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西北春小麦和麦田土壤中１５种常用农药残留的检测
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摘要　为掌握西北春小麦和麦田土壤的农药残留污染状况，在调研和总结分析了西北春小麦的病、虫、草害发生和

防治措施基础上，采集了我国西北地区甘肃、青海、宁夏的９个春小麦产区的小麦籽粒和麦田土壤样品。针对春小

麦病虫草害防治中常用的农药，使用ＨＰＬＣＭＳ／ＭＳ和ＧＣＭＳ方法，测定了吡虫啉、高效氯氰菊酯、辛硫磷、毒死蜱

等４种杀虫剂，三唑酮及其代谢物三唑醇、戊唑醇、多菌灵、三环唑、苯醚甲环唑等６种杀菌剂，精唑禾草灵、苯磺

隆、２，４滴丁酯、炔草酯及其代谢物炔草酸等５种除草剂，共１５种农药及代谢物在小麦籽粒和麦田土壤中的残留

量。通过与小麦中农药残留限量相比较，评价了西北春小麦的食品安全。结果显示，仅在采自甘肃金昌的小麦籽粒

样品中检出了戊唑醇，且未超过最大残留限量，在其他样品中均未检出１５种农药的残留，表明西北春小麦和麦田土

壤的农药安全性均较高。本研究为掌握小麦籽粒的农药残留和麦田土壤的农药污染情况提供了研究数据，为进一

步指导西北春小麦的绿色无公害病虫害防治提供了参考。
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　　春小麦在我国西北地区的甘肃、青海、宁夏、新

