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摘要 连续2a的消解动态表明,2.5%溴氰菊酯乳油和2.5%高效氯氟氰菊酯乳油在香料烟叶中的降解符

合一级动力学消解模式,其半衰期分别为5.28~5.73d和7.05~8.98d,施药后30d残留量分别在0.0128
mg/kg和0.3582mg/kg以下,降解率达95%以上。最终残留试验表明,2.5%溴氰菊酯乳油和2.5%高效氯氟

氰菊酯乳油按其推荐剂量分别作2次和3次2种施药处理,采收间隔期15d后,香料烟中的最终残留量分别低

于0.3078mg/kg和0.7621mg/kg,均 低 于 溴 氰 菊 酯 和 高 效 氯 氟 氰 菊 酯 在 烟 草 中 的 最 大 残 留 限 量

(MRL值)。
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  拟除虫菊酯杀虫剂属神经轴突部位传导抑制

剂,同时具有驱避、击倒和毒杀3种不同的作用[1]。
菊酯类农药中,溴氰菊酯(deltamethrin)和高效氯氟

氰菊酯(lambda-cyhalothrin)是目前杀虫活性较高

的拟除虫菊酯类农药,2种农药在农业生产中被广

泛应用于杀灭各种害虫[2]。在保山香料烟生产中,
溴氰菊酯是防治烟蚜的常用农药之一;高效氯氟氰

菊酯是防治烟青虫的常用农药之一。目前,拟除虫

菊酯的残留分析主要应用于食品、茶叶、药材等基

质[3-9],测定香料烟中溴氰菊酯和高效氯氟氰菊酯的

文献报道较少[10-17]。笔者对保山香料烟区的常规使

用农药2.5%溴氰菊酯乳油和2.5%高效氯氟氰菊

酯水乳剂的残留进行研究,并建立溴氰菊酯和高效

氯氟氰菊酯农药在香料烟中的检测方法。

1 材料与方法

1.1 田间试验设计

1)试验地点和药剂。试验地点为云南省保山市

昌宁县卡斯乡香料烟种植基地。香料烟品种为克撒

锡巴斯玛(XanthiBasma),1990年从希腊引入,属
芳香型巴斯玛类品种,是云南保山香料烟主栽品

种[1];土壤为壤土,肥力中等,按当地优质烟叶生产

规范进行田间管理。试验药剂为2.5%溴氰菊酯乳

油(敌杀死),德国拜耳公司生产;2.5%高效氯氟氰

菊酯乳油(功夫),先正达公司生产。

2)试验设计。试验参照文献[18],于2009年和

2010年连续2a在云南省保山市昌宁县卡斯乡的香

料烟种植基地进行溴氰菊酯和高效氯氟氰菊酯的消

解动态试验和最终残留试验。试验设空白对照区、
高剂量试验区、低剂量试验区和消解动态试验区。

①残留消解动态试验。在有代表性的香料烟地

设置试验小区共9个,每个小区面积为30m2,在香

料烟生长旺季施药。分别用2.5%溴氰菊酯乳油的

有效含量30g/hm2(商品量1200mL/hm2)剂量和

2.5%高效氯氟氰菊酯乳油的有效含量15g/hm2

(商品量600mL/hm2)剂量,按750kg/hm2兑水对

烟株进行喷雾1次处理,设置空白对照区,3次重

复。分别于施药前、施药后2h和1、3、5、7、14、21、

30、45d采集烟叶样品。

②最终残留试验。在有代表性的香料烟地设置

试验小区共30个,每小区面积为30m2。在香料烟

生长旺季施药,喷药2~3次,施药间隔期为7d,其
中,2.5%溴氰菊酯乳油为有效含量15g/hm2(商品

量600mL/hm2)剂量(推荐剂量)和有效含量30
g/hm2 (商品量1200mL/hm2)剂量(推荐剂量的

2倍);2.5%高效氯氟氰菊酯乳油为有效含量7.5
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g/hm2(商品量300mL/hm2)剂量(推荐剂量)和有

