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摘要: 【目的】明确吡唑醚菌酯在琯溪蜜柚上使用的安全性以及套袋对残留量的影响ꎬ对其残留消解动态

进行研究ꎮ 【方法】通过田间试验ꎬ在蜜柚上进行施药ꎬ设置 ２ 种施药剂量ꎬ分套袋和无套袋 ２ 种处理ꎬ利
用高效液相色谱－串联质谱法进行残留检测ꎮ 【结果】吡唑醚菌酯在 １~５００ μｇ􀅰Ｌ－１浓度范围内线性关系

良好( ｒ２ ＝ ０.９９９３)ꎬ检出限为 ０.７ μｇ􀅰ｋｇ－１ꎮ 在 ２、５０、１０００ μｇ􀅰ｋｇ－１添加水平下ꎬ吡唑醚菌酯的平均回收

率为 ８３.８％~１０５.８％ꎬ相对标准偏差(ＲＳＤ)为 ２.９％~ ９.１％ꎬ该方法能够满足检测要求ꎮ 吡唑醚菌酯在蜜

柚中的残留消解动态符合一级动力学方程ꎬ套袋处理的半衰期(Ｔ１ / ２)为 ５.１０~ ５.２６ ｄꎬ无套袋处理的 Ｔ１ / ２

为 ４.４８~４.７９ ｄꎮ 【结论】吡唑醚菌酯套袋处理的半衰期略长于无套袋处理的半衰期ꎬ但施药后 ６５ ｄ 在蜜柚中均没有检出吡

唑醚菌酯残留ꎮ
关键词: 吡唑醚菌酯ꎻ 高效液相色谱－串联质谱ꎻ 琯溪蜜柚ꎻ 套袋ꎻ 残留
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Ｒｅｓｕｌｔｓ ｓｈｏｗｅｄ ａ ｇｏｏｄ ｌｉｎｅａｒ ｒｅｌａｔｉｏｎｓｈｉｐ ( ｒ２ ＝ ０.９９９３) ｉｎ ｔｈｅ ｃｏｎｃｅｎｔｒａｔｉｏｎ ｒａｎｇｅ ｏｆ １－５００ μｇ􀅰Ｌ－１ ｆｏｒ ｐｙｒａｃｌｏｓｔｒｏｂｉｎꎬ ｔｈｅ ｄｅｔｅｃ￣
ｔｉｏｎ ｌｉｍｉｔ ｏｆ ｐｙｒａｃｌｏｓｔｒｏｂｉｎ ｗａｓ ０.７ μｇ􀅰ｋｇ－１ . Ｗｈｅｎ ｔｈｅ ｓｐｉｋｅｄ ｌｅｖｅｌｓ ｗｅｒｅ ２ꎬ ５０ ａｎｄ １０００ μｇ􀅰ｋｇ－１ꎬ ｔｈｅ ａｖｅｒａｇｅ ｒｅｃｏｖｅｒｙ ｒａｔｅｓ ｏｆ
ｐｙｒａｃｌｏｓｔｒｏｂｉｎ ｖａｒｉｅｄ ｂｅｔｗｅｅｎ ８３.８％ ａｎｄ １０５.８％ꎬ ｗｉｔｈ ｒｅｌａｔｉｖｅ ｓｔａｎｄａｒｄ ｄｅｖｉａｔｉｏｎ (ＲＳＤ) ｒａｎｇｉｎｇ ｆｒｏｍ ２.９％ ｔｏ ９.１％. Ｔｈｅｒｅｆｏｒｅꎬ
ｔｈｅ ｍｅｔｈｏｄ ｍｅｔ ｔｈｅ ｄｅｔｅｃｔｉｏｎ ｒｅｑｕｉｒｅｍｅｎｔ. Ｔｈｅ ｒｅｓｉｄｕａｌ ｄｅｇｒａｄａｔｉｏｎ ｄｙｎａｍｉｃｓ ｏｆ ｐｙｒａｃｌｏｓｔｒｏｂｉｎ ｆｏｌｌｏｗｅｄ ｔｈｅ ｆｉｒｓｔ￣ｏｒｄｅｒ ｋｉｎｅｔｉｃ ｅｑｕａ￣
ｔｉｏｎ. Ｔｈｅ ｈａｌｆ￣ｌｉｆｅ (Ｔ１ / ２) ｏｆ ｐｙｒａｃｌｏｓｔｒｏｂｉｎ ｗａｓ ５.１０－５.２６ ｄ ｉｎ ｔｈｅ ｂａｇｇｉｎｇ ｔｒｅａｔｍｅｎｔꎬ ａｎｄ ４.４８－４.７９ ｄ ｉｎ ｔｈｅ ｎｏ￣ｂａｇｇｉｎｇ. 【Ｃｏｎｃｌｕ￣
ｓｉｏｎ】 Ｔｈｅ ｈａｌｆ￣ｌｉｆｅ (Ｔ１ / ２) ｏｆ ｐｙｒａｃｌｏｓｔｒｏｂｉｎ ｗａｓ ｓｌｉｇｈｔｌｙ ｌｏｎｇｅｒ ｉｎ ｔｈｅ ｂａｇｇｉｎｇ ｔｒｅａｔｍｅｎｔꎬ ｔｈｅ ｒｅｓｉｄｕｅｓ ｏｆ ｐｙｒａｃｌｏｓｔｒｏｂｉｎ ｉｎ Ｃ. ｍａｘｉｍａ
ｗｅｒｅ ａｌｌ ｎｏｔ ｄｅｔｅｃｔｅｄ ａｆｔｅｒ ６５ ｄａｙｓ.
Ｋｅｙ ｗｏｒｄｓ: ｐｙｒａｃｌｏｓｔｒｏｂｉｎꎻ ＨＰＬＣ￣ＭＳ / ＭＳꎻ Ｃｉｔｒｕｓ ｍａｘｉｍａꎻ ｂａｇｇｉｎｇꎻ ｒｅｓｉｄｕｅ

