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犌犆犕犛／犕犛法测定草莓中吡唑醚菌酯

残留量及安全评价

喻歆茹１，　路彩红２，　徐玲英１，　宁　波１，　张昌朋１，

何红梅１，　王祥云１，　赵学平１，　李艳杰１

（１．省部共建农产品质量安全危害因子与风险防控国家重点实验室 （筹），农业农村部农药残留检测重点实验室，

浙江省农业科学院农产品质量标准研究所，杭州　３１００２１；２．贵州省毕节市农业生态环境与资源保护站，毕节　５５３１９９）

摘要　本文建立了气相色谱 串联质谱法（ｇａｓｃｈｒｏｍａｔｏｇｒａｐｈｙｔａｎｄｅｍｍａｓｓｓｐｅｃｔｒｏｍｅｔｒｙ，ＧＣＭＳ／ＭＳ）测定草莓中

吡唑醚菌酯的含量，通过探究吡唑醚菌酯在草莓中的残留及消解动态评估吡唑醚菌酯的膳食风险。样品经

１．０％甲酸乙腈提取，ＣｌｅａｎｅｒｔＭＡＳＱ净化管净化，ＤＢ５ＭＳ毛细管气相色谱柱分离，采用多反应离子监测模式

检测。吡唑醚菌酯在质量浓度为０．００１～０．２００ｍｇ／Ｌ范围内线性关系良好（狉＝０．９９９８），在０．０２～２．０ｍｇ／ｋｇ

添加水平下，草莓中吡唑醚菌酯的平均回收率为９６．８％～１０１．４％，相对标准偏差为１．８％～３．３％。定量限为

０．０２０ｍｇ／ｋｇ。吡唑醚菌酯在草莓中的残留规律符合一级动力学方程，其消解半衰期在２．２～３．０ｄ。膳食风险

评估表明末次施药５ｄ后一般人群吡唑醚菌酯国家估算每日摄入量（ｔｈｅｎａｔｉｏｎａｌｅｓｔｉｍａｔｅｄｄａｉｌｙｉｎｔａｋｅ，ＮＥＤＩ）为

１．３４ｍｇ，占日允许摄入量的７０．９％，我国居民对吡唑醚菌酯长期膳食摄入风险较低，不会对人体健康产生不可

接受的风险。

关键词　吡唑醚菌酯；　ＧＣＭＳ／ＭＳ；　残留；　草莓；　风险概率
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犱犪犻犾狔犻狀狋犪犽犲狅犳狆狔狉犪犮犾狅狊狋狉狅犫犻狀犪狋犳犻犳狋犺犱犪狔犪犳狋犲狉狋犺犲犾犪狊狋犪狆狆犾犻犮犪狋犻狅狀狑犪狊１．３４犿犵，犪狀犱狋犺犲狉犻狊犽狆狉狅犫犪犫犻犾犻狋狔狑犪狊

７０．９％，犻狀犱犻犮犪狋犻狀犵狋犺犪狋狋犺犲犾狅狀犵狋犲狉犿犱犻犲狋犪狉狔犻狀狋犪犽犲狉犻狊犽狅犳狆狔狉犪犮犾狅狊狋狉狅犫犻狀狑狅狌犾犱狀狅狋犮犪狌狊犲狌狀犪犮犮犲狆狋犪犫犾犲狉犻狊犽狊狋狅

