
摘 要：在河北、浙江两地同时进行了锐劲特在水稻上的残留动态试验。结果表明，锐劲特在稻田水和植株中的半衰期

为３—４ｄ，在土壤中的半衰期为１５ｄ，施用为建议剂量１倍量的２５％锐劲特悬浮剂拌种，收获后糙米、稻壳中锐劲特原
体及４种代谢物残留量均未超过最高残留限量。
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研究员，现为农药环境毒理学在职博士生。

锐劲特 （ｆｉｐｒｏｎｉｌ），又名氟虫腈，化学名称：（±）
５－氨基－１－（２，６－二氯－α，α，α－三氟－β－甲苯
基－）－４－三氟甲基－亚硫酰基吡唑 －３－碳化腈，
是法国罗纳普朗克公司开发的一种苯基吡唑类新型

杀虫剂，主要用于防治水稻、蔬菜、果树、棉花、甘蔗及

玉米等作物上的害虫，近几年在我国的推广使用，以

其药效良好、用药量低、残效长而受到欢迎〖１〗牞并开始
用该药控制苍蝇、蚊子等卫生害虫。为确保锐劲特的

安全使用，防止污染生态环境，保障人畜安全，提供农

药登记的科学依据，我们在确立残留量分析方法的基

础上，于１９９８年在杭州和石家庄进行了该农药在水
稻上残留动态试验研究。

１ 材料与方法

１．１供试农药
２５％锐劲特悬浮剂，法国罗纳普朗克公司提供，

有效成分ｆｉｐｒｏｎｉｌ含量为２５０ｇ·Ｌ－１。
１．２供试作物

水稻。

１．３田间试验设计
１．３．１最终残留试验

按标准剂量１．６ｇ（有效成分）·ｋｇ－１种子和加倍
剂量３．２ｇ（有效成分）·ｋｇ－１种子拌种，将所需农药
液与种子反复摇匀后即可播种。收获时分别取高、低

剂量及对照区的稻谷（分糙米和稻壳）、植株及土壤样

品检测。

１．３．２消解动态试验
与最终残留试验同时进行，拌种剂量为３．２ｇ（有

效成分）·ｋｇ－１种子。播种后，分别于距播种１、３、６、
１０、１５、２５、５０、９０ｄ取土壤和稻田水样品，同时分出部
分土壤样品，风干后测水分。待秧苗长出约５ｃｍ高时
开始取植株样品，第一次采样测定结果做为原始沉积

量。尔后，取样时间次数同土壤、稻田水采样。

１．４分析方法
１．４．１主要仪器及设备
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表１锐劲特在水稻、土壤及稻田水中的添加回收率
Ｔａｂｌｅ１ Ｒｅｃｏｖｅｒｉｅｓｆｒｏｍｒｉｃｅ牞ｓｏｉｌａｎｄｗａｔｅｒｏｆｐａｄｄｙｆｉｅｌｄｓｆｏｒｔｉｆｉｅｄｗｉｔｈａｄｄｅｄｋｎｏｗｎａｍｏｕｎｔｓｏｆｆｉｐｒｏｎｉｌ

样品
添加浓度 ＦＩＰＲＯＮＩＬ ＭＢ４６５１３ ＭＢ４５９５０ ＭＢ４６１３６ ＲＰＡ２００７６６
／ｍｇ·ｋｇ－１回收率 ／％ 变异系数 ／％ 回收率 ／％ 变异系数 ／％ 回收率 ／％ 变异系数 ／％ 回收率 ／％ 变异系数 ／％ 回收率 ／％ 变异系数 ／％

糙米 ０．０１ ８７．９ ５．０６ ９１．１ ４．４２ ９０．２ ４．５７ ８７．８ ４．０５ ８５．９ ４．２２
０．１０ ９０．４ ５．７１ ８８．７ ３．２５ ９５．０ ４．４１ ９１．７ ４．７５ ８７．１ ４．０５
１．００ ８３．４ ３．２６ ８９．０ ５．５１ ９２．２ ３．０６ ９１．２ ５．８８ ８４．９ ５．２１

植株 ０．０１ ８６．２ ５．１８ ９０．８ ５．７８ ９３．７ ５．５３ ８４．４ ６．９９ ８８．０ ６．０７
０．１０ ８８．９ ８．９０ ９１．１ ６．３０ ９１．５ ３．５６ ８９．４ ５．５８ ８５．４ ５．３６
１．００ ８３．７ ４．５５ ８８．７ ３．７６ ８８．７ ３．４２ ８７．９ ６．５６ ８５．１ ４．８９

