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摘 要：建立了马铃薯果实、植株和土壤样品中噻呋酰胺的分析方法，并测定了噻呋酰胺在马铃薯田中的残留消解动态及最终残留

量。样品采用丙酮提取，二氯甲烷萃取，气相色谱-电子捕获检测器（GC-ECD）检测。当样品中添加的质量分数为 0.001~0.05 mg·kg-1时，
平均添加回收率为 85.76豫~93.53%，相对标准偏差（RSD）为 1.44%~7.33%，噻呋酰胺的最低检出质量浓度（LOQ）为 0.001 mg·kg-1。
2009—2010年在天津和南京两地的田间残留试验结果表明：噻呋酰胺在马铃薯植株和土壤中消解较快，半衰期分别为 6.08~6.30 d
和 4.92~7.07 d，施药后 21 d的消解率均在 91%以上；240 g·L-1噻呋酰胺悬浮剂按推荐剂量 480 g·hm-2和 1.5倍推荐剂量 720 g·hm-2

兑水喷雾 1次，在马铃薯收获期时噻呋酰胺在马铃薯果实和土壤中的最终残留量分别为质量浓度 0.076 2~0.649 6 mg·kg-1和 0.020 7~
0.305 0 mg·kg-1。根据大田试验结果，建议噻呋酰胺在马铃薯中的最大残留限量标准为 1.0 mg·kg-1。
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Residue Determination and Degradation of Thifluzamide in Potato and Soil
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griculture/Tianjin Key Laboratory of Agro-Environment and Agro-Product Safety，Tianjin 300191, China）
Abstract: A method for determination of the thifluzamide residue in the potato, potato plant and soil was established. The field residue de原
cline study and final residue trials of thifluzamide in potato in Tianjin City and Nanjing City were designed. Samples were extracted with ace原
tone, partitioned by methylene chloride, and then detected by gas chromatography（GC）with electron capture detector（ECD）. The fortified
recovery at level of 0.001 mg·kg-1 to 0.05 mg·kg-1 was ranged from 85.76% to 93.53%, with relative standard deviation of 1.44% to 7.33豫.
The limit of quantification was 0.001 mg·kg-1. The half-life of thifluzamide in potato plant and soil were 6.08~6.30 d and 4.92~7.07 d re原
spectively,with over 91% degradation rate after 21 d pesticide application. When the recommended dosage（480 g·hm-2）and 1.5 times rec原
ommended dosages（720 g·hm-2）of 240 g·L-1 thifluzamide SC was sprayed once, the final residues of thifluzamide in potato and soil were be原
tween 0.076 2~0.649 6 mg·kg-1 and 0.020 7~0.305 0 mg·kg-1 , respectively at harvest time. According to the results of this study, the maxi原
mum residue limit of thifluzamide in the potato is 1.0 mg·kg-1。
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噻呋酰胺（thifluzamide）是美国孟山都公司研制
的一种广谱性杀菌剂，1994年美国罗门哈斯购买了
专利并开始商品化生产，商品名为满穗。其理化性质

为：纯品为白色粉状固体，其熔点为 177.9~178.6 益。
20 益时在水中溶解度为 1.6 mg·L-1，分配系数 4.1；制

剂外观为褐色悬浮剂，比重为 1.15，pH值 6.5，悬浮率
99豫。大鼠急性经口 LD50>5 000 mg·kg-1，大鼠急性经
皮 LD50>5 000 mg·kg-1。噻呋酰胺属于噻唑酰胺类杀
菌剂，具有用量少、毒性低、药效高和代谢能力强等特

性[1-2]。由于含氟，在生化过程中其竞争力很强，一旦与
底物或酶结合就不易恢复。对丝核菌属、柄锈菌属、黑

粉菌属、腥黑粉菌属、伏革菌属以及核腔菌属等致病

真菌均有活性，尤其对担子菌纲真菌引起的病害如纹

枯病、立枯病等有特效[3-6]。
目前酰胺类农药国内外开展研究较多[7]，但有关
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噻呋酰胺在农产品中的残留分析方法报道的很少，仅

有 Rejeb等 [8]使用高效液相色谱法（HPLC）检测了其
在花生中的残留，以及 Lee等[9]使用气相色谱-三重四
级杆质谱法（GC-MS/MS）检测了其在人参中的残留，
而国内仅有吴厚斌等[10]采用 GC-FID 对其标准品进
行的分析报道。本文采用气相色谱-电子捕获检测器
（GC-ECD）进行检测，建立了噻呋酰胺在土壤、马铃
薯植株和马铃薯中的残留分析方法，并通过田间试验