犺狌犿犪狀犺犲犪犾狋犺．

犓犲狔狑狅狉犱狊　狆狔狉犪犮犾狅狊狋狉狅犫犻狀；　犌犆犕犛／犕犛；　狉犲狊犻犱狌犲；　狊狋狉犪狑犫犲狉狉狔；　狉犻狊犽狆狉狅犫犪犫犻犾犻狋狔

　　吡唑醚菌酯属于甲氧基丙烯酸酯类新型杀菌

剂，其主要通过抑制病菌线粒体的呼吸阻碍病菌的

能量循环，最终导致细胞死亡［１］。吡唑醚菌酯对子

囊菌类、担子菌类、半知菌类及卵菌类均有很好的

活性，具有保护、治疗、渗透、内吸等作用，对农作

物生长有一定的调节作用，被广泛用于防治农作

物的霜霉病、白粉病、叶斑病、炭疽病等病害［２］。

除此之外，吡唑醚菌酯还能诱导农作物发生生理

变化，提高对氮元素的吸收，促进生长，提高

产量［３］。

我国是草莓第一种植大国。由于草莓生长周期

短，经济效益高，已成为我国农村经济的支柱产业之

一［４］，但连作易引起草莓病害的发生［５］。吡唑醚菌

酯是防治草莓病害的主要农药，其大量使用所带来

的健康风险和环境问题都值得关注［６］。尽管吡唑醚

菌酯毒性较低，但过量使用可能对消费者构成潜在

的健康风险［２］。目前，国内外对吡唑醚菌酯在农产

品上的残留测定方法已有大量报道［７１２］，但已报道

的检测方法中其样品前处理和净化方法效果不佳，

试剂使用量大。草莓中吡唑醚菌酯残留检测的气

相色谱 串联质谱法尚未见报道。由于不同样本基

质的多样性，现有方法无法直接使用，我国规定吡

唑醚菌酯在草莓上的最大残留限量（ｍａｘｉｍｕｍｒｅｓ

ｉｄｕｅｌｉｍｉｔ，ＭＲＬ）为２ｍｇ／ｋｇ
［１３］。虽已有关于吡唑

醚菌酯在草莓等鲜食水果、蔬菜上的膳食风险评估

报道［１４１６］，但ＧＢ２７６３—２０１９中针对吡唑醚菌酯

在食品中最大残留限量制定的食品类别由１５项增

加到６６项，需要对其重新进行膳食风险评估。本

试验通过对提取溶剂、分散固相吸附剂进行优化，

建立了准确、快速测定草莓中吡唑醚菌酯的气相色

谱 串联质谱法（ＧＣＭＳ／ＭＳ），同时结合施药浓度、

施药次数及施药间隔时间等因素对吡唑醚菌酯进

行消解动态差异、残留特点等对比，并对吡唑醚菌

酯在草莓中的最终残留结果进行膳食风险评估，以

期为吡唑醚菌酯在草莓上的科学合理使用和残留

检测提供技术支持。

１　材料与方法

１．１　仪器与试剂

ＴＱ８０４０气相色谱 串联质谱系统，日本岛津公

司；ＤＢ５ＭＳ色谱柱（３０ｍ×０．２５ｍｍ×０．２５μｍ，

美国ＡｇｉｌｅｎｔＴｅｃｈｎｏｌｏｇｉｅｓ公司）；其他为实验室常

规仪器设备。

９９．５％吡唑醚菌酯标准品购自德国Ｄｒ．Ｅｈ

ｒｅｎｓｔｏｒｆｅｒＧｍｂＨ公司；分析纯乙腈，上海凌峰化学

试剂有限公司；色谱纯乙腈，德国默克公司；色谱

纯甲酸，美国ＡｎａｑｕａＣｈｅｍｉｃａｌｓ；氯化钠 （分析纯），

兰溪市屹达化工试剂有限公司；２ｍＬＡｇｅｌａＣｌｅａｎ

ｅｒｔＭＡＳＱ净化管购自天津博纳艾杰尔科技有限公

司，包括３种，分别为１）Ｃ１８５０ｍｇ，ＰＳＡ５０ｍｇ，

ＭｇＳＯ４１５０ｍｇ；２）Ｃ１８５０ｍｇ，ＰＳＡ５０ｍｇ，ＭｇＳＯ４

１５０ｍｇ，ＰＣ５０ｍｇ；３）Ｃ１８５０ｍｇ，ＰＳＡ５０ｍｇ，

ＭｇＳＯ４１５０ｍｇ，ＰＣ８ｍｇ。２５０ｇ／Ｌ吡唑醚菌酯乳

油（ＥＣ），巴斯夫（中国）有限公司。

１．２　样品前处理

１．２．１　提取溶剂的优化

乙酸乙酯、丙酮、乙腈、正己烷是果蔬样品中农

药残留分析的常用提取溶剂，本试验比较了这５种

试剂作为提取溶剂的提取效率。称取已匀浆的草莓

空白样品５．０ｇ于５０ｍＬ离心管中，加入吡唑醚菌

酯标准溶液（添加量为０．２ｍｇ／ｋｇ）静置３０ｍｉｎ。加

入２０ｍＬ提取试剂振荡３０ｍｉｎ，加入约３ｇ氯化钠，

涡旋振荡１ｍｉｎ，５４５４ｇ离心１ｍｉｎ，吸取１．０ｍＬ

上清液至平底烧瓶于４０℃浓缩至近干，色谱纯乙腈

定容２．５ｍＬ，待净化。

１．２．２　净化填料的优化

吸附填料的组成和用量是影响样品前处理净化

的重要因素，本试验采用分散固相萃取法［１７］对样品

进行净化。吸取１．２．１的待净化液１．６ｍＬ于３种

ＣｌｅａｎｅｒｔＭＡＳＱ净化管中，涡旋３０ｓ，８０００ｇ离心

１ｍｉｎ，取上清液过０．２２μｍ滤膜，待检测。

１．２．３　仪器分析条件

气相色谱条件：色谱柱ＤＢ５ＭＳ。进样口温度：

·２４１·
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２５０℃；起始温度８０℃保持１ｍｉｎ，以３５℃／ｍｉｎ升温