疆等省区种植面积较大，是重要的粮食作物。根据

不同地区的气候情况，春小麦播种一般选在３月上

旬至４月上旬，于当年６月中下旬至８月开始收获。

春小麦可受到多种病虫草害的危害，严重影响春小

麦的安全生产［１６］。掌握春小麦主要病虫草害种类

和发生规律，有效进行病虫草害防治，对提高春小麦

的产量和品质具有重要意义。

对小麦的病虫草害，目前主要采用农业防治、物

理防治、化学防治等方法进行防治。其中，化学防治

措施仍被广泛使用。如在小麦生产中，采用毒死蜱

进行地下害虫的防治，采用三唑酮进行锈病和白粉

病的防治，使用２，４滴丁酯进行藜等阔叶杂草的防

治等［７］。农药的使用不可避免地会对小麦及土壤环

境造成污染。为掌握小麦的农药污染情况和食品安

全状况，进行小麦的农药残留检测十分必要。

早期的小麦农药残留研究结果表明，小麦中农

药检出率较高，且有少数样品出现了农药残留超标。

２００３年在江苏省的２１份小麦籽粒样品中，乙酰甲

胺磷等７种有机磷杀虫剂的检出率高达９５．２％，但

是仅在沿海麦区和丘陵麦区的小麦籽粒中有乐果残

留超标，在里下河麦区毒死蜱残留超标［８］。近年来，

随着我国对农药安全合理使用技术相关研究的深入

及推广，小麦农药残留研究结果表明，按照推荐剂量

和安全间隔期在小麦田使用农药，收获的小麦中农

药残留不会超标，甚至检测不出。采用推荐剂量和

１．５倍推荐剂量的１５％双氟磺草胺·氯氟吡氧乙酸

悬乳剂于小麦田施药１次，在收获期的麦粒中均未

检出双氟磺草胺和氯氟吡氧乙酸残留［９］。在采自贵

州、湖北和江苏徐州市的多个小麦样品中，大部分样

品未检出农药残留，并且在检出的样品中农药残留

都没有超标［１０１２］。

目前还未见西北春小麦籽粒和麦田土壤中农药

残留的相关研究。检测并弄清西北春小麦籽粒和麦

田土壤中的农药残留情况，不仅对于掌握西北春小

麦的食品安全和环境安全十分必要，还可以为农药

减施后的食品安全效应评估提供基础研究数据。本

研究在对西北春小麦的病虫害发生和用药情况进行

实地调查和文献总结分析的基础上，针对西北春小

麦生产中防治病虫草害常用的１５种常用农药（高效

氯氰菊酯、吡虫啉、辛硫磷、毒死蜱、三唑酮及其代谢

物三唑醇、戊唑醇、多菌灵、三环唑、苯醚甲环唑、２，

４滴丁酯、苯磺隆、炔草酯及其代谢物炔草酸、精

唑禾草灵），优化建立了小麦籽粒和土壤中农药残留

测定的方法，并利用所建方法对９个西北春小麦主

产区的小麦籽粒和麦田土壤中的农药残留进行测定

分析，研究结果可为掌握西北春小麦主产区的小麦

食品安全状况和土壤环境农药污染情况提供必要的

研究数据。

１　材料与方法

１．１　西北春小麦田病虫草害发生和防治情况的调

查和分析

　　为掌握我国西北春小麦生产中病虫草害发生和

防治情况，确定西北春小麦籽粒和麦田土壤中农药

残留检测的农药品种指标，本研究通过实地调研和

文献查阅，总结分析了西北春小麦生产中的病虫草

害发生情况和化学防治情况。

１．２　春小麦籽粒和麦田土壤中农药残留检测方法

的建立

１．２．１　仪器设备

三重四级杆串联质谱仪（Ａｇｉｌｅｎｔ６４１０Ｂ，美国

Ａｇｉｌｅｎｔ公司）和气相色谱质谱仪（Ａｇｉｌｅｎｔ６８９０Ｎ／

５７９３Ｉ，美国Ａｇｉｌｅｎｔ公司），均配有Ａｇｉｌｅｎｔ化学工

作站。电子天平（ＪＡ２００３Ｂ，上海越平科学仪器有限

公司）；旋涡混合器（ＶＯＲＴＥＸ５，海门市其林贝尔仪

器制造有限公司）；低速台式离心机（ＲＪＴＤＬ４０Ｂ，

无锡市瑞江分析仪器有限公司）；高速离心机（ＨＣ

２５７１，安徽中科中佳科学仪器有限公司）；手掌型离

心机（ＬＸ１００，海门市其林贝尔仪器制造有限公

司）；精密移液器及其他实验室常用仪器设备。

１．２．２　试剂与材料

４种杀虫剂（高效氯氰菊酯、吡虫啉、辛硫磷、毒
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死蜱）、６种杀菌剂（三唑酮及其代谢物三唑醇、戊唑