土壤 ０．０１ ８８．３ ５．９８ ９４．０ ５．１７ ９２．８ ７．０７ ９１．６ ５．８７ ８９．５ ５．５５
０．１０ ９１．５ ４．８３ ９４．７ ５．０１ ９２．４ ５．１２ ９０．３ ２．１１ ８９．７ ３．９５
１．００ ９０．４ ４．６０ ９６．２ ３．５１ ８９．８ ２．１１ ９０．２ ３．３７ ８４．６ ３．９３

稻田水 ０．０１ ９３．５ ６．７４ ９５．９ ２．８９ ９８．１ ３．３９ ９４．１ ３．９８ ９３．８ ２．９０
０．１０ ９５．７ ２．４７ ９４．６ ２．６９ ９７．０ ３．１８ ９７．７ ４．４８ ９５．１ １．８８
１．００ ９７．２ ３．６５ ９４．０ ２．８０ ９９．２ ４．８１ ９１．５ １．８６ ９０．３ ２．４９

气相色谱仪：ＨＰ５８９０Ａ型（ＥＣＤ检测器）；粮食粉
碎机；脱谷机；振荡器；旋转蒸发器。

１．４．２主要试剂
乙腈、丙酮、甲醇、甲苯、二氯甲烷、乙酸乙酯，均

为分析纯。助滤剂 Ｃｅｌｉｔｅ５４５、活性炭、中性氧化铝
（８０－１００目）。锐劲特亲体及代谢物标准品 （亲体、

ＭＢ４６５１３、ＭＢ４５９５０、ＭＢ４６１３６、ＲＰＡ２００７６６），由法国
罗纳普朗克公司提供。

１．４．３分析步骤犤２、３犦

１．４．３．１样品提取和净化
稻田水：量取过滤后的稻田水样品２５０ｍＬ置于

分液漏斗中，用二氯甲烷（５０ｍＬ、３０ｍＬ）萃取二次，合
并萃取液，用旋转蒸发器蒸发近干，用乙酸乙酯溶解

残存物并定容至１０ｍＬ待测。
土壤：称样３０ｇ于２５０ｍＬ三角烧瓶中，用１００ｍＬ

混合溶剂犤丙酮∶水（６５∶３５）ｖ／ｖ犦浸泡过夜，振荡１５
ｍｉｎ，抽滤，浓缩至５０ｍＬ，加１００ｍＬ水，用二氯甲烷
（５０ｍＬ、３０ｍＬ）萃取二次，用旋转蒸发器蒸发近干，用
乙酸乙酯定容至１０ｍＬ待测，另取一份土壤样品风干
测水分，土壤样品的分析结果以干重计。

植株：称取剪碎混匀的样品１０ｇ于２５０ｍＬ三角
烧瓶中，加１００ｍＬ乙腈浸渍过夜，振荡１５ｍｉｎ，抽滤，
蒸干滤液，取一装有２ｇ混合吸附剂 犤活性炭∶中性氧
化铝：助滤剂５４５牗１∶１∶２牘ｖ／ｖ犦的层析柱，先用１０ｍＬ
甲醇，再用１０ｍＬ甲苯预淋，然后用５ｍＬ淋洗剂 犤甲
苯∶乙酸乙酯牗９５∶５牘ｖ／ｖ犦溶解残留物后倾入层析柱，
再用５０ｍＬ淋洗剂分３次洗脱，收集洗脱液，于旋转
蒸发器蒸发至干，用乙酸乙酯定容至１０ｍＬ待测。

糙米：称取１０ｇ粉碎过４０目筛的糙米样品，加
６０ｍＬ乙腈浸渍过夜，超声波振荡１５ｍｉｎ，抽滤，蒸液，

过中性氧化铝（２ｇ）柱，淋洗步骤同前，用于测定亲体
及代谢物。

１．４．３．２气相色谱条件
色谱柱：ＳＥ－３０石英毛细管柱，１２ｍ×０．５３ｍｍ。
进样口及检测器温度：２５０℃，柱温：起始温度

１７０℃，保持２ｍｉｎ，升温速率３℃·ｍｉｎ－１，终温２２０
℃，保持３ｍｉｎ。载气：９９．９９％Ｎ２，流量３０ｍＬ·ｍｉｎ－１，
尾吹４０ｍＬ·ｍｉｎ－１，进样体积：１μＬ。