至２８０℃，保持６ｍｉｎ；载气：Ｈｅ（纯度≥９９．９９９％），

恒流模式，进样体积１．０μＬ；进样模式：不分流进

样；质谱条件：采用多反应离子监测模式（ｍｕｌｔｉｐｌｅ

ｒｅａｃｔｉｏｎｍｏｎｉｔｏｒｉｎｇ，ＭＲＭ）采集，电离方式：ＥＩ

（７０ｅＶ）；接口温度：２８０℃；离子源温度：２３０℃；检测

电压：０．８ｋＶ，定性和定量离子对、碰撞能如表１

所示。

表１　吡唑醚菌酯的质谱参数１
）

犜犪犫犾犲１　犕犪狊狊狊狆犲犮狋狉狅犿犲狋狉犻犮狆犪狉犪犿犲狋犲狉狊狅犳狋犺犲狆狔狉犪犮犾狅狊狋狉狅犫犻狀

保留时间／

ｍｉｎ

Ｒｅｔｅｎｔｉｏｎ

ｔｉｍｅ

定量离子对

（犿／狕）

Ｑｕａｎｔｉｔａｔｉｖｅ

ｉｏｎｐａｉｒ

碰撞能／

ｅＶ

ＣＥ

定性离子对

（犿／狕）

Ｑｕａｌｉｔａｔｉｖｅ

ｉｏｎｐａｉｒ

碰撞能／

ｅＶ

ＣＥ

１１．２７３ １６４．００＞１３２．１０ １４ １３２．１０＞７７．００ ２８

　１）为定量离子。

ｓｔａｎｄｓｆｏｒｑｕａｎｔｉｔａｔｉｖｅｉｏｎ．

１．２．４　标准曲线

乙腈为溶剂，配制１μｇ／ｍＬ吡唑醚菌酯标准储

备液，并依次稀释成０．００１、０．００５、０．０１０、０．０５０、

０．１００、０．２００μｇ／ｍＬ系列标准工作液，按照１．２．３节

的检测条件进样，以标准溶液浓度对峰面积作图，绘

制吡唑醚菌酯的标准工作曲线。使用草莓空白样

品，按照１．２的方法提取并净化制得草莓空白基质

溶液，吸取２ｍＬ草莓空白基质溶液，Ｎ２吹至近干后

用配制的系列标准工作液复溶，超声得到基质匹配

标准溶液，过０．２２μｍ微孔滤膜后进行ＧＣＭＳ／ＭＳ

测定。

１．２．５　回收率和精密度

向草莓空白样品中添加３个水平（０．０２０、０．２０、

２．０ｍｇ／ｋｇ）的吡唑醚菌酯标准溶液，每个水平重复

５次。按照已优化的前处理方法提取和净化，１．２．３

的检测条件进行分析，外标法定量，计算加标回收率

和相对标准偏差（ＲＳＤ）。

１．３　吡唑醚菌酯田间消解动态和残留试验

于２０１９年３月－１２月分别在浙江省杭州市、

辽宁省沈阳市、北京市、山东省潍坊市、黑龙江省哈

尔滨市、湖南省长沙市、安徽省合肥市、贵州省毕节

市进行２５０ｇ／Ｌ吡唑醚菌酯ＥＣ防治草莓叶斑病的

田间试验。２５０ｇ／Ｌ吡唑醚菌酯ＥＣ的田间推荐剂

量为６．０～１０．０ｇ／６６７ｍ２。在草莓叶斑病发生初期

采用喷雾方式施药，每个小区５０ｍ２，药液量为

０．０６７５Ｌ／ｍ２，保证均匀施药，施药３次，施药间隔

７～１０ｄ。施药后２ｈ、１、３、５、７、１０ｄ每个小区按四分

法采集样品。所有样品装入样品袋中，在低于

－２０℃条件下保存。其中消解动态试验采用山东、

北京、辽宁、浙江４地的样品；最终残留试验采用８

地５、７、１０ｄ的样品。样品检测前，所有样品在冷冻

状态下经匀浆机匀浆，制备成待检样品。

１．４　膳食摄入风险评估

采用国家估算每日摄入量（ｎａｔｉｏｎａｌｅｓｔｉｍａｔｅｄ

ｄａｉｌｙｉｎｔａｋｅ，ＮＥＤＩ）和风险概率（ｒｉｓｋｐｒｏｂａｂｉｌｉｔｙ）

对吡唑醚菌酯在草莓中的膳食风险进行评估。

ＮＥＤＩ＝∑［ＳＴＭＲ（ＳＴＭＲ－Ｐｉ）×犉］；

风险概率＝ＮＥＤＩ／（ＡＤＩ×犅狑）×１００％。

ＳＴＭＲ：农药在某一食品中的规范残留试验中

值；ＳＴＭＲ－Ｐｉ：用加工因子校正的规范残留试验中

值；犉：一般人群某一食品的消费量。ＡＤＩ：每千克体

重每日允许摄入量，单位ｍｇ／ｋｇ。犅狑：人群平均体

重，单位ｋｇ。当风险概率＞１００％时，表示会对一般

人群健康产生不可接受的风险，风险概率越大，风险

越大，反之，当风险概率＜１００％时，表示对一般人群

健康产生的风险是可接受的，风险概率越小，风险

越小。

２　结果与分析

２．１　提取溶剂的优化

供试的５种溶剂中乙酸乙酯属中等极性，用其

作为提取溶剂时目标化合物难以转移到有机相中，

且易将基质样品中的非极性杂质，如蜡质、脂肪等