醇、多菌灵、三环唑、苯醚甲环唑）和５种除草剂（２，４

滴丁酯、苯磺隆、炔草酯及其代谢物炔草酸、精唑禾

草灵）等共１５种农药的标准品购于北京博菲特科技

有限公司，纯度均大于９８％。乙腈（色谱纯）购自美国

Ｆｉｓｈｅｒ公司；甲酸（纯度９８％）与氯化钠（分析纯）购于

北京化学试剂公司；十八烷基键合硅胶吸附剂（Ｃ１８）

购于天津博纳艾杰尔公司。

１．２．３　标准溶液的配制

分别准确称取１５种农药标准品０．０１００ｇ（精

确至０．０１００ｇ），置于１０ｍＬ容量瓶中，利用乙腈溶

解定容，得到１０００ｍｇ／Ｌ的混合标准储备溶液。将

储备液用乙腈逐级稀释配制成一系列的标准工作

液，于－２０℃的冰箱中保存备用。此外，为减少基质

效应影响，本研究均使用基质匹配标准溶液。

１．２．４　样品的提取与净化

准确称取５．０ｇ±０．０２ｇ的春小麦籽粒样品或麦田

土壤样品置于５０ｍＬ离心管中，加入５ｍＬ０．１％甲酸水

和１０ｍＬ乙腈，涡旋５ｍｉｎ，加入３ｇＮａＣｌ，涡旋３ｍｉｎ后将

离心管置于３８００ｒ／ｍｉｎ的转速下离心５ｍｉｎ。取上清

液１ｍＬ放入装有１００ｍｇＣ１８和１５０ｍｇ无水ＭｇＳＯ４的

２ｍＬ离心管中，涡旋１ｍｉｎ，１００００ｒ／ｍｉｎ下高速离心

１ｍｉｎ，将上清液过０．２２μｍ有机系滤膜，分别进行

ＨＰＬＣＭＳ／ＭＳ以及ＧＣＭＳ检测。

１．２．５　仪器检测条件

使用Ａｇｉｌｅｎｔ６４１０Ｂ高效液相色谱三重四级杆

质谱联用仪（ＬＣＭＳ／ＭＳ）对小麦籽粒、麦田土壤中

的吡虫啉、辛硫磷、三唑酮、三唑醇、戊唑醇、多菌灵、

三环唑、苯醚甲环唑、苯磺隆、炔草酯、炔草酸、精

唑禾草灵等１２种农药残留进行定性定量检测。

色谱条件如下：色谱柱为ＺｏｒｂａｘＳＢＣ１８（２．１ｍｍ×

５０ｍｍ，１．８μｍ）美国Ａｇｉｌｅｎｔ公司；柱温为３０℃；采

用８０∶２０（犞／犞）的甲醇∶水（０．１％甲酸）做流动相。

流动相流速为０．２ｍＬ／ｍｉｎ；进样量为５μＬ。质谱

条件如下：电喷雾离子源为 ＥＳＩ；干燥气温度为

３５０℃；气体流速（Ｎ２）为８Ｌ／ｍｉｎ；雾化器压力为

３５ｐｓｉ；毛细管电压为４ｋＶ；扫描方式为正离子模

式。对这１２种农药采用多重反应监测模式（ｍｕｌｔｉ

ｐｌｅｒｅａｃｔｉｏｎｍｏｎｉｔｏｒｉｎｇ，ＭＲＭ）进行分析，各农药

的保留时间、监测离子和监测条件如表１所示。

表１　１２种农药的犔犆犕犛／犕犛检测参数

犜犪犫犾犲１　犘犪狉犪犿犲狋犲狉狊狅犳１２狆犲狊狋犻犮犻犱犲狊犱犲狋犲狉犿犻狀犲犱犫狔犎犘犔犆犕犛／犕犛

农药

Ｐｅｓｔｉｃｉｄｅ

保留时间／ｍｉｎ

Ｒｅｔｅｎｔｉｏｎ

ｔｉｍｅ

定性离子对（犿／狕）

Ｑｕａｌｉｔａｔｉｖｅ

ｉｏｎｐａｉｒ

定量离子对（犿／狕）

Ｑｕａｎｔｉｔａｔｉｖｅ

ｉｏｎｐａｉｒ

碎裂电压／Ｖ

Ｆｒａｇｍｅｎｔｏｒ

ｖｏｌｔａｇｅ

碰撞能／ｅＶ

Ｃｏｌｌｉｓｉｏｎ

ｅｎｅｒｇｙ

吡虫啉ｉｍｉｄａｃｌｏｐｒｉｄ ０．９ ２５６．４／２０９．１２５６．４／１７５．１ ２５６．４／１７５．１ １１０ １０／１０