在上述条件下，锐劲特原体及其代谢物的保留时

间分别为ＭＢ４６５１３：６．２ｍｉｎ；ＭＢ４５９５０：８．７ｍｉｎ；亲
体：９．３ｍｉｎ；ＭＢ４６１３６：１２．４ｍｉｎ；ＲＰＡ２００７６６：１６．６
ｍｉｎ。外标法定量，对几种组分的最小检知量依次为：
９．７×１０－１３ｇ、１．２×１０－１２ｇ、２．１×１０－１２ｇ、４．２×１０－１１

ｇ、１．２×１０－１１ｇ；对植株、糙米中几种组分的实测最低
检出浓度依次为０．００１、０．００１、０．００２、０．００４、０．０１
ｍｇ·ｋｇ－１。
１．４．３．３回收率试验

取对照区样品按上述方法做添加回收率试验，添

加浓度为０．０１、０．１、１ｍｇ·ｋｇ－１，每个浓度做３个平
行试验，试验结果见表１，从试验结果可知，该方法的
准确度和精密度均符合农药残留分析规定。

２ 结果与讨论

２．１消解动态试验结果
２．１．１锐劲特在稻田水中的消解动态犤４犦

河北、浙江两地锐劲特原体在稻田水中的原始沉

积量分别为９０．０μｇ·Ｌ－１、５９．２μｇ·Ｌ－１，用药３ｄ内
降解很快，６ｄ后残留动态趋向平缓，锐劲特在稻田水
中的消解动态曲线见图１。其消解规律遵循指数型降
解规律，其方程及由此方程求得残留半衰期见表２。
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Ｔａｂｌｅ３ Ｅｑｕａｔｉｏｎｏｆｄｉｓｓｉｐａｔｉｏｎｏｆｆｉｐｒｏｎｉｌｉｎｓｏｉｌｓｏｆｐａｄｄｙｆｉｅｌｄｓ

Ｔａｂｌｅ４ Ｄｉｓｓｉｐａｔｉｏｎｏｆｆｉｐｒｏｎｉｌｉｎａｎｄｏｎｌｅａｖｅｓａｎｄｓｔｅｍｓｏｆｒｉｃｅ

时间 ／ｄ ０ １ ３ ６ １０ １５ ２５
河北 残留量 ／ｍｇ·ｋｇ－１１４．４８．２６６．８９４．９２１．８４０．１９７０．０６６

消解率 ／％ ０ ４２．６５２．１６５．８８７．２ ９８．６ ９９．５
浙江 残留量 ／ｍｇ·ｋｇ－１９．４８７．３４５．７９３．１８１．５１０．１１６０．０４２

消解率 ／％ ０ ２２．６３８．９６６．５８４．１ ９８．８ ９９．６

表５ 锐劲特在水稻及土壤中的最终残留量（河北）
Ｔａｂｌｅ５ＦｉｎａｌｒｅｓｉｄｕｅｓｏｆｆｉｐｒｏｎｉｌｉｎｒｉｃｅａｎｄｓｏｉｌｆｒｏｍｔｈｅｔｅｓｔｉｎＨｅｂｅｉ

注：ＮＤ表示未检出牗下同牘。

表６ 锐劲特在水稻及土壤中的最终残留量牗浙江牘
Ｔａｂｌｅ６ Ｆｉｎａｌｒｅｓｉｄｕｅｓｏｆｆｉｐｒｏｎｉｌｉｎｒｉｃｅ
ａｎｄｓｏｉｌｆｒｏｍｔｈｅｔｅｓｔｉｎＺｈｅｊｉａｎｇ

施药
样品

残留量 ／ｍｇ·ｋｇ－１

剂量 ＦＩＰＲＯＮＩＬＭＢ４６５１３ＭＢ４５９５０ＭＢ４６１３６ＲＰＡ２００７６６
推 糙米 ０．００３ ０．００５ ＮＤ ＮＤ ＮＤ
荐 稻壳 ０．００５ ＮＤ ＮＤ ＮＤ ＮＤ
量 植株 ＮＤ ＮＤ ＮＤ ＮＤ ＮＤ

土壤 ０．０１３ ０．００２ ０．０１０ ＮＤ ＮＤ
加 糙米 ０．００５ ０．００１ ＮＤ ＮＤ ＮＤ
倍 稻壳 ０．００６ ０．００７ ０．００１ ０．００５ ＮＤ
量 植株 ０．００４ ０．００３ ＮＤ ＮＤ ＮＤ