　 　 吡唑醚菌酯是一种新型甲氧基丙烯酸酯类杀

菌剂(由晓和井乐刚ꎬ２０１５)ꎬ因其杀菌谱广、杀菌活

性高、内吸性强(张梅凤和吕秀亭ꎬ２０１２)ꎬ对植物病

害有较好的防治效果(杨丽娟和柏亚罗ꎬ２０１２)ꎮ 琯

溪蜜柚 Ｃｉｔｒｕｓ ｍａｘｉｍａ (Ｂｕｒｍ.) Ｍｅｒｒ. ｃｖ. Ｇｕａｎｘｉｙｏｕ
是福建平和的主要经济作物ꎬ经济效益较高ꎮ 近年

来ꎬ随着蜜柚种植规模的不断扩大及单一化种植ꎬ
蜜柚上的病害发生也日益突出ꎬ影响到蜜柚的品质

生物安全学报 ２０２０ꎬ ２９(３): ２１７－２２１
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和产量ꎮ 吡唑醚菌酯作为蜜柚病害防治的主要农

药品种之一ꎬ被当地果农广泛使用ꎮ
目前对吡唑醚菌酯的检测方法和残留代谢的

研究主要集中在葡萄(李瑞娟等ꎬ２０１０)、杧果(刘艳

萍等ꎬ２０１６)、苹果(兰丰等ꎬ２０１８)、辣椒(高志文

等ꎬ２０１１)、铁皮石斛(许振岚等ꎬ２０１８)、花生(Ｚｈａｎｇ
ｅｔ ａｌ.ꎬ２０１２)、草莓(杨霄鸿等ꎬ２０１８)、香蕉(赵方方

等ꎬ２０１５)等作物上ꎬ对蜜柚等柑橘类水果的研究报

道较少ꎮ 刘军等(２０１４)、李福琴等(２０１７)分别建

立了检测柑橘中吡唑醚菌酯残留量的方法ꎬＬｅｓｕｅｕｒ
ｅｔ ａｌ. (２００８)采用高效液相色谱－质谱联用( ｈｉｇｈ
ｐｅｒｆｏｒｍａｎｃｅ ｌｉｑｕｉｄ ｃｈｒｏｍａｔｏｇｒａｐｈｙ￣ｍａｓｓ ｓｐｅｃｔｒｏｍｅ￣
ｔｒｙꎬ ＨＰＬＣ￣ＭＳ)方法测定柠檬中吡唑醚菌酯等多种