辛硫磷ｐｈｏｘｉｍ ２．４ ２９９．１／１２９．１２９９．１／９７．１ ２９９．１／１２９．１ １００ １５／１５

多菌灵ｃａｒｂｅｎｄａｚｉｍ ０．８ １９２．２／１６０．１１９２．２／１３２．１ １９２．２／１６０．１ １００ １０／１０

三环唑ｔｒｉｃｙｃｌａｚｏｌｅ １．０ １９０．１／１６３．２１９０．１／１３６．４ １９０．１／１６３．２ １３０ ２５／２５

三唑酮ｔｒｉａｄｉｍｅｆｏｎ １．５ ２９４．１／６９．３ ２９４．１／１９７．２ ２９４．１／６９．３ １３５ ２５／２５

三唑醇ｔｒｉａｄｉｍｅｎｏｌ １．７ ２９６．４／９９．３ ２９６．４／７０．１ ２９６．４／７０．１ １３５ ２５／２５

戊唑醇ｔｅｂｕｃｏｎａｚｏｌｅ ２．１ ３０８．１／７０．１ ３０８．１／１２４．８ ３０８．１／７０．１ １１０ ２０／２０

苯醚甲环唑ｄｉｆｅｎｏｃｏｎａｚｏｌｅ ２．５ ４０６．２／２５１．０４０６．２／３３７．０ ４０６．２／２５１．０ １３０ ３０／１０

炔草酯ｃｌｏｄｉｎａｆｏｐｐｒｏｐａｒｇｙｌ １．９ ３５０．３／２６６．２３５０．３／９１．３ ３５０．３／２６６．２ １００ １０／２５

炔草酸ｃｌｏｄｉｎａｆｏｐ １．５ ３１２．３／２６６．２３１２．３／９１．２ ３１２．３／２６６．２ １２０ １０／１０

精唑禾草灵ｆｅｎｏｘａｐｒｏｐＰｅｔｈｙｌ ３．３ ３６２．５／２８８．３３６２．５／２４４．２ ３６２．５／２８８．３ １１５ １５／１５

苯磺隆ｔｒｉｂｅｎｕｒｏｎｍｅｔｈｙｌ １．２ ３９６．２／１５５．３３９６．２／１８１．１ ３９６．２／１８１．１ １０５ １０／１５

　　对毒死蜱、高效氯氰菊酯和２，４滴丁酯３种农

药的残留采用Ａｇｉｌｅｎｔ６８９０Ｎ／５７９３Ｉ气相色谱质谱

仪（ＧＣＭＳ）进行检测。

ＧＣ条件如下：气相色谱柱选用ＨＰ５石英毛细

管柱（３０ｍ×０．２５ｍｍ，０．２５μｍ）；进样口温度为

２５０℃；检测器温度为２８０℃；采用程序升温分离，初

始温度１２０℃，保持１ｍｉｎ；以３０℃／ｍｉｎ的速率升温

至２２０℃，最后以１０℃／ｍｉｎ的速率升温至３００℃，

保持２ｍｉｎ。载气为高纯氦气，流速１ｍＬ／ｍｉｎ。进

样量为２μＬ，不分流进样；溶剂延迟为４ｍｉｎ。质谱

条件如下：采用电子轰击（ＥＩ）离子源，离子源的温度

为２５０℃。传输线的温度为２５０℃。采用７０ｅＶ能

量碰撞电离。溶剂延迟３ｍｉｎ。四级杆质谱的质量

扫描范围为３５～５５０ａｍｕ。对这３种农药采用选择

离子模式（ｓｅｌｅｃｔｉｏｎｍｏｎｉｔｏｒｉｎｇ，ＳＩＭ）进行分析，检

测条件如表２所示。
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表２　３种农药的犌犆犕犛选择离子监测条件

犜犪犫犾犲２　犕狅狀犻狋狅狉犻狀犵犮狅狀犱犻狋犻狅狀狊犳狅狉犌犆犕犛犪狀犪犾狔狊犻狊狅犳狋犺狉犲犲狆犲狊狋犻犮犻犱犲狊

农药　Ｐｅｓｔｉｃｉｄｅ 保留时间／ｍｉｎ　Ｒｅｔｅｎｔｉｏｎｔｉｍｅ 定性离子（犿／狕）　Ｑｕａｌｉｔａｔｉｖｅｉｏｎ 定量离子（犿／狕）　Ｑｕａｎｔａｔｉｖｅｉｏｎ