提取出来。丙酮容易将样品中的色素杂质提取出

来，且丙酮与水互溶，难以与水相分层［１８１９］。为了

获得更高的回收率和较好的样品提取效率，本试验

对５种不同试剂的提取效率和差异显著性进行比

较，结果如图１所示。不同提取溶剂提取的样品中

吡唑醚菌酯的平均回收率差异显著（犘＜０．０５），丙

酮、乙腈及１．０％甲酸乙腈均能有效提取吡唑醚菌

酯，但由于草莓基质含水量高，用乙腈或者酸化乙腈

提取后盐析效果更好［２０］，当提取溶剂为１．０％甲酸

乙腈时，吡唑醚菌酯的萃取效率最高，其回收率为

９５．７％，ＲＳＤ为３．２％，其结果与Ｎａｒｅｎｄｅｒａｎ等
［２１］

报道的一致。

·３４１·



２０２１

图１　不同提取溶剂对吡唑醚菌酯回收率的影响（狀＝３）

犉犻犵．１　犈犳犳犲犮狋狅犳犱犻犳犳犲狉犲狀狋犲狓狋狉犪犮狋犻狅狀狊狅犾狏犲狀狋狊狅狀狋犺犲

狉犲犮狅狏犲狉狔狅犳狆狔狉犪犮犾狅狊狋狉狅犫犻狀（狀＝３）

　
２．２　净化填料的优化

近年来，分散固相萃取法在农药上应用广泛，常

见的用于净化的吸附填料有Ｃ１８，ＰＣ和ＰＳＡ
［２２］。

ＰＳＡ可以有效吸附脂肪酸、糖类、色素及有机酸等

物质［２３］。ＰＣ主要去除色素、甾醇类和非极性干扰

物，Ｃ１８主要去除脂肪和酯类等非极性干扰物
［２４］。

本试验选用Ｃ１８、ＰＣ和ＰＳＡ作为吸附填料，比较

其对吡唑醚菌酯回收率的影响，结果如图２所示。

３种净化方法下吡唑醚菌酯的平均回收率差异显

著（犘＜０．０５），在吸附填料中均含有ＰＳＡ５０ｍｇ、

ＭｇＳＯ４１５０ｍｇ、Ｃ１８５０ｍｇ的条件下，净化方法１

添加５０ｍｇＰＣ其吡唑醚菌酯的回收率仅有

４５．５％；净化方法３将ＰＣ含量降低为８ｍｇ时，吡

唑醚菌酯的回收率显著提高，回收率为８３．１％；而

净化方法２的吸附填料里无ＰＣ，目标物的回收率

为１０７．９％，与ＰＣ吸附剂相比，ＰＳＡ也能吸附部分

色素达到净化色素的效果［２４］。结果表明，ＰＣ填料

对于吡唑醚菌酯具有吸附作用，导致其回收率偏

低，因此本试验采用ＰＳＡ和Ｃ１８作为净化填料吸

附杂质。与ＬａｇｕｎａｓＡｌｌｕé等
［２５］所报道的方法相

比，改进ＱｕＥＣｈＥＲｓＧＣＭＳ／ＭＳ的ＬＯＱ更低，净

化分离效果好。

图２　不同净化方法对吡唑醚菌酯回收率的影响（狀＝３）

犉犻犵．２　犈犳犳犲犮狋狅犳犱犻犳犳犲狉犲狀狋狆狌狉犻犳犻犮犪狋犻狅狀犿犲狋犺狅犱狊狅狀狋犺犲

狉犲犮狅狏犲狉狔狅犳狆狔狉犪犮犾狅狊狋狉狅犫犻狀（狀＝３）

　
２．３　方法的线性范围、准确度及精密度

本研究基于优化后的ＱｕＥＣｈＥＲｓ方法进行样

品前处理，采用１．０％甲酸乙腈作为提取溶剂，净化

过程添加Ｃ１８、ＰＳＡ等分散固相吸附剂来去除草莓样

本中的杂质。外标法定量分析结果表明：在０．００１～

０．２００ｍｇ／Ｌ范围内，吡唑醚菌酯的峰面积（狔）与其质

量浓度（狓）呈良好的线性关系。标准溶液线性回归方

程为狔＝４８７８．９狓－２９８５．８，相关系数狉＝０．９９９８。

由表２可以看出：在０．０２０、０．２０、２．０ｍｇ／ｋｇ添

加水平下，吡唑醚菌酯在草莓中的平均回收率为

１０１．４％、９６．８％、９７．３％，相对标准偏差（ＲＳＤ）分别

为１．８％、２．０％、３．３％（狀＝５）。草莓中吡唑醚菌酯

的定量限（ＬＯＱ）为０．０２０ｍｇ／ｋｇ，符合农药残留试

验的规范要求。

表２　草莓中添加吡唑醚菌酯的平均回收率，相对标准

偏差（犚犛犇）和定量限（狀＝５）

犜犪犫犾犲２　犃狏犲狉犪犵犲狉犲犮狅狏犲狉狔，狉犲犾犪狋犻狏犲狊狋犪狀犱犪狉犱犱犲狏犻犪狋犻狅狀（犚犛犇），

犾犻犿犻狋狅犳狇狌犪狀狋犻犳犻犮犪狋犻狅狀狅犳狆狔狉犪犮犾狅狊狋狉狅犫犻狀狊狆犻犽犲犱犻狀狊狋狉犪狑犫犲狉狉狔（狀＝５）

添加水平／

ｍｇ·Ｌ－１

Ｓｐｉｋｅｌｅｖｅｌ

平均回收率／％

Ａｖｅｒａｇｅ

ｒｅｃｏｖｅｒｙ

相对标准

偏差／％

ＲＳＤ

定量限／

ｍｇ·ｋｇ－１

ＬＯＱ

０．０２０ １０１．４ １．８ ０．０２０

