０
℃，载气Ｎ２牗９９．９９％牘４０ｍＬ·ｍｉｎ－１。进样量为１μＬ。
２．３标准曲线

三唑磷标准曲线浓度由 ０．０５μｇ·Ｌ－１，０．１０
μｇ·Ｌ－１，０．２０μｇ·Ｌ－１，０．５０μｇ·Ｌ－１，１．０μｇ·Ｌ－１，
５．０μｇ·Ｌ－１６点组成，在此浓度范围内气相色谱响
应值与进样量呈正比关系，见图１。
２．４样品的制备

植株、稻谷、土壤样品：将称好的样品１０ｇ，加入
少量无水硫酸钠合并于研钵中研磨，等样品干燥后放

入２５０ｍＬ磨口三角瓶中，加６０ｍＬ甲苯溶液，在恒温
振荡器中振荡提取２ｈ，将提取液滤入三角烧瓶中，残

渣用２０ｍＬ甲苯淋洗２次，合并３次提取液，用旋转
浓缩仪将提取液浓缩至干，用甲苯定容。

水样：量取５０ｍＬ水样加入到２５０ｍＬ分液漏斗
中，用３０ｍＬ甲苯萃取２次，合并萃取液，用旋转浓缩
仪浓缩至干，用甲苯定容。

２．５检测条件
保留时间：在上述试验条件下测得三唑磷的保留

时间为１．８５ｍｉｎ。
最低检出浓度：本方法对稻田水的最低检出浓度

达 ２．５０×１０－４ｍｇ·Ｌ－１、对植株的最低检出浓度为
１．２５×１０－２ｍｇ·ｋｇ－１，对糙米的最低检出浓度为
２．５０×１０－３ｍｇ·ｋｇ－１，对土壤、稻草及稻壳的最低检
出浓度为１．２５×１０－３ｍｇ·ｋｇ－１。

最低检出量：２．５×１０－１１ｇ。
添加回收率牶空白样品加标后，按样品提取，净

化方法过程测得本方法的添加回收率见表２。

３ 残留试验结果

３．１三唑磷在水稻植株、土壤及水中的消解动态结果
三唑磷在水稻植株、土壤及水中的消解动态结果

分别见图２、图３和图４。从图可以看出三唑磷在水稻
植株，土壤及田水中的半衰期在江苏句容点分别为

３．６ｄ，５．０ｄ及１．４ｄ，而在福建点分别为１．０ｄ，６．１ｄ
及１．８ｄ牞消解较快。
３．２三唑磷在水稻植株、稻谷及土壤中的最终残留测
定结果

经１年２地的最终残留测定结果表明，无论是常

处理方式 施药次数 施药时期 最后一次施药至收获期

常量（４５０ｇ·ｈｍ－２） ２ 两次间隔 １４ｄ ２０ｄ
２ 同上 ３５ｄ

倍量（９００ｇ·ｈｍ－２） ２ 同上 ２０ｄ
２ 同上 ３５ｄ

图１ 三唑磷标准曲线

Ｆｉｇｕｒｅ１ Ｓｔａｎｄａｒｄｃｕｒｖｅｏｆｔｒｉａｚｏｐｈｏｓ

图２ 三唑磷在植株上的消解动态曲线

Ｆｉｇｕｒｅ２ Ｄｅｇｒａｄａｔｉｏｎｄｙｎａｍｉｃｃｕｒｖｅｏｆｔｒｉａｚｏｐｈｏｓｉｎｐｌａｎｔｓ
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表２ 三唑磷的添加回收率测定