毒死蜱ｃｈｌｏｒｐｙｒｉｆｏｓ ６．８３ ３１４，２５８ ３１４

高效氯氰菊酯犫犲狋犪ｃｙｐｅｒｍｅｔｈｒｉｎ １３．０１ １２７，１６３ １６３

２，４滴丁酯２，４Ｄｂｕｔｙｌｅｓｔｅｒ ６．２３ １７５，１８５，１６２ １７５

１．２．６　农药残留检测方法的确证

按照不同农药的响应，分别配制０．００５、０．０２５、

０．０５、０．１、０．５、１ｍｇ／Ｌ（三环唑、吡虫啉、辛硫磷、戊

唑醇、炔草酯、炔草酸、精唑禾草灵、苯磺隆、苯醚

甲环唑、２，４滴丁酯）以及０．０２５、０．０５、０．１、０．５、

１ｍｇ／Ｌ（多菌灵、三唑醇、高效氯氰菊酯、三唑酮、毒

死蜱）基质匹配标准溶液，在上述仪器条件下进行测

定，检测其色谱峰面积，以基质匹配标样进样浓度为

横坐标，峰面积为纵坐标绘制标准曲线图，以考察

１５种供试农药在各基质中的线性相关性。此外，根

据添加回收试验，选择最小添加浓度作为方法的定

量限（ｌｉｍｉｔｏｆｑｕａｎｔｉｆｉｃａｔｉｏｎ，ＬＯＱ）并验证。

在春小麦的麦粒空白和土壤空白基质中，分别

添加１５种供试农药混合标准液，按照０．０１、０．０５、

０．５ｍｇ／ｋｇ共３个添加水平分别进行添加回收试

验，每个浓度设置５个重复，用上述分析方法测定回

收率，以考察所建方法的准确度和精密度。

１．３　麦粒和麦田土壤中１５种农药残留的检测

为掌握我国西北春小麦主产区的小麦籽粒和麦

田土壤的农药残留情况，在甘肃、宁夏、青海等西北

春小麦主产区，共采集了９个地区的９个小麦籽粒

样品和９个麦田土壤样品。采样地点包括甘肃省河

西走廊春小麦主产区：酒泉市肃州区（３９．７５°Ｎ，

９８．５２°Ｅ）、张掖市山丹县（３８．７８°Ｎ，１０１．０８°Ｅ）、武威

市凉州区黄羊镇（３７．９３°Ｎ，１０２．６３°Ｅ）、金昌市永昌

县（３８．２５°Ｎ，１０１．９７°Ｅ）；宁夏回族自治区春小麦主

产区：中卫市海原县（３６．５７°Ｎ，１０５．６５°Ｅ）、中卫市中

宁县（３７．４８°Ｎ，１０５．６７°Ｅ）、吴忠市同心县（３６．９８°

Ｎ，１０５．９２°Ｅ）、固原市隆德县（３５．００°Ｎ，１０６．２８°Ｅ）；

青海省春小麦主产区：海东市民和县（３６．３３°Ｎ，

１０２．８０°Ｅ）。采取随机取样的方式在５个以上的采

样点采集小麦籽粒和土壤样品，在田间试验小区收

获的小麦籽粒，采样量不少于３ｋｇ，将所采的麦粒充

分混匀，用四分法分取１５０ｇ两份，装入封口袋中。

取土的深度为０～１５ｃｍ，每个地区的采样量为３ｋｇ，

将所采集的土壤样品除去杂物，碾碎后过１ｍｍ孔

径分样筛，充分混匀，采用四分法取样约５００ｇ，将其

装入封口袋中，所有样品均贴上标签，并放入－２０℃

冰箱中保存待测。

对采集的９个小麦籽粒样品和９个麦田土壤样

品进行上述１５种农药残留测定。

２　结果与分析

２．１　西北春小麦田的病虫草害发生和防治情况

经过实地调研和文献查阅，基本掌握了西北春

小麦田的病虫草害发生情况。为害西北春小麦的害

虫主要有麦蚜（麦长管蚜犛犻狋狅犫犻狅狀犿犻狊犮犪狀狋犺犻、麦二叉

蚜犛犮犺犻狕犪狆犺犻狊犵狉犪犿犻狀狌犿、禾谷缢管蚜犚犺狅狆犪犾狅狊犻

狆犺狌犿狆犪犱犻）
［１３］、灰翅麦茎蜂犆犲狆犺狌狊犳狌犿犻狆犲狀狀犻狊、吸

浆虫（主要是麦红吸浆虫犛犻狋狅犱犻狆犾狅狊犻狊犿狅狊犲犾犾犪狀犪和

麦黄吸浆虫犆狅狀狋犪狉犻狀犻犪狋狉犻狋犻犮犻）、麦穗夜蛾犃狆犪犿犲犪

狊狅狉犱犲狀狊、东方黏虫犕狔狋犺犻犿狀犪狊犲狆犪狉犪狋犪、麦螨类（主

要有麦叶爪螨犘犲狀狋犺犪犾犲狌狊犿犪犼狅狉和麦岩螨犘犲狋狉狅犫犻犪

犾犪狋犲狀狊）、麦秆蝇犕犲狉狅犿狔狕犪狊犪犾狋犪狋狉犻狓，以及地下害虫

金针虫、蛴螬、蝼蛄等［４，６］。春小麦常见病害主要有

条锈病（病原犘狌犮犮犻狀犻犪狊狋狉犻犻犳狅狉犿犻狊ｆ．ｓｐ．狋狉犻狋犻犮犻）、叶

锈病 （病原 犘狌犮犮犻狀犻犪狋狉犻狋犻犮犻狀犪）、白粉病 （病原

犅犾狌犿犲狉犻犪犵狉犪犿犻狀犻狊ｆ．ｓｐ．狋狉犻狋犻犮犻）、赤霉病（主要病原

犉狌狊犪狉犻狌犿犵狉犪犿犻狀犲犪狉狌犿）、黑穗病（以由 犜犻犾犾犲狋犻犪

犳狅犲狋犻犱犪引起的光腥黑穗病和由犝狊狋犻犾犪犵狅狋狉犻狋犻犮犻引

起的散黑穗病为主）、根腐病（病原犅犻狆狅犾犪狉犻狊狊狅狉狅

犽犻狀犻犪狀犪）、纹枯病（病原犚犺犻狕狅犮狋狅狀犻犪犮犲狉犲犪犾犻狊）、全蚀

病（病原犌犪犲狌犿犪狀狀狅犿狔犮犲狊犵狉犪犿犻狀犻狊ｖａｒ．犵狉犪犿犻狀犻狊、

犌．犵狉犪犿犻狀犻狊ｖａｒ．狋狉犻狋犻犮犻）、禾谷孢囊线虫病（病原

犎犲狋犲狉狅犱犲狉犪犪狏犲狀犪犲）及黄矮病（病原犅犪狉犾犲狔狔犲犾犾狅狑

犱狑犪狉犳狏犻狉狌狊，ＢＹＤＶ）
［４，６］。春小麦田的杂草主要有

野燕麦犃狏犲狀犪犳犪狋狌犪等禾本科杂草和藜犆犺犲狀狅狆狅犱犻

狌犿犪犾犫狌犿等阔叶杂草。

目前，在西北春小麦生产中，化学防治措施仍被

广泛用于病虫草害的防控［７］。对于苗期麦蚜，可在

播种前使用吡虫啉拌种或种衣剂进行种子包衣进行

防治，兼治小麦黄矮病。此外，在麦蚜发生时，常用

高效氯氟氰菊酯、抗蚜威、吡虫啉、吡蚜酮、噻虫嗪与

高效氯氟氰菊酯复配剂、辛硫磷与三唑酮复配剂等
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喷雾防治［３，１４１６］。对灰翅麦茎蜂，可通过秋季深翻，