０．２０ ９６．８ ２．０

２．０ ９７．３ ３．３
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２．４　基质效应

本试验采用在空白草莓基质中添加待测物的方

法评价基质效应，通过测定吡唑醚菌酯在基质匹配

标准溶液中标准曲线的斜率（Ｋｍ）及其在纯溶剂中

标准曲线的斜率（Ｋ），计算基质效应（ｍａｔｒｉｘｅｆｆｅｃｔ，

ＭＥ）。ＭＥ＝（Ｋｍ／Ｋ－１）×１００％。当｜ＭＥ｜≤２０％

时，表现为弱基质效应；当｜ＭＥ｜为２０％～５０％时，

为中等基质效应；当｜ＭＥ｜＞５０％时为强基质效

应［２６］。由于草莓基质复杂，净化不完全而流出的基

质杂质不仅影响方法的灵敏度，甚至还影响仪器的

寿命，因此通常要求在保证添加回收率的同时要最

大化地去除基质干扰。本文比较了不同净化方法下

的草莓基质效应，通过净化方法１、２和３净化草莓

样品，吡唑醚菌酯的基质效应分别为１３．２％，

９．７％，１３．７％，均呈现弱基质效应，说明３种净化方

式条件下净化效果良好。不同吸附填料对基质效应

的影响评估结果显示，含ＰＣ填料的净化方法其基

质效应要高于无ＰＣ填料的净化方法，这可能是因

为ＰＣ吸附杂质的同时也吸附目标分析物。通过基

质效应的评价，本试验采用溶剂匹配标准溶液进行

校正，以提高检测结果的准确性。

２．５　吡唑醚菌酯在草莓中的消解动态

吡唑醚菌酯在草莓中的残留消解试验结果如表

３所示，山东、北京、辽宁和浙江草莓上吡唑醚菌酯

消解动态均符合消解一级动力学方程犆＝犆ｏｅ
－ｋ狋，根

据消解半衰期计算公式狋１／２＝（ｌｎ２）／ｋ，吡唑醚菌酯

在草莓上的半衰期为２．２～３．０ｄ，降解较快，属于易

降解农药，吡唑醚菌酯在草莓上的残留量均随着时

间的延长而降低，其结果与之前报道一致［１５］。

表３　吡唑醚菌酯在草莓上的消解动态方程和半衰期

犜犪犫犾犲３　犇狔狀犪犿犻犮犲狇狌犪狋犻狅狀犪狀犱犺犪犾犳犾犻犳犲狅犳

狆狔狉犪犮犾狅狊狋狉狅犫犻狀犱犻犵犲狊狋犻狅狀犻狀狊狋狉犪狑犫犲狉狉狔

地区

Ｌｏｃａｔｉｏｎ

消解方程

Ｄｙｎａｍｉｃ

ｅｑｕａｔｉｏｎ

相关系数（狉）

Ｃｏｒｒｅｌａｔｉｏｎ

ｃｏｅｆｆｉｃｉｅｎｔ

半衰期／ｄ

Ｈａｌｆｌｉｆｅ

山东Ｓｈａｎｄｏｎｇ 犆＝６．１２２７ｅ－０．２３０狋 ０．９６２８ ３．０

北京Ｂｅｉｊｉｎｇ 犆＝１４．１２４ｅ－０．２９５狋 ０．９６３０ ２．３

辽宁Ｌｉａｏｎｉｎｇ 犆＝２８．０１６ｅ－０．２４４狋 ０．９４９９ ２．８

浙江Ｚｈｅｊｉａｎｇ 犆＝１６．０８３ｅ－０．３１０狋 ０．９５５７ ２．２

２．６　吡唑醚菌酯在草莓中的最终残留

吡唑醚菌酯在８地草莓中的最终残留结果如

表４所示，以２５０ｇ／Ｌ吡唑醚菌酯ＥＣ有效成分

１５０ｇ／ｈｍ２在草莓上施药３次。施药后５ｄ，草莓中

吡唑醚菌酯残留量为０．０１５～０．３５ｍｇ／ｋｇ，残留中

值（ＳＴＭＲ）为０．１６ｍｇ／ｋｇ，残留最大值（ＨＲ）为

０．３５ｍｇ／ｋｇ。施药后７ｄ，草莓中吡唑醚菌酯残留量

为０．０１４～０．３１ｍｇ／ｋｇ，ＳＴＭＲ为０．１２ｍｇ／ｋｇ，ＨＲ

为０．３１ｍｇ／ｋｇ。施药后１０ｄ，草莓中吡唑醚菌酯残留

量为０．０１２～０．１５ｍｇ／ｋｇ，ＳＴＭＲ为０．０８５ｍｇ／ｋｇ，

ＨＲ为０．１５ｍｇ／ｋｇ。采收间隔期５ｄ时吡唑醚菌酯

在草莓中达到最大残留量（０．３５ｍｇ／ｋｇ），小于我国

规定吡唑醚菌酯在草莓上的最大残留限量（ＭＲＬ＝

２ｍｇ／ｋｇ）。

表４　吡唑醚菌酯在草莓中的最终残留量、残留中值和残留最大值

犜犪犫犾犲４　犉犻狀犪犾狉犲狊犻犱狌犲狊，犛犜犕犚犪狀犱犎犚狅犳狆狔狉犪犮犾狅狊狋狉狅犫犻狀犻狀狊狋狉犪狑犫犲狉狉狔

有效成分含量／

ｇ·（ｈｍ２）－１

Ｄｏｓａｇｅ

施药次数／次

Ｓｐｒａｙｔｉｍｅｓ

采收间隔期／ｄ

ＰＨＩｓ

残留量／ｍｇ·ｋｇ－１

Ｒｅｓｉｄｕｅ

残留中值／

ｍｇ·ｋｇ－１

ＳＴＭＲ

残留最大值／