效含量15g/hm2(商品量600mL/hm2)剂量(推荐

剂量的2倍)。分别按750kg/hm2兑水对烟株进行

喷雾处理,每个处理3次重复。设置空白对照区。
于末次施药后5、10、15d采集烟叶样品。

3)田间样品采集及制备。按试验设计方案在指

定时间取样。每小区随机采取不低于60片烟叶,四
分法缩分,切碎(大小1cm2左右),混匀后取200~
500g,-20℃低温保存。
1.2 残留检测

1)仪器设备与试剂。TRACE气相色谱仪,配
置ECD;色谱柱:TR-5MS30.0m×0.32mm×
0.25μm;RE200旋转蒸发仪,IBBY 公司;AE163
电子天平(感量:0.0001g)和AE166电子天平(感
量:0.01g),瑞士 Mettler公司;SY-360超声波提取

器,上海宁商超声仪器有限公司,其他仪器为实验室

常用仪器。丙酮、石油醚、甲苯等,均为分析纯,天津

市北方化玻购销中心,经全玻璃仪器重蒸处理;无水

硫酸钠、弗罗里硅土、活性炭(农残级,美国Tedia公

司);质量浓度为100μg/mL溴氰菊酯和高效氯氟

氰菊酯标准品,纯度99.99%,农业部环境保护科研

所制。

2)样品前处理与分析。①样品提取。用捣碎机

将于-20℃低温保存的大小为1cm2的香料烟碎片

捣碎成鲜烟叶,保存于-20℃低温下备用。称取香

料烟叶10g,置于250mL具塞三角瓶中,加40mL
石油醚∶丙酮(V/V=9∶1)混合液,再加入10g无

水硫酸钠摇匀,超声提取20min,滤纸过滤,将过滤

液旋转蒸发浓缩至1mL左右,加入5mL石油醚溶

解残余物,待净化。②样品净化。取166.7mg/mL
硅胶固相小柱,用5mL丙酮溶剂活化小柱后,用

5mL石油醚溶剂使小柱失活,当溶剂液面到达柱吸

附层表面时,将样品倒入柱中,用150mL浓缩瓶收

集洗脱 液,用 5 mL×3 石 油 醚 ∶ 甲 苯(V/V=
65∶35)溶液洗脱,收集的洗脱液用旋转蒸发器将溶

液浓缩至近干,用石油醚∶甲苯(V/V =65∶35)混
合溶液定容至5mL,0.2μm 滤膜过滤,待测定。

③样品检测。采用气相色谱检测,色谱条件为:柱室

温度:180℃保持10min后,以8℃/min升温至

250℃,保持15min;进样口温度:250℃;检测器温

度:320℃;载气为氮气,恒压137.9kPa,分流比

1∶10;尾吹气50mL/min;进样量1μL;溴氰菊酯

的相对保留时间为19.667min;高效氯氟氰菊酯的

相对保留时间为9.808min。

2 结果与分析

2.1 方法的灵敏度、准确度和精密度

取质量浓度为100μg/mL溴氰菊酯和高效氯

氟氰菊酯标准品储备液用正己烷分别配制成5、1、

0.5、0.1、0.02μg/mL的标准液,通过以上气相色

谱条件进行色谱分析(图1),以溴氰菊酯和高效氯

氟氰菊酯的峰面积(Y)和进样量(X,μg/mL)作标准

曲线,其线性方程分别为Y=29603X-673.3和

Y=22869X+390.3,相关系数分别为0.9978和

0.9990。

图1 溴氰菊酯和高效氯氟氰菊酯标准样品色谱图

Fig.1 Standardchromatogramchartof

deltamethrinandlambda-cyhalothrin

  在该气相条件下,溴氰菊酯和高效氯氟氰菊酯

最小检出量为10-11g;最低检出质量分数0.01
mg/kg。由表1可知,当添加量为0.5~8.0mg/kg
时,本试验方法的溴氰菊酯和高效氯氟氰菊酯回收

率平均值分别为82.96%~107.57%和90.89%~
93.36%,变 异 系 数 分 别 为4.35%~7.57% 和

1.61%~2.95%,准确度和精密度均较高,符合残留

分析要求,可以进行溴氰菊酯和高效氯氟氰菊酯的

残留定量分析。
2.2 香料烟中溴氰菊酯和高效氯氟氰菊酯乳油的

消解动态

  施用2.5%溴氰菊酯有效含量30g/hm2(商品量

1200mL/hm2)1次施药处理时,2009年和2010年烟

叶上的原始沉积量分别为1.0453mg/kg、0.5767
mg/kg;降解动态方程分别为C=1.1053e-0.12095t和

C=0.5075e-0.1312t;相关系数分别为R=-0.9207

96
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表1 溴氰菊酯和高效氯氟氰菊酯添加回收率试验

Table1 Resultsofmethodrecoveryof

deltamethrinandlambda-cyhalothrin(n=6)