消灭越冬老熟幼虫，降低其羽化率和危害，也可使用

高效氯氰菊酯、氰戊菊酯、溴氰菊酯、毒死蜱等进行

防治。在防治中应注意统防统治，防止其迁飞［１７］。

对于麦穗夜蛾，可使用拟除虫菊酯类杀虫剂氰戊菊

酯、高效氯氰菊酯进行防治［１４，１７］。对于小麦吸浆虫，

可在预测预报的基础上［１８］，一方面可采用将毒死蜱

颗粒剂、毒死蜱与辛硫磷的复配颗粒剂与干细土充

分搅拌制成毒土后，在麦田撒施毒土防治蛹期小麦

吸浆虫；另一方面，在成虫期可使用高效氯氟氰菊

酯、高效氯氟氰菊酯与吡虫啉复配剂、阿维菌素与吡

虫啉复配剂等喷雾防治［３］。对于东方黏虫，可使用

黑光灯、糖醋液进行物理防治，还可使用溴氰菊酯和

敌百虫进行化学防治。对于麦螨，常用哒螨灵、阿维

菌素、联苯菊酯、螺螨酯等喷雾防治。对地下害虫金

针虫、蛴螬、蝼蛄，可使用辛硫磷、辛硫磷与三唑酮组

成的混配剂进行种子包衣或拌种防治，兼具杀虫、杀

菌活性，或使用辛硫磷颗粒剂拌毒土撒施，也可使用

毒死蜱或辛硫磷灌根防治［１６，１９］。

虽然可通过抗病品种的使用有效降低小麦病害

的发生，但是化学防治仍在小麦病害防治中发挥着

重要作用。对于小麦条锈病，除可通过选用抗锈病

品种，消灭菌源，合理密植，合理施肥等措施进行预

防外，还可使用三唑酮、烯唑醇、丙环唑、粉唑醇等进

行拌种或喷雾防治［３，１４１６，２０２１］。对于白粉病，可通过

选用抗病品种，合理施用氮肥，改善田间通风透光条

件，降低田间湿度，提高植株抗病性等措施进行预

防［２２２３］，也可用三唑酮拌种预防，或用三唑酮、丙环

唑、烯唑醇、腈菌唑等喷雾治理［１６］。小麦赤霉病可

通过使用抗病品种、清除田间带菌残体进行预防，此

外，用多菌灵、戊唑醇、福美双、氰烯菌酯、多菌灵与

三唑酮复配剂等喷雾对此病亦有较好防治效

果［２４２５］。对于小麦黑穗病，可通过选用抗病品种，及

早拔除病穗，防止病菌传播进行预防，也可用苯醚甲

环唑、咯菌腈、戊唑醇等拌种，从根本上预防黑穗病

发生［３］，此外，及时喷洒福美双或三唑酮等进行防

治，也可保证小麦正常生长。对小麦根腐病，主要采

用预防与加强栽培管理相结合进行治理，选择抗性

较好的品种或在播种前利用丙环唑、咯菌腈、多菌灵

与福美双复配剂等进行浸种和种子包衣，预防效果

均较好。对于根腐病，可在发病初期利用丙环唑、多

菌灵、三唑酮等喷雾进行防治，同时及时对地下害虫

进行防治，亦会取得较好防治效果［１５，２６］。小麦黄矮

病只能通过蚜虫传播，可通过防治蚜虫预防黄矮病

的发生［３４，７］。

对小麦田的野燕麦等禾本科杂草，可通过深耕、

适时早播、带肥下种、轮作等措施进行防治，也可通

过喷施精唑禾草灵、炔草酯、禾草灵、野麦畏等除

草剂进行防治［７］。其中，禾草灵是一种高效选择性

内吸除草剂，防治禾本科杂草效果好。随着野麦畏

等除草剂的单一、长期使用，近年来，在春小麦田，双

子叶杂草逐渐发展起来，危害逐年加重。对双子叶

杂草如播娘蒿犇犲狊犮狌狉犪犻狀犻犪狊狅狆犺犻犪、蓄犘狅犾狔犵狅狀狌犿

犪狏犻犮狌犾犪狉犲、藜和芥菜犅狉犪狊狊犻犮犪犼狌狀犮犲犪，可采用２，４滴

丁酯、苯磺隆、溴苯腈等除草剂进行喷雾处理，这是

防除麦田阔叶杂草的有效途径。目前，在春小麦田，

播前对土壤喷洒野麦畏可以防除野燕麦，在苗期喷

施２，４滴丁酯可防除阔叶杂草
［２７］。

２．２　农药残留分析方法的建立和验证

２．２．１　小麦籽粒和土壤样品的农药残留分析方法

农产品的农药残留测定，具有样品基质复杂、干

扰多、农药残留量低的特点，必须进行样品的提取、

净化、浓缩，再使用ＧＣＭＳ或ＬＣＭＳ／ＭＳ等方法

检测［２８２９］。使用１０∶１５的乙腈与水混合溶液作为提

取液，提取小麦籽粒和土壤样品的农药残留后，再使

用１００ｍｇＣ１８与１５０ｍｇＭｇＳＯ４的混合物进行净化

后，可成功测定小麦籽粒和土壤基质中添加的１５种

农药残留，回收率和重复性均较好。

在ＬＣＭＳ／ＭＳ、ＧＣＭＳ的分析条件下，分别测

定空白小麦籽粒样品、添加农药的小麦籽粒样品、空

白土壤样品、添加农药的土壤样品的１５种农药残留

情况。结果表明，在１２种农药的多重离子检测条件

下，样品基质均不干扰农药的检测，多重离子检测条

件对每一种农药的特异性均较好。此外，在ＧＣＭＳ

的选择离子监测条件下，空白样品基质未干扰毒死

蜱等３种农药的检测，ＳＩＭ对每一种农药的特异性

也较好。因此，优化建立的检测小麦籽粒和土壤样

品中１２种农药的ＬＣＭＳ／ＭＳ方法和检测３种农药

的ＧＣＭＳ方法，具有良好的专一性和特异性，样品

基质没有产生干扰，所建相应方法可用于小麦籽粒

和土壤中１５种农药残留检测。

２．２．２　方法的准确度和灵敏度

为验证所建立的农药残留检测方法的准确度和

灵敏度，测定了所建方法的线性范围、定量限、回收
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率和相对标准偏差。结果表明１５种农药在各基质

中的线性相关性良好，决定系数犚２均在０．９９以上。

１５种农药在小麦籽粒中的回收率在７３．９％至

１０７％之间，相对标准偏差（ＲＳＤ）范围为０．３％～

１３．８％；土壤中１５种农药的回收率在７０．１％至

１１５．１％之间，ＲＳＤ范围为１．１％～１５．３％。所建方

法具有良好的准确性和重复性，均满足农药残留测

定试验要求。

２．３　麦粒和麦田土壤实际样品中１５种农药残留的检测

使用建立的ＨＰＬＣＭＳ／ＭＳ和ＧＣＭＳ方法，测

定了１５种农药和代谢物在小麦籽粒和麦田土壤中

的残留量，结果如表３和表４所示。与１５种农药在

我国小麦上的最大残留限量（表３）相比，在采自西北

春小麦主产区的９个小麦籽粒样品中，除了采自甘肃

金昌的麦粒中检出戊唑醇（含量为０．０３７ｍｇ／ｋｇ），且

未超标外，其余样品中１５种农药的残留均为未检

出（低于方法的定量限）（表３）。表明，在西北春麦

主产区的甘肃、宁夏、青海的小麦籽粒中，１５种农

药的残留量均处于较低水平，远小于《食品安全国

家标准 食品中农药最大残留限量》（ＧＢ２７６３－

２０１６）规定的最大残留限量值。这应与在西北春

小麦生产中，因为气候干燥、气温较低，病虫害发

生较轻，农药施用较少有关。可见，西北春小麦的

农药安全性较高。

表３　９个西北春小麦籽粒样品中１５种农药残留的检测结果１
）

犜犪犫犾犲３　犜犺犲狉犲狊犻犱狌犲犱犲狋犲犮狋犻狅狀狉犲狊狌犾狋狊狅犳１５狆犲狊狋犻犮犻犱犲狊犻狀９狊狆狉犻狀犵狑犺犲犪狋犵狉犪犻狀狊犪犿狆犾犲狊犳狉狅犿犖狅狉狋犺狑犲狊狋犆犺犻狀犪