ｍｇ·ｋｇ－１

ＨＲ

１５０ ３ ５ ０．０１５、０．０７７、０．１３、０．１６、０．１７、０．２１、０．２７、０．３５ ０．１６ ０．３５

７ ０．０１４、０．０５４、０．０９１、０．０９３、０．１４、０．１７、０．２８、０．３１ ０．１２ ０．３１

１０ ０．０１２、０．０６８、０．０７１、０．０８３、０．０８７、０．１０、０．１３、０．１５ ０．０８５ ０．１５

２．７　吡唑醚菌酯膳食风险评估

基于最终残留试验中吡唑醚菌酯的残留数

据，以一般人群的膳食结构为基础，选用采收间

隔期５ｄ的吡唑醚菌酯ＳＴＭＲ（０．１６ｍｇ／ｋｇ）和

ＧＢ２７６３—２０１９
［１３］中规定吡唑醚菌酯的 ＡＤＩ

（０．０３ｍｇ／ｋｇ）进行膳食风险评估，结果如表５所

示。一般人群吡唑醚菌酯的国家估算每日摄入

量（ＮＥＤＩ）为１．３４ｍｇ，占日允许摄入量的７０．９％，

小于１００％，表明我国居民对吡唑醚菌酯长期膳食

摄入风险较低，不会对人体健康产生不可接受的风

险。结果表明：以２５０ｇ／Ｌ吡唑醚菌酯ＥＣ有效成

分１５０ｇ／ｈｍ２的剂量在草莓上喷雾施药３次，采收

间隔期为５ｄ时不会对一般人群造成膳食摄入

风险。
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表５　吡唑醚菌酯的膳食风险评估１
）

犜犪犫犾犲５　犇犻犲狋犪狉狔狉犻狊犽犪狊狊犲狊狊犿犲狀狋犳狅狉狆狔狉犪犮犾狅狊狋狉狅犫犻狀

食物种类

Ｆｏｏｄｃｌａｓｓｉｆｉｃａｔｉｏｎ

膳食量／ｋｇ

Ｆｏｏｄｉｎｔａｋｅ

参考限量／

ｍｇ·ｋｇ－１

Ｒｅｆｅｒｅｎｃｅ

ｒｅｓｉｄｕｅｌｉｍｉｔ

限量来源

Ｓｏｕｒｃｅ

ＮＥＤＩ／

ｍｇ

日允许摄入量／ｍｇ

Ａｃｃｅｐｔａｂｌｅ

ｄａｉｌｙｉｎｔａｋｅ

风险概率／％

Ｒｉｓｋ

ｐｒｏｂａｂｉｌｉｔｙ

米及其制品Ｒｉｃｅａｎｄｉｔｓｐｒｏｄｕｃｔｓ ０．２３９９ ０．０９ 欧盟 ０．０２１５９１ ＡＤＩ×６３

面及其制品Ｆｌｏｕｒａｎｄｉｔｓｐｒｏｄｕｃｔｓ ０．１３８５ １ 中国 ０．１３８５

其他谷类Ｏｔｈｅｒｃｅｒｅａｌｓ ０．０２３３ ０．５ 中国 ０．０１１６５

薯类Ｔｕｂｅｒｓ ０．０４９５ ０．２ 中国 ０．００９９

干豆类及其制品Ｄｒｉｅｄｂｅａｎｓａｎｄｔｈｅｉｒｐｒｏｄｕｃｔｓ ０．０１６０ ０．５ 中国 ０．００８

深色蔬菜Ｄａｒｋｖｅｇｅｔａｂｌｅｓ ０．０９１５ １ 中国 ０．０９１５

浅色蔬菜Ｌｉｇｈｔｖｅｇｅｔａｂｌｅｓ ０．１８３７ ５ 中国 ０．９１８５

腌菜Ｐｉｃｋｌｅｓ ０．０１０３

水果Ｆｒｕｉｔｓ ０．０４５７ ０．１６ 残留中值 ０．００７３１２

坚果Ｎｕｔｓ ０．００３９ １ 中国 ０．００３９

畜禽类Ｌｉｖｅｓｔｏｃｋａｎｄｐｏｕｌｔｒｙ ０．０７９５

奶及其制品 Ｍｉｌｋａｎｄｉｔｓｐｒｏｄｕｃｔｓ ０．０２６３

蛋及其制品Ｅｇｇａｎｄｉｔｓｐｒｏｄｕｃｔｓ ０．０２３６

鱼虾类Ｆｉｓｈａｎｄｓｈｒｉｍｐ ０．０３０１

植物油Ｖｅｇｅｔａｂｌｅｏｉｌ ０．０３２７ ０．１ 中国 ０．００３２７

动物油Ａｎｉｍａｌｏｉｌ ０．００８７ ０

糖、淀粉Ｓｕｇａｒ，ｓｔａｒｃｈ ０．００４４ １ 中国 ０．００４４

食盐Ｓａｌｔ ０．０１２０ １０ 中国 ０．１２

酱油Ｓｏｙｓａｕｃｅ ０．００９０

合计Ｔｏｔａｌ １．０２８６ １．３４ １．８９ ７０．９

　１）表中欧盟和中国的参考限量数据来源于ｗｗｗ．ｅｃ．ｅｕｒｏｐａ．ｅｕ／ｆｏｏｄ／ｐｌａｎｔ／ｐｅｓｔｉｃｉｄｅｓ／ｅｕｐｅｓｔｉｃｉｄｅｓｄａｔａｂａｓｅ和ＧＢ２７６３—２０１９；残留中值来

源于本试验。

ＴｈｅｒｅｆｅｒｅｎｃｅｒｅｓｉｄｕｅｌｉｍｉｔｓｏｆＥｕｒｏｐｅａｎＵｎｉｏｎａｎｄＣｈｉｎａｃｏｍｅｆｒｏｍｔｈｅｗｗｗ．ｅｃ．ｅｕｒｏｐａ．ｅｕ／ｆｏｏｄ／ｐｌａｎｔ／ｐｅｓｔｉｃｉｄｅｓ／ｅｕｐｅｓｔｉｃｉｄｅｓｄａｔａｂａｓｅ