农药残留ꎬ但是当前尚没有吡唑醚菌酯在蜜柚上的

残留检测方法及残留动态相关研究的报道ꎮ
水果套袋因具有减少病虫害 (王建武等ꎬ

２００３)、提高果实品质 (刘建海等ꎬ２００３ꎻ蔺经等ꎬ
２００９)、降低农药残留 (陈合等ꎬ２００６ꎻ刘蕾庆等ꎬ
２０１１)等优点而被广泛推行ꎮ 然而套袋对吡唑醚菌

酯在蜜柚中的残留影响并未见相关报道ꎮ 因此ꎬ本
研究通过试验ꎬ确立高效液相色谱－串联质谱(ｈｉｇｈ
ｐｅｒｆｏｒｍａｎｃｅ ｌｉｑｕｉｄ ｃｈｒｏｍａｔｏｇｒａｐｈｙ￣ｔａｎｄｅｍ ｍａｓｓ ｓｐｅｃ￣
ｔｒｏｍｅｔｒｙꎬ ＨＰＬＣ￣ＭＳ / ＭＳ)快速检测方法ꎬ对吡唑醚

菌酯在蜜柚上的残留动态进行分析ꎬ同时研究套袋

和无套袋 ２ 种处理对蜜柚中吡唑醚菌酯残留量的

影响ꎬ旨在明晰吡唑醚菌酯使用的安全性及套袋对

农药残留及其消解规律的影响ꎬ为果农合理使用农

药及蜜柚产业化发展提供参考依据ꎮ

１　 材料与方法
１.１　 试验材料与仪器设备

供试作物:琯溪蜜柚ꎮ
试验材料:２５０ ｇ􀅰Ｌ－１吡唑醚菌酯乳油ꎻ吡唑醚

菌酯标准品(纯度 ９９.４％ꎬ沈阳化工研究院)ꎻ乙腈、
甲醇、甲酸(均为色谱纯)ꎻ无水 ＭｇＳＯ４、ＮａＣｌ(均为

分析纯)ꎻＮ－丙基乙二胺(ＰＳＡꎬ德国 ＣＮＷ)ꎮ
仪器设备:Ｔ￣１８ ｂａｓｉｃ ＵＬＴＲＡ ＴＵＲＲＡＸ 高速匀

浆机 ( ＩＫＡꎬ德国)ꎻ３￣１８Ｋ 高速离心机 ( Ｓｉｇｍａꎬ德

国)ꎻ ＤＩＯＮＥＸ Ｕｌｔｉｍａｔｅ ３０００￣Ｔｈｅｒｍｏ ＴＳＱ Ｑｕａｎｔｕｍ
Ｕｌｔｒａ ＥＭＲ 高效液相色谱－串联质谱联用仪(Ｔｈｅｒ￣
ｍｏＦｉｓｈｅｒꎬ美国)ꎮ
１.２　 试验设计

田间试验于漳州市平和县小溪镇厝丘村蜜柚

园中进行ꎮ 参照 ＮＹ / Ｔ ７８８—２００４(中华人民共和

国农业部ꎬ２００４)设计田间试验ꎬ试验共设 ４ 个处

理:２ 种施药剂量(表 １)ꎬ施药后设套袋和无套袋 ２
种处理ꎮ 每处理重复 ３ 次ꎬ每个处理选取 ６ 株蜜

柚ꎻ设清水喷雾的无套袋处理为空白对照(ＣＫ)ꎮ

表 １　 吡唑醚菌酯在蜜柚上的施药及套袋处理
Ｔａｂｌｅ １　 Ｓｐｒａｙｉｎｇ ａｎｄ ｂａｇｇｉｎｇ ｔｒｅａｔｍｅｎｔｓ ｏｆ ｐｙｒａｃｌｏｓｔｒｏｂｉｎ ｉｎ Ｃ. ｍａｘｉｍａ 'Ｇｕａｎｘｉ ｍｉｙｏｕ'

处理 Ｔｒｅａｔｍｅｎｔ
施药剂量 Ｓｐｒａｙｉｎｇ ｄｏｓａｇｅ

稀释倍数 / 倍
Ｄｉｌｕｔｉｏｎ ｆａｃｔｏｒ

有效成分
Ａｃｔｉｖｅ ｉｎｇｒｅｄｉｅｎｔ ｃｏｎｔｅｎｔ / (ｍｇ􀅰Ｌ－１)