农药

Ｐｅｓｔｉｃｉｄｅ

农药残留／ｍｇ·ｋｇ－１　Ｐｅｓｔｉｃｉｄｅｒｅｓｉｄｕｅ

宁夏回族自治区

ＮｉｎｇｘｉａＨｕｉａｕｔｏｎｏｍｏｕｓｒｅｇｉｏｎ

中卫市

中宁县

Ｚｈｏｎｇｎｉｎｇ

ｃｏｕｎｔｙ，

Ｚｈｏｎｇｗｅｉ

中卫市

海原县

Ｈａｉｙｕａｎ

ｃｏｕｎｔｙ，

Ｚｈｏｎｇｗｅｉ

吴忠市

同心县

Ｔｏｎｇｘｉｎ

ｃｏｕｎｔｙ，

Ｗｕｚｈｏｎｇ

固原市

隆德县

Ｌｏｎｇｄｅ

ｃｏｕｎｔｙ，

Ｇｕｙｕａｎ

甘肃省

Ｇａｎｓｕｐｒｏｖｉｎｃｅ

张掖市

山丹县

Ｓｈａｎｄａｎ

ｃｏｕｎｔｙ，

Ｚｈａｎｇｙｅ

武威市

凉州区

Ｌｉａｎｇｚｈｏｕ

ｄｉｓｔｒｉｃｔ，

Ｗｕｗｅｉ

酒泉市

肃州区

Ｓｕｚｈｏｕ

ｄｉｓｔｒｉｃｔ，

Ｊｉｕｑｕａｎ

金昌市

永昌县

Ｙｏｎｇｃｈａｎｇ

ｃｏｕｎｔｙ，

Ｊｉｎｃｈａｎｇ

青海省

Ｑｉｎｇｈａｉ

ｐｒｏｖｉｎｃｅ

海东市

民和县

Ｍｉｎｈｅ

ｃｏｕｎｔｙ，

Ｈａｉｄｏｎｇ

农药在我

国小麦上

的ＭＲＬ值／

ｍｇ·ｋｇ－１

（ＧＢ２７６３

２０１６）

吡虫啉ｉｍｉｄａｃｌｏｐｒｉｄ ＜０．０１ ＜０．０１ ＜０．０１ ＜０．０１ ＜０．０１ ＜０．０１ ＜０．０１ ＜０．０１ ＜０．０１ ０．０５

辛硫磷ｐｈｏｘｉｍ ＜０．０１ ＜０．０１ ＜０．０１ ＜０．０１ ＜０．０１ ＜０．０１ ＜０．０１ ＜０．０１ ＜０．０１ ０．０５

毒死蜱ｃｈｌｏｒｐｙｒｉｆｏｓ ＜０．０５ ＜０．０５ ＜０．０５ ＜０．０５ ＜０．０５ ＜０．０５ ＜０．０５ ＜０．０５ ＜０．０５ ０．５

高效氯氰菊酯犫犲狋犪ｃｙｐｅｒｍｅｔｈｒｉｎ ＜０．０５ ＜０．０５ ＜０．０５ ＜０．０５ ＜０．０５ ＜０．０５ ＜０．０５ ＜０．０５ ＜０．０５ ０．２
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　１）我国暂无三环唑在小麦上的限量信息，国际食品法典农药残留委员会（ＣｏｄｅｘＣｏｍｍｉｔｔｅｅｏｎＰｅｓｔｉｃｉｄｅＲｅｓｉｄｕｅｓ，ＣＡＣ）确定的临时限量

值为０．０１ｍｇ／ｋｇ。

ＴｈｅＭＲＬｏｆｔｒｉｃｙｃｌａｚｏｌｅｉｎｗｈｅａｔｉｎＣｈｉｎａｄｏｅｓｎｏｔｅｘｉｓｔ．ＴｈｅＣｏｄｅｘＣｏｍｍｉｔｔｅｅｏｎＰｅｓｔｉｃｉｄｅＲｅｓｉｄｕｅｓ（ＣＡＣ）ａｎｎｏｕｎｃｅｓｔｈａｔｔｈｅｔｅｍ

ｐｏｒａｒｙＭＲＬｏｆｔｒｉｃｙｃｌａｚｏｌｅｉｎｗｈｅａｔｉｓ０．０１ｍｇ／ｋｇ．

　　西北春小麦主产区的９个麦田土壤样品中１５

种农药残留量的检测结果如表４所示。结果表明，

采自甘肃、宁夏、青海的９个麦田土壤样品中，１５种

农药均为未检出（低于方法的定量限），说明在西北

春小麦主产区的甘肃、宁夏、青海的麦田土壤中农药

残留水平较低。这应与西北春麦田的病虫草害发生

较轻、农药施用较少有关。另外，虽然在小麦生产

中，除草剂的使用愈来愈多，对土壤的污染风险也有

所增加，但是，本研究在西北春小麦主产区土壤中未

检测出５种常用除草剂的残留，说明西北春小麦主

产区土壤未被这５种除草剂污染。
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表４　９个西北小麦田土壤样品中１５种农药残留的检测结果
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农药
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农药残留／ｍｇ·ｋｇ－１　Ｐｅｓｔｉｃｉｄｅｒｅｓｉｄｕｅ

宁夏回族自治区
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精唑禾草灵ｆｅｎｏｘａｐｒｏｐＰｅｔｈｙｌ ＜０．０１ ＜０．０１ ＜０．０１ ＜０．０１ ＜０．０１ ＜０．０１ ＜０．０１ ＜０．０１ ＜０．０１

苯磺隆ｔｒｉｂｅｎｕｒｏｎｍｅｔｈｙｌ ＜０．０１ ＜０．０１ ＜０．０１ ＜０．０１ ＜０．０１ ＜０．０１ ＜０．０１ ＜０．０１ ＜０．０１

２，４滴丁酯２，４Ｄｂｕｔｙｌｅｓｔｅｒ ＜０．０１ ＜０．０１ ＜０．０１ ＜０．０１ ＜０．０１ ＜０．０１ ＜０．０１ ＜０．０１ ＜０．０１

３　结论与讨论

本研究在调研和总结分析西北春小麦的病虫草

害发生和防治情况基础上，建立了检测小麦籽粒和

麦田土壤中１５种常用农药残留的ＬＣＭＳ／ＭＳ和

ＧＣＭＳ方法，所建方法具有良好的线性、灵敏度和

特异性，方法的准确度和精密度均符合农药残留检

测要求。使用所建方法检测了采自西北春小麦主产

区甘肃、宁夏、青海的９个地区的小麦籽粒和麦田土

壤样品中的１５种常用农药残留，结果表明，仅在采

自甘肃金昌的小麦籽粒样品中检出了戊唑醇，且未

超过最大残留限量，在其他样品中均未检出１５种农

药的残留。由此可见，在西北春小麦和土壤中常用

农药残留水平很低，低于仪器检测限，食品安全性和

环境的农药安全性均较高。在后续评估中，可根据

病虫害的发生和农药使用情况，继续评估小麦和土

壤环境的农药残留，为指导农药的减量安全使用、保

障小麦食品安全、土壤环境安全提供依据。
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菌株液体发酵工艺优化［Ｊ］．中国农业科学，２０１５，４８（１５）：