研究了噻呋酰胺在马铃薯中的残留污染行为，为该制

剂在马铃薯上的最大残留限量（MRL）和安全使用规
则的制定提供了重要的科学依据。

1 材料与方法

1.1 主要仪器与试剂
Agilent 7890A型气相色谱仪，带电子捕获检测器

（ECD）（美国安捷伦科技公司）；Heidolph LABOROTA
4000 型旋转蒸发仪（德国海道尔夫公司）；ZHWY-
2102C 型调速多用振荡器（中国上海智诚分析仪器
制造有限公司）；T-25 basic ULTRA-TURRAX高速植
物组织捣碎机（德国 IKA公司）；MILLI-Q超纯水仪
（美国 Millipore公司）；SL-302电子天平（中国上海
民桥精密科学仪器有限公司）；SHZ-D（芋）循环水式
真空泵（中国河南巩义市予华仪器有限公司）及抽滤

装置等。

丙酮、二氯甲烷、无水硫酸钠和氯化钠均为分析

纯；96%噻呋酰胺标准品和 240 g·L-1噻呋酰胺悬浮
剂，均由美国陶氏化学（中国）投资有限公司北京分公

司提供。

1.2 分析方法
1.2.1前处理方法

土壤样品：称取 20 g土壤置于 250 mL磨口带塞
三角烧瓶中，加入 50 mL丙酮，震荡提取 1 h。抽滤，使
用 30 mL丙酮洗涤残渣。合并丙酮相于分液漏斗，加
入 100 mL 5% NaCl溶液。分别用 50 mL二氯甲烷萃
取 2次，合并二氯甲烷相并用无水硫酸钠脱水。旋转
蒸发浓缩至干，使用 10 mL丙酮定容待测。

马铃薯果实及植株样品：分别称取 20 g已切碎
的马铃薯果实及植株样品于 250 mL烧杯中，加入 50
mL丙酮，在高速植物组织捣碎机上匀浆提取 2 min。
抽滤，使用 30 mL丙酮洗涤残渣。以下步骤同土壤处
理方法。

1.2.2色谱检测条件
GC-ECD，进样口温度 270 益，进样量 1 滋L，不分

流进样；HP5-MS毛细管柱（30 m伊320 滋m伊0.25 滋m）；
载气为高纯氦气，流速为 2 mL·min-1；程序升温：起始
温度 150 益，保持 1 min，以 15 益·min-1升温至 230 益，
保持 5 min；检测器温度 270 益。在此条件下，噻呋酰
胺的保留时间约为 8.8 min。
1.2.3标准曲线的绘制

分别用丙酮配制一系列的噻呋酰胺标准溶液，质

量浓度分别为 0.001、0.02、0.1、0.2、0.5、2 mg·L -1，在
1.2.2的色谱条件下进行测定，以进样量为横坐标，峰
面积为纵坐标绘制标准曲线。

1.2.4添加回收率试验
分别称取空白土壤、马铃薯植株和马铃薯果实样

品各 20 g，向其中各添加适量的标准溶液，使其添加
质量分数分别为 0.001、0.01、0.05 mg·kg-1，每个质量分
数设 5个平行试验，并按上述分析方法测定回收率。
1.3 田间试验
1.3.1在马铃薯中的消解动态

设 3个重复小区，每小区面积 20 m2。在马铃薯生
长至茎叶期手动喷雾施药处理 1次，施药剂量为 720
g·hm-2。距施药后 2 h、1、3、7、14、21 d每小区以随机
多点方式采集马铃薯植株 2 kg，切碎混匀后按四分法
留样 250 g，所有样品用塑料袋封装、编号，-20 益以
下低温冰柜保存待测。

1.3.2在土壤中的消解动态
在试验地块附近选一块 10 m2表面平整、墒情适

中的地块做土壤消解动态试验，与马铃薯植株消解动

态试验同时进行，人工喷雾施药处理 1次，施药剂量
为 720 g·hm-2。距施药后 2 h、1、3、7、14、21 d以随机
多点方式采集土壤（0~10 cm）2 kg，去除杂物后，碾磨
过 1 mm筛充分混匀，按四分法留样 250 g，所有样品
用塑料袋封装、编号，-20 益以下低温冰柜保存待测。
1.3.3最终残留试验