推荐施药剂量＋套袋处理 Ｒｅｃｏｍｍｅｎｄｅｄ ｄｏｓａｇｅ＋ｂａｇｇｉｎｇ ｔｒｅａｔｍｅｎｔ ２０００ １２５
加倍施药剂量＋套袋处理 Ｄｏｕｂｌｅ ｄｏｓａｇｅ＋ｂａｇｇｉｎｇ ｔｒｅａｔｍｅｎｔ １０００ ２５０
推荐施药剂量＋无套袋处理 Ｒｅｃｏｍｍｅｎｄｅｄ ｄｏｓａｇｅ＋ｎｏ￣ｂａｇｇｉｎｇ ｔｒｅａｔｍｅｎｔ ２０００ １２５
加倍施药剂量＋无套袋处理 Ｄｏｕｂｌｅ ｄｏｓａｇｅ＋ｎｏ￣ｂａｇｇｉｎｇ ｔｒｅａｔｍｅｎｔ １０００ ２５０

　 　 ２０１８ 年 ７ 月 ８ 日ꎬ按常规方法对蜜柚整株进

行均匀喷施农药(此时蜜柚已谢花约 ９０ ｄ)ꎬ采用

１ 次施药多次采样的方法ꎬ施药后 ２ ｄ 内无降雨过

程ꎮ 施药后待蜜柚果实表面的药液完全干燥才进

行套袋处理ꎮ 采样时间分别为施药后约 ２ ｈ(０ ｄꎬ此
时果实表面药液已干)ꎬ１、３、７、１５ 和 ３０ ｄꎻ取距地面

约１.４ ｍ 处树体中部位置ꎬ随机对称各采摘一个果

实ꎮ 采摘的蜜柚封装于塑料袋中ꎬ及时带回实验室

用匀浆机匀浆后分装入洁净容器中冷冻保存ꎬ并进

行检测ꎮ

１.３　 分析方法

１.３.１ 　 提取与净化 　 参考蔡恩兴(２０１７) 建立的

ＱｕＥＣｈＥＲＳ 方法:称取搅碎均匀的蜜柚全果样品 １０
ｇ(精确至 ０.０１ ｇ)于 ５０ ｍＬ 离心管中ꎬ加入 ２０.０ ｍＬ
乙腈、４.０ ｇ 无水 ＭｇＳＯ４ 和 １.０ ｇ ＮａＣｌꎬ用高速匀浆

机匀浆 ２ ｍｉｎꎬ４５００ ｒ􀅰ｍｉｎ－１离心 ５ ｍｉｎꎬ取上清液

２.０ ｍＬ 转移至装有 ０.１０ ｇ ＰＳＡ 和 ０.３０ ｇ 无水ＭｇＳＯ４

离心管中ꎬ涡旋 １ ｍｉｎꎬ过 ０. ２２ μｍ 有机滤膜供

ＨＰＬＣ￣ＭＳ / ＭＳ 检测ꎮ
１.３.２　 检测条件　 色谱柱:Ａｔｌａｎｔｉｓ Ｔ３ Ｃｏｌｕｍｎ(１００
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ｍｍ×２.１ ｍｍ×３ μｍ)ꎻ流动相 Ａ 为 ０.１ ％甲酸水溶

液ꎬ流动相 Ｂ 为甲醇ꎻ流速 ０.２５ ｍＬ􀅰ｍｉｎ－１ꎻ进样量

为 ２ μＬꎻ保留时间为 ６.５５ ｍｉｎꎻ流动相采用梯度洗

脱ꎬ具体见表 ２ꎮ
质谱条件:电喷雾正离子源(ＥＳＩ＋ )ꎻ离子喷雾

电压 ４０００ Ｖꎻ雾化温度 ２７０ ℃ꎻ鞘气(Ｎ２)流速为

３.６２ Ｌ􀅰ｍｉｎ－１ꎬ辅助气(Ｎ２)流速为 ５.３８ Ｌ􀅰ｍｉｎ－１ꎬ
碰撞气(Ａｒ)０.２ Ｐａꎮ

表 ２　 梯度洗脱条件
Ｔａｂｌｅ ２　 Ｇｒａｄｉｅｎｔ ｅｌｕｔｉｏｎ ｃｏｎｄｉｔｉｏｎｓ

时间
Ｔｉｍｅ /
ｍｉｎ

流速
Ｆｌｏｗ /

(ｍＬ􀅰ｍｉｎ－１)