Ｔａｂｌｅ２ Ｔｈｅｒｅｃｏｖｅｒｙｒａｔｅｓｏｆａｄｄｅｄｔｒｉａｚｏｐｈｏｓ

样品
添加量 回收量 回收率 平均 变异系数

／ｍｇ·ｋｇ－１ ／ｍｇ·ｋｇ－１ ／％ ／％ ／ＣＶ％
水稻 ５．０ ４．５３ ９０．６ ９４．４ ４．０２

４．７２ ９４．４
４．９１ ９８．２

０．５ ０．４２ ８５．０ ８８．２ ３．１９
０．４５ ８９．６
０．４５ ９０．１

０．０５ ０．０４７ ９３．４ ９５．５ ６．８２
０．０５１ １０２．８
０．０４５ ９０．３

２．０ ２．１２ １０６．０ １０２．７ ２．９８
２．０ １００．０
２．０４ １０２．０

田水 ０．５ ０．５０ １００．０ １０６．３ １０．２
０．５０ １００．０
０．５９ １１８．８

０．０５ ０．０５１ １０１．６ ９９．５ ３．７１
０．０４８ ９５．２
０．０５１ １０１．６

５．０ ４．８３ ９６．６ ９５．５ １．１５
４．７２ ９４．４
４．７８ ９５．６

土壤 ０．５ ０．５２ １０４．０ ９６．７ ６．６５
０．４６ ９２．０
０．４７ ９４．０

０．０５ ０．０４９ ９８．０ ９８．７ ５．１０
０．０４７ ９４．０
０．０５２ １０４．０

注：田水中添加浓度单位为 ｍｇ·Ｌ－１。

图４ 三唑磷在田水中的消解动态曲线

Ｆｉｇｕｒｅ４ Ｄｅｇｒａｄａｔｉｏｎｄｙｎａｍｉｃｃｕｒｖｅｏｆｔｒｉａｚｏｐｈｏｓｉｎｆｉｅｌｄｗａｔｅｒ

图３ 三唑磷在土壤中的消解动态曲线

Ｆｉｇｕｒｅ３ Ｄｅｇｒａｄａｔｉｏｎｄｙｎａｍｉｃｃｕｒｖｅｏｆｔｒｉａｚｏｐｈｏｓｉｎｓｏｉｌ

表３ 三唑磷最终残留试验结果（ｍｇ·ｋｇ－１）

Ｔａｂｌｅ３ Ｆｉｎａｌｒｅｓｉｄｕｅｓｏｆｔｒｉａｚｏｐｈｏｓ（ｍｇ·ｋｇ－１）

试验地点 样品 施药量 距施药天数 ２００１年 ２００２年
江苏 糙米 常量 ２０ ＜２．５０×１０－３ ＜２．５０×１０－３

高量 ３５ ＜２．５０×１０－３ ＜２．５０×１０－３

稻壳 常量 ２０ ＜２．５０×１０－３ ＜２．５０×１０－３

高量 ３５ ＜２．５０×１０－３ ＜２．５０×１０－３

植株 常量 ２０ ＜１．２５×１０－２ ＜１．２５×１０－２

高量 ３５ ＜１．２５×１０－２ ＜１．２５×１０－２

土壤 常量 ２０ ＜２．５０×１０－３ ＜２．５０×１０－３

高量 ３５ ＜２．５０×１０－３ ＜２．５０×１０－３

田水 常量 ２０ ＜２．５０×１０－４ ＜２．５０×１０－４

高量 ３５ ＜２．５０×１０－４ ＜２．５０×１０－４

福建 糙米 常量 ２０ ＜２．５０×１０－３ ＜２．５０×１０－３

高量 ３５ ＜２．５０×１０－３ ＜２．５０×１０－３

稻壳 常量 ２０ ＜２．５０×１０－３ ＜２．５０×１０－３

高量 ３５ ＜２．５０×１０－３ ＜２．５０×１０－３

植株 常量 ２０ ＜１．２５×１０－２ ＜１．２５×１０－２

高量 ３５ ＜１．２５×１０－２ ＜１．２５×１０－２

土壤 常量 ２０ ＜２．５０×１０－３ ＜２．５０×１０－３

高量 ３５ ＜２．５０×１０－３ ＜２．５０×１０－３

田水 常量 ２０ ＜２．５０×１０－４ ＜２．５０×１０－４

高量 ３５ ＜２．５０×１０－４ ＜２．５０×１０－４

量组或倍量组，三唑磷在水稻植株、稻谷、稻壳和土壤

中的残留量均较低，均低于各类样品最低检出限，结

果见表３。

４ 结果与讨论

试验结果表明，２０％的三唑磷乳油在水稻植株、
土壤及田水中的半衰期在江苏句容点分别为 ３．６ｄ，
５．０ｄ及１．４ｄ；福建点分别为１．０ｄ，６．１ｄ及１．８ｄ，在
水稻植株中的消解较快。

根据２年２地的试验结果，无论是常量组或倍量
组，三唑磷在水稻田水、植株、土壤、稻壳和糙米中

的残留量较低，均低于最低检出限２．５０×１０－４ｍｇ·
Ｌ－１，１．２５×１０－２ｍｇ·ｋｇ－１，１．２５×１０－３ｍｇ·ｋｇ－１，
１．２５×１０－３ｍｇ·ｋｇ－１和２．５０×１０－３ｍｇ·ｋｇ－１。

根据《农产品农药残留限量标准汇编》，三唑磷在

谷物中的允许残留限量为０．０５ｍｇ·ｋｇ－１，本试验结
果表明，三唑磷在稻谷中的残留量低于规定标准，因

此按推荐量使用三唑磷对水稻是安全的。
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