设 2个施药剂量，分别为 480 g·hm-2和 720 g·
hm-2，240 g·L-1噻呋酰胺悬浮剂在马铃薯播种后覆土
前垄沟喷雾施药处理 1次，小区面积 20 m2，重复 3个
小区。在马铃薯收获期每小区随机采集马铃薯 2 kg，切
碎混匀后按四分法留样 250 g。每小区采土壤（0~15 cm）
2 kg，去除杂物后碾磨过 1 mm筛充分混匀，按四分法
留样 250 g。所有样品用塑料袋封装、编号，-20 益以
下低温冰柜保存待测。

1.3.4对照试验
在远离试验区选定不施药的马铃薯地块作为对

照区，在马铃薯收获期分别采集马铃薯和土壤各 500
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2013年 12月

样品 添加水平/mg·kg-1 回收率/%
平均回收率/% 相对标准偏差/%1 2 3 4 5

马铃薯 0.001 92.09 83.52 82.86 89.78 80.55 85.76 5.74
0.01 90.12 90.40 88.18 85.24 92.82 89.35 3.17
0.05 91.44 93.55 89.40 90.57 93.87 91.77 2.09

土壤 0.001 83.63 85.05 96.09 83.27 95.37 88.68 7.30
0.01 93.34 89.88 92.49 86.35 84.62 89.34 4.24
0.05 88.23 89.37 86.90 90.30 88.85 88.73 1.44

植株 0.001 93.21 86.05 104.69 92.84 90.86 93.53 7.33
0.01 83.92 92.37 91.91 86.35 89.15 88.74 4.08
0.05 83.66 84.98 85.70 89.86 88.33 86.50 2.93

表 1 噻呋酰胺在马铃薯果实、植株和土壤中的添加回收率

1.4e+091.3e+091.2e+091.1e+091e+099e+088e+087e+086e+085e+084e+083e+082e+081e+08
Time

Response赃

时间/min1.00 2.00 3.00 4.00 5.00 6.00 7.00 8.00 9.00 10.00

8.882

查看模式：积分

信号：10090612.D\ECD2B.ch

图 1 植株中噻呋酰胺添加回收谱图（0.05 mg·kg-1）

1.4e+091.3e+091.2e+091.1e+091e+099e+088e+087e+086e+085e+084e+083e+082e+081e+08
Time

Response赃

时间/min1.00 2.00 3.00 4.00 5.00 6.00 7.00 8.00 9.00 10.00

8.851

查看模式：积分

信号：10090635.D\ECD2B.ch

图 2 植株样品实测谱图

g作为对照样品，所有样品用塑料袋封装、编号，-20 益
以下低温冰柜保存待测。

2 结果与分析

2.1 提取溶剂的选择
分别选取丙酮、甲醇和乙腈这 3种常见的提取剂

来对比提取效果。结果表明：使用这 3种试剂提取均
能达到 80%以上的回收率，且在色谱图中基本无杂质
峰干扰，但由于乙腈价格较高且对人体的危害要强于

丙酮和甲醇，而使用甲醇提取马铃薯果实和植株样品

在萃取时有轻微的乳化现象，故本实验选取丙酮为提

取剂。

2.2 线性关系
分别用色谱纯丙酮配制一系列的噻呋酰胺标准

溶液，质量浓度分别为 0.02、0.04、0.1、0.2、0.5 mg·L-1，
在 1.2.2色谱条件下进行测定，求出线性回归方程 y=
1 589.1x-18.73，相关系数 r越0.999 6，说明其在 0.02~
0.5 mg·L-1范围内呈良好的线性关系。
2.3 方法的检出限、准确度和精密度

分别称取空白土壤、马铃薯植株和马铃薯果实样

品，向其中各添加适量的噻呋酰胺标准溶液，通过添

加回收试验获得本方法在土壤、马铃薯植株和马铃薯

果实样品中的最低检出质量浓度为 0.001 mg·kg-1。当
噻呋酰胺在样品中的添加质量分数分别为 0.001、
0.01、0.05 mg·kg-1时，其平均添加回收率为 85.76%~
93.53%，变异系数为 1.44%~7.33豫，完全满足农药残
留分析方法的要求（表 1），部分色谱图见图 1~图 4。
2.4 消解动态试验结果