流动相 Ａ:０.１％
甲酸水溶液

Ｅｌｕｅｎｔ Ａ: ０.１％ ｆｏｒｍｉｃ
ａｃｉｄ ｓｏｌｕｔｉｏｎ / ％

流动相 Ｂ:甲醇
Ｅｌｕｅｎｔ Ｂ:
ｍｅｔｈｙｌ

ａｌｃｏｈｏｌ / ％
０.００ ０.２５ ９５ ５
１.００ ０.２５ ９５ ５
３.５０ ０.２５ ５ ９５
８.４９ ０.２５ ５ ９５
８.５０ ０.２５ ９５ ５

１０.００ ０.２５ ９５ ５

２　 结果与分析
２.１　 质谱条件的优化

选择电离(ＥＳＩ＋)模式ꎬ通过定量环进样对吡唑

醚菌酯质谱检测参数进行优化ꎮ 通过全扫描确定

３８８ ｍ􀅰ｚ－１为其母离子ꎬ选择反应监测(ＳＲＭ 模式)
进行二级质谱自动优化ꎬ分析其质谱图及碰撞能

量ꎬ最终确定吡唑醚菌酯的质谱检测参数(表 ３)ꎮ

表 ３　 质谱检测参数
Ｔａｂｌｅ ３　 Ｐａｒａｍｅｔｅｒｓ ｏｆ ｍａｓｓ ｓｐｅｃｔｒｏｍｅｔｒｙ

母离子
Ｐａｒｅｎｔ

ｉｏｎ / (ｍ􀅰ｚ－１)

子离子
Ｄａｕｇｈｔｅｒ

ｉｏｎ / (ｍ􀅰ｚ－１)

碰撞能量
Ｃｏｌｌｉｓｉｏｎ
ｅｎｅｒｇｙ / ｅＶ

３８８ １９４∗ １２
１６３ ２３

　 　 ∗为定量离子ꎮ
　 　 ∗ Ｑｕａｎｔｉｔａｔｉｖｅ ｉｏｎ .

２.２　 线性关系和检出限

前处理采用 ＱｕＥＣｈＥＲＳ 方法ꎬ用提取净化得到

的空白蜜柚基质配制标准工作溶液并进样分析ꎬ以吡

唑醚菌酯色谱图峰面积为纵坐标、对应的质量浓度为

横坐标绘制标准曲线ꎮ 吡唑醚菌酯的标准曲线方程

为 ｙ＝ ６０５３３ｘ＋１４８６７０ꎬ相关系数( ｒ２)为０.９９９３ꎬ表明

在 １ ~ ５００ μｇ􀅰Ｌ－１浓度范围内线性关系良好ꎬ以 ３
和 １０ 倍信噪比计算检出限和定量限ꎬ吡唑醚菌酯的

检出限和定量限分别为 ０.７ 和 ２ μｇ􀅰ｋｇ－１ꎮ 图 １ 为

蜜柚中吡唑醚菌酯的 ＳＲＭ 色谱图ꎮ

图 １　 蜜柚中吡唑醚菌酯的 ＳＲＭ 色谱图
Ｆｉｇ.１　 ＳＲＭ ｃｈｒｏｍａｔｏｇｒａｍ ｏｆ ｐｙｒａｃｌｏｓｔｒｏｂｉｎ ｉｎ

Ｃ. ｍａｘｉｍａ 'Ｇｕａｎｘｉ ｍｉｙｏｕ'

２.３　 添加回收试验

称取蜜柚空白样品进行添加回收试验ꎬ分别

加入 ３ 个水平(２、５０ 和 １０００ μｇ􀅰ｋｇ－１)的吡唑醚

菌酯标准工作溶液ꎬ每个水平重复 ５ 次ꎮ 按上述

方法进行前处理和上机测定ꎬ试验平均回收率为

８３.８％ ~１０５.８％ꎬ相对标准偏差为 ２.９％ ~ ９.１％ꎬ由
此表明ꎬ该方法测定吡唑醚菌酯残留准确度和精密

度均较好ꎬ符合农药残留分析的要求(中华人民共

和国农业部ꎬ２００４)ꎮ
２.４　 残留动态及消解规律

２.４.１　 残留动态 　 对吡唑醚菌酯在蜜柚中的残留

动态进行分析测定(表 ４)ꎬ２ 种施药剂量处理的原

始沉积量存在一定差异ꎬ推荐剂量(２０００ 倍液)处理

在蜜 柚 上 的 原 始 沉 积 量 为 ０. ５６１９ ~ ０. ５９５２
ｍｇ􀅰ｋｇ－１ꎬ而加倍剂量(１０００ 倍液)处理为 １.０７３２ ~
１.１５８６ ｍｇ􀅰ｋｇ－１ꎮ