ａｎｄＧＢ２７６３—２０１９；ｔｈｅｓｕｐｅｒｖｉｓｅｄｔｒｉａｌｓｍｅｄｉａｎｒｅｓｉｄｕｅｃｏｍｅｓｆｒｏｍｔｈｉｓｓｔｕｄｙ．

３　结论与讨论

本试验建立了基于分散固相萃取法结合ＧＣ

ＭＳ／ＭＳ检测草莓样品中吡唑醚菌酯残留分析方

法，以ＰＳＡ、Ｃ１８为净化吸附填料，吡唑醚菌酯的平

均回收率为９６．８％～１０１．４％，相对标准偏差为

１．８％～３．３％，定量限为０．０２０ｍｇ／ｋｇ。该方法具

有操作简单，高效等优点，且灵敏度、重现性、回收率

等指标都能满足农药残留检测要求。通过田间试验

发现吡唑醚菌酯在草莓中的消解速率较快，半衰期

为２．２～３．０ｄ，属于易降解农药，在末次施药５ｄ后

草莓中吡唑醚菌酯的残留水平远低于国家标准。根

据规范残留试验数据对草莓中吡唑醚菌酯的残留进

行膳食风险评估，风险概率小于１００％，表明了吡唑

醚菌酯通过长期膳食摄入不会对身体产生不可接受

的风险。
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［１８］宋莹．ＱｕＥＣｈＥＲｓ结合气相色谱 质谱测定果汁中农药多残留

方法研究［Ｄ］．北京：中国农业科学院，２０１１．

［１９］ＡＮＡＳＴＡＳＳＩＡＤＥＳＭ，ＬＥＨＯＴＡＳＪ，ＳＴＡＪＮＢＡＨＥＲＤ，ｅｔ

ａｌ．Ｆａｓｔａｎｄｅａｓｙｍｕｌｔｉｒｅｓｉｄｕｅｍｅｔｈｏｄｅｍｐｌｏｙｉｎｇａｃｅｔｏｎｉｔｒｉｌｅ

ｅｘｔｒａｃｔｉｏｎ／ｐａｒｔｉｔｉｏｎｉｎｇａｎｄ“ｄｉｓｐｅｒｓｉｖｅｓｏｌｉｄｐｈａｓｅｅｘｔｒａｃｔｉｏｎ”

ｆｏｒｔｈｅｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎｏｆｐｅｓｔｉｃｉｄｅｒｅｓｉｄｕｅｓｉｎｐｒｏｄｕｃｅ［Ｊ］．