2009—2010年在天津和江苏南京两地开展了 2
年的大田试验。结果表明：噻呋酰胺在马铃薯植株和

土壤中的残留量均随着施药时间的延长而逐渐下降，

距施药后 21 d，噻呋酰胺在马铃薯植株中的消解率均

在 91%以上，其在马铃薯植株和土壤中的残留消解半
衰期分别为 6.08~6.30 d和 4.92~7.07 d（表 2）。按照
《化学农药环境安全评价试验准则》的评价标准[11]，噻
呋酰胺在马铃薯植株和土壤中均属于易降解农药

（T1/2<30 d）。
2.5 最终残留试验结果

240 g·L-1噻呋酰胺悬浮剂推荐剂量施药 1次的
试验区，在马铃薯收获期，噻呋酰胺在马铃薯和土壤

中的最终残留量分别为 0.076 2~0.132 4 mg·kg-1 和
0.020 7~0.102 8 mg·kg-1；1.5倍推荐剂量施药 1次的
试验区，噻呋酰胺在马铃薯和土壤中的最终残留量分

秦 旭，等：噻呋酰胺在马铃薯和土壤中检测方法及残留动态研究
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采样间隔时间

天津 南京

植株 土壤 植株 土壤

残留量/mg·kg-1 消解率/% 残留量/mg·kg-1 消解率/% 残留量/mg·kg-1 消解率/% 残留量/mg·kg-1 消解率/%
2 h 2.007 3 — 0.960 8 — 2.153 1 — 0.386 1 —

1 d 1.498 0 25.37 0.585 4 39.07 1.654 1 23.17 0.147 6 61.76
3 d 0.898 3 55.25 0.393 2 59.08 1.234 5 42.66 0.138 8 64.05
7 d 0.458 6 77.15 0.360 4 62.49 0.404 8 81.20 0.108 2 71.96

14 d 0.429 1 78.62 0.134 4 86.01 0.294 5 86.32 0.067 4 82.54
21 d 0.149 3 92.56 0.035 3 96.33 0.193 6 91.01 0.029 0 92.48

消解动态方程 Ct=1.522 3e-0.110t Ct=0.792 2e-0.141t Ct=1.640 8e-0.114t Ct=0.230 4e-0.098t

相关系数/酌 0.956 7 0.982 6 0.945 3 0.936 6
半衰期/d 6.30 4.92 6.08 7.07

表 2 噻呋酰胺在马铃薯植株和土壤中残留消解动态

1.4e+091.3e+091.2e+091.1e+091e+099e+088e+087e+086e+085e+084e+083e+082e+081e+08
Time

Response赃

时间/min1.00 2.00 3.00 4.00 5.00 6.00 7.00 8.00 9.00 10.00

查看模式：积分

信号：10090615.D\ECD2B.ch

图 3 马铃薯空白谱图

1.4e+091.3e+091.2e+091.1e+091e+099e+088e+087e+086e+085e+084e+083e+082e+081e+08
Time

Response赃

时间/min1.00 2.00 3.00 4.00 5.00 6.00 7.00 8.00 9.00 10.00

8.875

查看模式：积分

信号：10090623.D\ECD2B.ch

图 4 马铃薯中噻呋酰胺添加回收谱图（0.05 mg·kg-1）

别为 0.089 7~0.649 6 mg·kg-1和 0.022 5~0.305 0 mg·
kg-1。说明随着施药剂量的增加，马铃薯和土壤中噻呋
酰胺的累积量呈逐渐增大趋势。

3 结论

本文研究建立了噻呋酰胺在马铃薯和土壤中的

残留分析方法，同时研究了噻呋酰胺在马铃薯和土壤

中的残留污染行为，建立了 GC-ECD法测定马铃薯
和土壤中噻呋酰胺的残留分析方法。田间残留结果表

明：噻呋酰胺在马铃薯植株和土壤中消解较快，在马

铃薯播种后覆土前垄沟喷雾施药 240 g·L-1噻呋酰胺
悬浮剂 1次，按推荐剂量 480 g·hm-2施用的小区中噻
呋酰胺在马铃薯中的最高残留量为 0.132 4 mg·kg-1，
按 1.5 倍推荐剂量 720 g·hm-2施用的小区中噻呋酰
胺在马铃薯中的最高残留量为 0.649 6 mg·kg-1。目前
世界各国均未规定噻呋酰胺在马铃薯中的最大残留

限量（MRL）及采收安全间隔期，本研究的最终残留试
验结果可以为制定这些标准提供依据。
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