在施药后 １、３、７、１５ 和 ３０ ｄ 分别进行采样检

测ꎬ套袋处理的消解率分别为 ２７. １％ ~ ２７. ３％、
４５.３％~ ５０. ８％、７１. ８％、９０. １％ ~ ９１. ９％和 ９８. ３％ ~
９８.４％ꎬ而无套袋处理的消解率分别为 １４. ４％ ~
１６.９％、４７. ０％ ~ ５４. １％、７３. ５％ ~ ８０. ０％、 ９１. ２％ ~
９３.６％和９８.８％~９９.０％ꎮ 在同样的施药剂量和采摘

时间下ꎬ套袋处理的消解率略低于无套袋处理(１ ｄ
的结果反过来)ꎬ但在施药后 ３０ ｄꎬ４ 种处理的消解

率均大于 ９８％ꎬ最终趋于一致ꎮ

􀅰９１２􀅰　 第 ３ 期 蔡恩兴: ＨＰＬＣ￣ＭＳ / ＭＳ 法对琯溪蜜柚中吡唑醚菌酯残留的测定及套袋对残留量的影响



 
 

 
 

 
 

 
 

 
 

表 ４　 吡唑醚菌酯在蜜柚中的残留消解动态
Ｔａｂｌｅ ４　 Ｒｅｓｉｄｕａｌ ｄｅｇｒａｄａｔｉｏｎ ｄｙｎａｍｉｃｓ ｏｆ ｐｙｒａｃｌｏｓｔｒｏｂｉｎ ｉｎ Ｃ. ｍａｘｉｍａ 'Ｇｕａｎｘｉ ｍｉｙｏｕ'

施药后天数
Ｔｈｅ ｄａｙ ａｆｔｅｒ
ｓｐｒａｙｉｎｇ / ｄ

Ａ

残留量
Ｒｅｓｉｄｕｅ /

(ｍｇ􀅰ｋｇ－１)

消解率
Ｄｅｃｌｉｎｅ
ｒａｔｅ / ％

Ｂ

残留量
Ｒｅｓｉｄｕｅ /

(ｍｇ􀅰ｋｇ－１)

消解率
Ｄｅｃｌｉｎｅ
ｒａｔｅ / ％

Ｃ

残留量
Ｒｅｓｉｄｕｅ /

(ｍｇ􀅰ｋｇ－１)

消解率
Ｄｅｃｌｉｎｅ
ｒａｔｅ / ％

Ｄ

残留量
Ｒｅｓｉｄｕｅ /

(ｍｇ􀅰ｋｇ－１)

消解率
Ｄｅｃｌｉｎｅ
ｒａｔｅ / ％

０ ０.５９５２ － １.１５８６ － ０.５６１９ － １.０７３２ －
１ ０.４３４１ ２７.１ ０.８４２３ ２７.３ ０.４８１２ １４.４ ０.８９２２ １６.９
３ ０.２９２８ ５０.８ ０.６３３９ ４５.３ ０.２５８１ ５４.１ ０.５６８６ ４７.０
７ ０.１６８１ ７１.８ ０.３２６３ ７１.８ ０.１４８７ ７３.５ ０.２１４２ ８０.０

１５ ０.０５９０ ９０.１ ０.０９４２ ９１.９ ０.０４９２ ９１.２ ０.０６９２ ９３.６
３０ ０.０１０２ ９８.３ ０.０１８９ ９８.４ ０.００６８ ９８.８ ０.０１０３ ９９.０

　 　 Ａ:推荐施药剂量＋套袋处理ꎻＢ:加倍施药剂量＋套袋处理ꎻＣ:推荐施药剂量＋无套袋处理ꎻＤ:加倍施药剂量＋无套袋处理ꎮ
　 　 Ａ: Ｒｅｃｏｍｍｅｎｄｅｄ ｄｏｓａｇｅ＋ｂａｇｇｉｎｇ ｔｒｅａｔｍｅｎｔꎻ Ｂ: Ｄｏｕｂｌｅ ｄｏｓａｇｅ＋ｂａｇｇｉｎｇ ｔｒｅａｔｍｅｎｔꎻ Ｃ: Ｒｅｃｏｍｍｅｎｄｅｄ ｄｏｓａｇｅ＋ｎｏ￣ｂａｇｇｉｎｇ ｔｒｅａｔｍｅｎｔꎻ Ｄ: Ｄｏｕｂｌｅ
ｄｏｓａｇｅ＋ｎｏ￣ｂａｇｇｉｎｇ ｔｒｅａｔｍｅｎｔ.