样品

Sample

添加量/(mg/kg)
Append
density

平均回
收率/%
Recovery

变异系数/%
Variation
coefficient

溴氰菊酯鲜烟叶

Freshtobaccoleaf
ofdeltamethrin

0.5 97.23 7.57
2.0 107.57 6.66
8.0 82.96 4.35

高效氯氟氰菊酯鲜烟叶

Freshtobaccoleaf
oflambda-cyhalothrin

0.5 93.36 2.95
2.0 91.27 1.65
8.0 90.89 1.61

图2 2.5%溴氰菊酯乳油在香料烟中残留消解动态曲线

Fig.2 Residuedegradationdynamicscurve
ofdeltamethrininorientaltobacco

和R=-0.9722;半衰期分别为t1/2=5.73d和

t1/2=5.28d,施药后30d残留量在0.0128mg/kg
以下,降解率达95%以上,在香料烟上属易降解农

药。2a的数据均显示,溴氰菊酯在香料烟上的消解

前期较快,后期较慢(图2),消解规律符合一级动力

学模式。
施用2.5%高效氯氟氰菊酯有效含量15g/hm2

(商品量600mL/hm2),1次施药处理时,2009年和

2010年烟叶上的原始沉积量分别为2.4228mg/kg、

1.9985 mg/kg;降 解 动 态 方 程 分 别 为 C =
2.8748e-0.0772t和C=2.2777e-0.0983t;相关系数分

别为R=-0.8046和R=-0.9211;半衰期分别

为t1/2=8.98d和t1/2=7.05d;施药后30d残留量

在0.3582mg/kg以下,降解率达95%以上,在香料

烟上属易降解农药。2a的数据均显示,高效氯氟氰

菊酯在香料烟上的消解前期较快,后期较慢(图3),
消解规律符合一级动力学模式。

图3 2.5%高效氯氟氰菊酯乳油

在香料烟中残留消解动态曲线

Fig.3 Residuedegradationdynamicscurve
lambda-cyhalothrininorientaltobacco

2.3 香料烟中溴氰菊酯乳油和高效氯氟氰菊酯乳

油的最终残留

  从表2可知,2009和2010年的2a中,2.5%溴

氰菊 酯 乳 油 按 其 推 荐 有 效 含 量 的2倍 用 量30
g/hm2(商品量1200mL/hm2)作2次和3次2种

施药处理,采收间隔期10d后,香料烟中的最终残留

量为0.0728~0.9208mg/kg;15d后,香料烟中的最

终残留量为0.0586~0.4703mg/kg。采收间隔期、施
药剂量和施药次数对最终残留量的影响不明显。

表2 溴氰菊酯乳油在香料烟上最终残留量1)

Table2 Residueofdeltamethrininorientaltobacco

样品

Sample
施药量

Applyingconcentration
施药次数

Applyingtimes

不同施药天数的残留量/(mg/kg)
Residuesofdifferentdaysfromsprayingtoharvesting

5d 10d 15d

2009年鲜烟样

Freshtobaccosamplesin2009

15g/hm2
(600mL/hm2)

2 0.8551 0.3964 0.1408
3 1.3501 0.7919 0.3078

30g/hm2
(1200mL/hm2)

2 1.8227 0.8554 0.2329
3 1.1232 0.9208 0.4703

2010年鲜烟样

Freshtobaccosamplesin2010

15g/hm2
(600mL/hm2)

2 0.1090 0.0742 0.0727
3 0.1449 0.0744 <0.0100

30g/hm2
(1200mL/hm2)

2 0.1133 0.0728 0.0628
3 0.2108 0.0837 0.0586

 1)表中括号内为商品用量,下同。Indicatesthedosageofgoodsinbrackets,thesameasbelow.