２９８５ ２９９４．

［１９］方大琳．４株蜡蚧轮枝菌对扶桑绵粉蚧的毒力测定［Ｊ］．福建

林业，２０１８（１）：４２ ４５．
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菌蜡蚧霉毒力的影响［Ｊ］．微生物学报，２０１０，５０（２）：２１１ ２２１．

［２１］黄鹏，余德亿，姚锦爱，等．蜡蚧轮枝菌生物学特性及其与榕
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版），２０１６，４４（１１）：１７２ １７７．
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［Ｊ］．宿州师专学报，２００４（２）：１０６ １０８．

［２３］刘智辉，陈守文，郭志红，等．球孢白僵菌胞外蛋白酶和几丁

质酶活性与对亚洲玉米螟毒力的相关性分析［Ｊ］．华中农业大

学学报，２００５，２４（４）：３６４ ３６８．

［２４］林海萍，魏锦瑜，毛胜凤，等．球孢白僵菌蛋白酶、几丁质酶、脂肪

酶活性与其毒力相关性［Ｊ］．中国生物防治，２００８（３）：２９０ ２９２．
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［１３］张乃芹，于凌春，王明友，等．小麦蚜虫抗药性现状及综合治

理策略［Ｊ］．江西农业学报，２００７，１９（８）：５０ ５２．
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推广，２０１７（４）：３９ ４０．

［１６］孙向春，贾玉娟．酒泉市春小麦复种冬油菜套种饲用甜高粱高

效栽培技术［Ｊ］．中国糖料，２０１８，４０（３）：６３ ６４．

［１７］马麟，侯生英，张贵．青海春小麦主要病虫害的发生与综合防

治［Ｊ］．青海农林科技，２００４（２）：１４ １６．

［１８］武予清，赵文新，蒋月丽，等．小麦红吸浆虫成虫的黄色粘板

监测［Ｊ］．植物保护学报，２００９，３６（４）：３８１ ３８２．

［１９］曹雅忠，李克斌，尹姣．浅析我国地下害虫的发生与防治现状

［Ｍ］．北京：中国农业出版社，２００５：３８９．

［２０］谢水仙，陈万权，陈扬林，等．天水市小麦有害生物综合防治

技术体系［Ｊ］．植物保护学报，１９９５，２２（３）：２５１ ２５５．

［２１］曹世勤，何理，陈杰新，等．平凉市崆峒区小麦条锈菌越冬调

查初报［Ｊ］．中国植保导刊，２０１８，３８（１）：３４ ３６．
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２０１６，４４（６）：１８７ １９０．

［２３］曹世勤，何理，陈杰新，等．２０１６年平凉市崆峒区小麦白粉病

发生特点及防控策略［Ｊ］．甘肃农业科技，２０１７（７）：６４ ６６．

［２４］邵振润，周明国，仇剑波，等．２０１０年小麦赤霉病发生与抗性

调查研究及防控对策［Ｊ］．农药，２０１１，５０（５）：３８５ ３８９．

［２５］钱兰娟，李宝，许永进，等．防治小麦赤霉病的杀菌剂应用情

况分析［Ｊ］．农药科学与管理，２０１９，４０（５）：１８ ２２．

［２６］侯生英．２４％福·醇悬浮种衣剂包衣防治春小麦根腐病［Ｊ］．青
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［４］　金怡，石利利，单正军，等．代森锰锌及其代谢产物在荔枝与土

壤中的残留动态［Ｊ］．农村生态环境，２００５，２１（２）：５８ ６１．

［５］　秦冬梅，徐应明，黄永春，等．代森锰锌及其代谢物乙撑硫脲在马铃

薯和土壤中的残留动态［Ｊ］．环境化学，２００８，２７（３）：３０５ ３０９．

［６］　冯秀琼，李琥，赵秋霞，等．代森锰锌及其代谢物乙撑硫脲在苹

果及土壤中的残留研究［Ｊ］．农药，１９９７，３６（５）：３１ ３３．

［７］　简韬，杨仁斌，杨周宁，等．代森锰锌在辣椒和土壤中的残留动

态［Ｊ］．安徽农业科学，２０１１，３９（２３）：１４１６７ １４１６９．
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ＰｌａｎｔＤｉｓｅａｓｅｓａｎｄＰｅｓｔｓ，２０１１，２（３）：４５ ４８．

［９］　方楠，侯志广，张中北，等．代森锰锌在芦笋和豇豆中的残留消

解动态［Ｊ］．农药，２０１８，５７（２）：１２７ １２９．

［１０］吴振旺，余宏傲，黄金生．代森锰锌在杨梅果实中的残留动态及

安全使用技术研究［Ｊ］．现代农业科技，２００９（２４）：１６９．
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