２.４.２　 消解动态及最终残留　 经过回归分析ꎬ吡唑

醚菌酯的残留消解动态(表 ５)符合一级动力学方

程ꎮ 套袋处理的半衰期(Ｔ１ / ２)为 ５.１０~５.２６ ｄꎬ消解

９９％所需要的时间(Ｔ０.９９)为 ３３.８~３４.９ ｄꎻ无套袋处

理的 Ｔ１ / ２为 ４.４８~４.７９ ｄꎬＴ０.９９为 ２９.７~３１.８ ｄꎮ 相同

施药剂量ꎬ套袋处理的半衰期略长于无套袋的半衰

期ꎮ 吡唑醚菌酯在蜜柚中的 ４ 种处理ꎬ相关系数

( ｒ)在 ０.９９１８~０.９９５７ 之间ꎬ消解系数(ｋ)在 ０.１３１７
~０.１５４６ 之间ꎬ说明吡唑醚菌酯在蜜柚上半衰期相

对较短ꎮ 施药后 ６５ ｄ(此时蜜柚已成熟)测定吡唑

醚菌酯的最终残留量ꎬ结果(表 ５)显示 ４ 种不同处

理均未检出吡唑醚菌酯残留ꎮ

表 ５　 吡唑醚菌酯在蜜柚中的消解动态方程
Ｔａｂｌｅ ５　 Ｄｅｇｒａｄａｔｉｏｎ ｄｙｎａｍｉｃｓ ｅｑｕａｔｉｏｎ ｏｆ ｐｙｒａｃｌｏｓｔｒｏｂｉｎ ｉｎ Ｃ. ｍａｘｉｍａ 'Ｇｕａｎｘｉ ｍｉｙｏｕ'

供试处理
Ｔｒｅａｔｍｅｎｔ

消解动态 Ｄｅｇｒａｄａｔｉｏｎ ｄｙｎａｍｉｃｓ
动力学方程

Ｄｙｎａｍｉｃｓ ｅｑｕａｔｉｏｎ
相关系数( ｒ)

Ｃｏｒｒｅｌａｔｉｏｎ ｃｏｅｆｆｉｃｉｅｎｔ
Ｔ１ / ２ / ｄ Ｔ０.９９ / ｄ

６５ ｄ 后残留量
Ｔｈｅ ｒｅｓｉｄｕｅ ａｆｔｅｒ ６５ ｄａｙｓ /

(μｇ􀅰ｋｇ－１)
Ａ Ｃ＝ ０.４７９７􀅰ｅ－０.１３１７ｔ ０.９９５７ ５.２６ ３４.９ ＮＤ
Ｂ Ｃ＝ ０.９４７６􀅰ｅ－０.１３５９ｔ ０.９９３８ ５.１０ ３３.８ ＮＤ
Ｃ Ｃ＝ ０.４７５０􀅰ｅ－０.１４４７ｔ ０.９９５５ ４.７９ ３１.８ ＮＤ
Ｄ Ｃ＝ ０.８８４０􀅰ｅ－０.１５４６ｔ ０.９９１８ ４.４８ ２９.７ ＮＤ