  从表3可知,2009和2010年的2a中,2.5%高

效氯氟氰菊酯乳油按其推荐有效含量的2倍用量

15g/hm2(商品量600mL/hm2)作2次和3次2种

施药处理,采收间隔期10d后,香料烟中的最终残

07



 第1期 杨韶松 等:香料烟中2种菊酯农药的残留降解动态研究  

留量为0.1272~1.1402mg/kg;15d后,香料烟中

的最终残留量为0.0466~1.0067mg/kg。采收间

隔期、施药剂量和施药次数对最终残留量的影响不

明显。
表3 高效氯氟氰菊酯乳油在香料烟上最终残留量

Table3 Residueoflambda-cyhalothrininorientaltobacco

样品

Sample
施药量

Applyingconcentration
施药次数

Applyingtimes

不同施药天数的残留量/(mg/kg)
Residuesofdifferentdaysfromsprayingtoharvesting

5d 10d 15d

2009年鲜烟样

Freshtobaccosamplesin2009

15g/hm2
(600mL/hm2)

2 0.7624 0.6910 0.7621
3 1.2568 0.7159 0.4161

30g/hm2
(1200mL/hm2)

2 2.1211 1.0309 0.9973
3 2.3448 1.1402 1.0067

2010年鲜烟样

Freshtobaccosamplesin2010

15g/hm2
(600mL/hm2)

2 0.2910 0.0400 0.2388
3 0.5112 0.1534 0.1202

30g/hm2
(1200mL/hm2)

2 0.3328 0.1272 0.0466
3 0.7426 0.2012 0.0862

  溴氰菊酯在国内没有规定烟草中的最大残留量

限量(MRL值),参考国外溴氰菊酯在烟草中的最大

残留限量(MRL值)为0.5mg/kg[16],以该药剂推

荐的高剂量和2倍剂量施药,15d后烟草中溴氰菊

酯残留量低于该值。氯氟氰菊酯在干烟叶中的最大

残留限量(MRL值)为5mg/kg[19],以该药剂推荐

剂量的2倍剂量施药后,烟草中的残留量低于该值。
香料烟中溴氰菊酯和高效氯氟氰菊酯残留量与使用

浓度和施药次数无明显相关性,随着施药浓度和施

药次数的增加,溴氰菊酯和高效氯氟氰菊酯残留量

无显著累积性。

3 讨 论

试验结果表明,2.5%溴氰菊酯乳油和2.5%高

效氯氟氰菊酯乳油在香料烟上以商品用量2倍的剂

量施用后15d采收,检测到的残留量均低于相对应

的烟草残留限量。根据这一结果,可以在香料烟的

生产过程中控制2.5%溴氰菊酯和2.5%高效氯氟

氰菊酯的使用时间达到控制溴氰菊酯和高效氯氟氰

菊酯在香料烟产品中的残留。香料烟中成分复杂,
干扰物质较多,蔬菜、水果中的提取方法不能完全适

用于烟草,本文的方法克服了香料烟中其他杂质的

影响,能够很好地提取香料烟中的溴氰菊酯和高效

氯氟氰菊酯,回收率高、重复性好、操作简单,在烟草

样品中和杂质峰分离较好,相互不干扰,适合在香料

烟中溴氰菊酯和高效氯氟氰菊酯的残留分析;和别

的分析方法相比较,可作为云南省保山香料烟公司

香料烟产品中溴氰菊酯和高效氯氟氰菊酯的残留检

测方法。在检测方法上,笔者使用的是气相色谱分

析方法检测,因此,对被检测样品净化要求较高,不
适合于现场快速检测,在快速检测上有待进一步

完善。农药残留监控系统的建立,有利于提高保

山香料烟的烟叶质量,保证烟叶的安全性,有利于

增加保山香料烟在国际市场上的份额、增强其影

响力和美誉度。
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Dynamicsofresiduesanddegradation
oftwochrysanthemumesterpesticidesinorientaltabacco
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Abstract Resultsoftwocontinuousyearsonthedynamicsofresiduesanddegradationshowedthat
thedegradationof2.5%deltamethrinECand2.5%lambda-cyhalothrinECfittedwithleveldynamics
degradationmodelwiththehalf-lifeperiodrangedfrom5.28to5.73daysand7.05to8.98days,respec-
tively.30daysafterspraying,theamountofresidueswere0.0128milligramperkilogaramand0.3582
milligramperkilogaram.Therateofdegradationreachedhigherthan95%.Theresiduesexperiment
showedthatwhen2.5%deltamethrinECand2.5%lambda-cyhalothrinEC,2timesand3timestreat-
ments,after15daysintervalofrevoverywasrecommended,theresiduesinorientaltobaccowerelower
than0.3078milligramperkilogramand0.7621milligramperkilogaram,whichlower0.5milligram
perkilogaramand5milligramperkilogaramthatthemaximumresidueslimitofdeltamethrinandlamb-
da-cyhalothrinintobacco.

Keywords orientaltobacco;deltamethrin;lambda-cyhalothrin;pesticide;residual;degradation
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