ＪｏｕｒｎａｌＡＯＡＣＩｎｔｅｒｎａｔｉｏｎａｌ，２００３，８６（２）：４１２ ４３１．

［２０］闫实．改进的ＱｕＥＣｈＥＲＳＬＣ／ＭＳ／ＭＳ法快速检测蔬菜中７种

农药残留［Ｊ］．农业资源与环境学报，２０１３，３０（６）：１１３ １１６．

［２１］ＮＡＲＥＮＤＥＲＡＮＳＴ，ＭＥＹＹＡＮＡＴＨＡＮＳＮ，ＶＥＥＲＡＶＳＲ

Ｋ，ｅｔａｌ．Ｍｕｌｔｉｖａｒｉａｔｅｒｅｓｐｏｎｓｅｓｕｒｆａｃｅｍｅｔｈｏｄｏｌｏｇｙａｓｓｉｓｔｅｄｍｏｄｉ

ｆｉｅｄＱｕＥＣｈＥＲＳｅｘｔｒａｃｔｉｏｎｍｅｔｈｏｄｆｏｒｔｈｅｅｖａｌｕａｔｉｏｎｏｆｏｒｇａｎｏ

ｐｈｏｓｐｈａｔｅｐｅｓｔｉｃｉｄｅｓｉｎｆｒｕｉｔｓａｎｄｖｅｇｅｔａｂｌｅｓｃｕｌｔｉｖａｔｅｄｉｎＮｉｌｇｉｒｉｓ，

ＳｏｕｔｈＩｎｄｉａ［Ｊ／ＯＬ］．ＦｏｏｄＣｈｅｍｉｓｔｒｙ，２０１９，３００：１２５１８８．ＤＯＩ：

１０．１０１６／ｊ．ｆｏｏｄｃｈｅｍ．２０１９．１２５１８８．

［２２］周蓉，曹赵云，赵肖华，等．分散固相萃取 分散液液微萃取／

气相色谱 串联质谱法测定蔬菜中１９种有机磷农药残留［Ｊ］．

分析测试学报，２０１７，３６（１）：６７ ７２．

［２３］陈晓红，李小平，金米聪．分散固相萃取 高效液相色谱法测

定饮料中富马酸二甲酯［Ｊ］．中国卫生检验杂志，２０１３（１７）：

３３２５ ３３２７．

［２４］ＺＨＡＮＧＣｈｅｎｙｕ，ＤＥＮＧＹａｏｃｈｅｎｇ，ＺＨＡＮＧＪｉａｎｇｆｕ，ｅｔａｌ．

ＴｈｅａｐｐｌｉｃａｔｉｏｎｏｆｔｈｅＱｕＥＣｈＥＲＳｍｅｔｈｏｄｏｌｏｇｙｉｎｔｈｅｄｅｔｅｒｍｉ

ｎａｔｉｏｎｏｆａｎｔｉｂｉｏｔｉｃｓｉｎｆｏｏｄ：Ａｒｅｖｉｅｗ［Ｊ］．ＴｒｅｎｄｓｉｎＡｎａｌｙｔｉ

ｃａｌＣｈｅｍｉｓｔｒｙ，２０１９，１１８：５１７ ５３７．

［２５］ＬＡＧＵＮＡＳＡＬＬＵ?Ｌ，ＳＡＮＺＡＳＥＮＳＩＯＪ，ＭＡＲＴＩＮＥＺＳＯ

ＲＩＡＭＴ．Ｍｏｂｉｌｉｔｙａｎｄｄｉｓｔｒｉｂｕｔｉｏｎｏｆｅｉｇｈｔｆｕｎｇｉｃｉｄｅｓｉｎｓｕｒ

ｆａｃｅ，ｓｋｉｎａｎｄｐｕｌｐｉｎｇｒａｐｅｓ．Ａｎａｐｐｌｉｃａｔｉｏｎｔｏｐｙｒａｃｌｏｓｔｒｏｂｉｎ

ａｎｄｂｏｓｃａｌｉｄ［Ｊ］．ＦｏｏｄＣｏｎｔｒｏｌ，２０１５，５１：８５ ９３．

［２６］黄松，宋安华，陈穗，等．ＱｕＥＣｈＥＲＳ气相色谱 串联质谱法

测定油麦菜中农药多残留的基质效应［Ｊ］．食品安全质量检测

学报，２０１９，１０（１２）：３８６３ ３８６８．
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［１０］ＴＡＶＥＬＬＡＬ，ＡＲＺＯＮＥＡ．Ｉｎｖｅｓｔｉｇａｔｉｏｎｓｏｎｎａｔｕｒａｌｅｎｅｍｉｅｓ

ｏｆ犆狅狉狔狋犺狌犮犺犪犮犻犾犻犪狋犪 （Ｓａｙ）（Ｒｈｙｎｃｈｏｔａ，Ｈｅｔｅｒｏｐｔｅｒａ）［Ｊ］．

Ｒｅｄｉａ，１９８７，７０：４４３ ４５７．

［１１］四川省苗溪茶场茶叶科学研究所．茶脊冠网蝽的主要天敌———

军配盲蝽［Ｊ］．昆虫知识，１９７９，１６（２）：６９ ７２．

［１２］ＮＥＡＬＪＷ，ＨＡＬＤＥＭＡＮＮＲＨ，ＨＥＮＲＹＴＪ．Ｂｉｏｌｏｇｉｃａｌ

ｃｏｎｔｒｏｌｐｏｔｅｎｔｉａｌｏｆａＪａｐａｎｅｓｅｐｌａｎｔｂｕｇ犛狋犲狋犺狅犮狅狀狌狊犼犪狆狅狀犻犮狌狊

（Ｈｅｔｅｒｏｐｔｅｒａ：Ｍｉｒｉｄａｅ），ａｎａｄｖｅｎｔｉｖｅｐｒｅｄａｔｏｒｏｆｔｈｅａｚａｌｅａ

ｌａｃｅｂｕｇ（Ｈｅｔｅｒｏｐｔｅｒａ：Ｔｉｎｇｉｄａｅ）［Ｊ］．ＡｎｎａｌｓｏｆｔｈｅＥｎｔｏｍｏ

ｌｏｇｉｃａｌＳｏｃｉｅｔｙｏｆＡｍｅｒｉｃａ，１９９１，４（３）：２８７ ２９３．

［１３］罗优，肖峰，赵如娜，等．军配盲蝽对五种网蝽捕食作用研究

［Ｊ］．应用昆虫学报，２０２０，５７（２）：４１３ ４２０．

［１４］王凤，詹慧敏，鞠瑞亭．上海地区悬铃木方翅网蝽种群动态及

防治指标［Ｊ］．植物保护，２０１３，３９（４）：１４７ １５０．

［１５］纪锐，辛肇军，娄永根．温度对悬铃木方翅网蝽生长发育、存活

和繁殖的影响［Ｊ］．植物保护学报，２０１１，３８（２）：１５３ １５８．

［１６］覃贵勇，李庆．温度对加州新小绥螨捕食作用影响及高温耐饥

饿能力研究［Ｊ］．西南农业学报，２０１３，２６（３）：１０３４ １０３７．

［１７］陈洪凡，黄寿山，张玉烛，等．稻螟赤眼蜂对二化螟和台湾稻螟

的控制潜能评价［Ｊ］．应用生态学报，２０１０，２１（３）：７４３ ７４８．

［１８］赵晨晨，马超，张燕，等．交配对广聚萤叶甲成虫耐饥与耐热

能力的影响［Ｊ］．环境昆虫学报，２０１７，３９（４）：９０５ ９１１．

［１９］郑许松，何晶晶，徐红星，等．黑肩绿盲蝽耐饥饿能力的研究

［Ｊ］．应用昆虫学报，２０１４，５１（１）：６７ ７２．

［２０］刘爱萍，王俊清，徐林波，等．食虫齿爪盲蝽对枸杞木虱的捕食

作用研究［Ｊ］．植物保护，２００８，３４（４）：８５ ８９．

［２１］莫利锋，郅军锐，陈祥叶．温度对南方小花蝽捕食西花蓟马功能

反应的影响［Ｊ］．中国生物防治学报，２０１３，２９（２）：１８７ １９３．

［２２］朱木菲．中华淡翅盲蝽耐高温机制初步分析［Ｄ］．杭州：浙江

大学，２０１７．
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