　 　 “ＮＤ”:未检出ꎻ 检出限:０.７ μｇ􀅰ｋｇ－１ꎮ Ａ:推荐施药剂量＋套袋处理ꎻＢ:加倍施药剂量＋套袋处理ꎻＣ:推荐施药剂量＋无套袋处理ꎻＤ:加
倍施药剂量＋无套袋处理ꎮ
　 　 " ＮＤ" : Ｎｏｔ ｄｅｔｅｃｔｅｄꎻ Ｔｈｅ ｌｉｍｉｔ ｏｆ ｄｅｔｅｃｔｉｏｎ: ０.７ μｇ􀅰ｋｇ－１ . Ａ: Ｒｅｃｏｍｍｅｎｄｅｄ ｄｏｓａｇｅ＋ｂａｇｇｉｎｇ ｔｒｅａｔｍｅｎｔꎻ Ｂ: Ｄｏｕｂｌｅ ｄｏｓａｇｅ＋ｂａｇｇｉｎｇ ｔｒｅａｔｍｅｎｔꎻ
Ｃ: Ｒｅｃｏｍｍｅｎｄｅｄ ｄｏｓａｇｅ＋ｎｏ￣ｂａｇｇｉｎｇ ｔｒｅａｔｍｅｎｔꎻ Ｄ: Ｄｏｕｂｌｅ ｄｏｓａｇｅ＋ｎｏ￣ｂａｇｇｉｎｇ ｔｒｅａｔｍｅｎｔ.

３　 讨论
本试验建立了高效液相色谱－串联质谱测定蜜

柚中吡唑醚菌酯残留量分析方法ꎬ其中样品前处理

采用 ＱｕＥＣｈＥＲＳ 方法ꎬ同时优化了 ＨＰＬＣ￣ＭＳ / ＭＳ
的相关参数ꎮ 该分析方法操作简单ꎬ灵敏度较高ꎬ
检出限为 ０.７ μｇ􀅰ｋｇ－１ꎬ定量限为 ２ μｇ􀅰ｋｇ－１ꎬ添加

回收率为 ８３.８％~１０５.８％ꎬ相对标准偏差为 ２.９％ ~
９.１％ꎬ适用于蜜柚中吡唑醚菌酯的残留测定ꎮ

吡唑醚菌酯在蜜柚中的残留消解动态符合一

级动力学方程ꎬ套袋处理的消解半衰期为 ５. １０ ~
５.２６ ｄꎬ无套袋处理的消解半衰期为 ４.４８ ~ ４.７９ ｄꎻ
相同施药剂量下ꎬ套袋处理的半衰期略长于无套袋

的半衰期ꎬ这可能与套袋后可以减少果实受外界环

境影响有关ꎬ如光照、雨淋等(王建武等ꎬ２００３)ꎬ减
缓农药的残留消解ꎮ 吡唑醚菌酯在葡萄(李瑞娟

等ꎬ２０１０)、辣椒(高志文等ꎬ２０１１)、草莓(杨霄鸿

等ꎬ２０１８)和杧果(刘艳萍等ꎬ２０１６)植株中的残留消

解半衰期分别为 ２.９~４.７、３.７~３.８、５.２ ~ １０.８ 和 ８.０
~１１.０ ｄꎬ而在苹果(兰丰等ꎬ２０１８)、香蕉(赵方方

等ꎬ２０１５)和铁皮石斛(许振岚等ꎬ２０１８)中的消解半

衰期则较长ꎬ分别为 １３.５ ~ ２３.６、１６.７ ~ １７.２ 和 ３８.１
ｄꎬ这说明在不同植株间吡唑醚菌酯残留消解存在

差异ꎬ上述植株除铁皮石斛外ꎬ其他消解半衰期均

小于 ３０ ｄꎮ
ＧＢ ２７６３—２０１９«食品安全国家标准 食品中农

药最大残留限量» (中华人民共和国国家卫生健康

委员会等ꎬ２０１９)规定吡唑醚菌酯在蜜柚上的最大
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残留 限 量 ( ｍａｘｉｍｕｍ ｒｅｓｉｄｕｅ ｌｉｍｉｔꎬ ＭＲＬ ) 为 ２
ｍｇ􀅰ｋｇ－１ꎬ按照这个 ＭＲＬ 计算ꎬ吡唑醚菌酯在蜜柚

上的使用无安全间隔期问题ꎮ 本研究的套袋方式

与其他研究有所不同ꎬ已有的研究(陈合等ꎬ２００６ꎻ
刘建海等ꎬ２００３ꎻ 刘蕾庆等ꎬ２０１２)采用先套袋再多

次施药ꎬ本研究结合当地蜜柚病虫害防治方式ꎬ采
用 １ 次施药多次采样检测的方法ꎮ 先充分施药再

进行套袋ꎬ不仅可以加快蜜柚果实转色上市ꎬ还可

以减少农药的使用ꎬ确保吡唑醚菌酯在蜜柚上使用

具有安全性ꎮ
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