土壤 ０．０１３ ０．００２ ０．００８ ＮＤ ＮＤ

试验地点 方程式 ｒ值 残留半衰期 Ｔ１／２／ｄ
石家庄 Ｃ＝５３．７ｅ－０．１９３ｔ －０．９７２ ３．５９
杭州 Ｃ＝４１．６ｅ－０．２１８ｔ －０．９８１ ３．１８

Ｔａｂｌｅ２ Ｅｑｕａｔｉｏｎｏｆｄｉｓｓｉｐａｔｉｏｎｏｆｆｉｐｒｏｎｉｌｉｎｗａｔｅｒｏｆｐａｄｄｙｆｉｅｌｄｓ
表２ 锐劲特在稻田水中的残留动态规律方程

Ｆｉｇｕｒｅ１ Ｄｉｓｓｉｐａｔｉｏｎｏｆｆｉｐｒｏｎｉｌｉｎｗａｔｅｒｏｆｐａｄｄｙｆｉｅｌｄｓ
图１ 锐劲特在稻田水中的消解动态曲线

试验地点 方程式 ｒ值 残留半衰期 Ｔ１／２／ｄ
石家庄 Ｃ＝２３．４ｅ－０．０５０ １ｔ －０．９９７ １３．８
杭州 Ｃ＝１９．１ｅ－０．０４５ ４ｔ －１．０００ １５．３

表４ 锐劲特在水稻植株中的消解动态

试验结果表明，锐劲特原体在稻田水中的降解速度很

快，此外，除原体外的四个代谢产物残留量很低，３ｄ
后代谢产物总量仅为０．９６μｇ·Ｌ－１。
２．１．２锐劲特在土壤中的消解动态

河北、浙江两地锐劲特亲体在土壤中的原始沉积

量分别为２２．４ｍｇ·ｋｇ－１、１７．１ｍｇ·ｋｇ－１，其消解动态
曲线见图２。试验结果表明，锐劲特在稻田土壤的降
解速度较慢，四个代谢产物残留量很低，ＲＰＡ２００７６６
均未检出。其消解方程式见表３。

２．１．３锐劲特在水稻植株中的消解动态
锐劲特在水稻植株中残留量的检测结果见表４。
由表４可知，锐劲特在水稻植株中的原始沉积量

分别为１４．４ｍｇ·ｋｇ－１、９．４８ｍｇ·ｋｇ－１，用药６ｄ后，
降解６５．８％—６６．５％，１０ｄ后残留动态趋向平缓，其
消解规律也呈一级动力学模式，降解方程分别为 Ｃ＝
１３．１ｅ－０．２２４ｔ和 Ｃ＝１０．３ｅ－０．２３４ｔ，河北、浙江两地半衰
期分别为３．０９ｄ和２．９６ｄ，这可能与浙江气温高、雨
水多于河北所致。

２．２最终残留试验结果 犤５犦

河北、浙江两地试验结果列于表５、表６。从两表
可见，按推荐剂量拌种，收获时锐劲特原体在糙米中

的残留量低于０．００３ｍｇ·ｋｇ－１，在稻壳和植株中低于
０．００５ｍｇ·ｋｇ－１，在土壤中为 ０．０１３—０．０２３ｍｇ·
ｋｇ－１；按加倍量拌种，锐劲特亲体在糙米中的最终残

留量低于 ０．００５ｍｇ·ｋｇ－１，在稻壳和植株中低于
０．００８ｍｇ·ｋｇ－１，在土壤中为０．０１３—０．０３０ｍｇ·ｋｇ－１。

３ 小结

３．１锐劲特在稻田水和植株中降解较快 （半衰期为

３—４ｄ），在土壤中的降解相对较慢 （半衰期约为１５
ｄ）。

施药
样品

残留量 ／ｍｇ·ｋｇ－１

剂量 ＦＩＰＲＯＮＩＬＭＢ４６５１３ＭＢ４５９５０ＭＢ４６１３６ＲＰＡ２００７６６
推 糙米 ０．００２ ０．００１ ＮＤ ＮＤ ＮＤ
荐 稻壳 ０．００２ ０．００３ ＮＤ ＮＤ ＮＤ
量 植株 ０．００４ ０．００３ ０．００３ ＮＤ ＮＤ

土壤 ０．０２３ ０．００６ ０．０２０ ＮＤ ＮＤ
加 糙米 ０．００３ ０．００２ ＮＤ ＮＤ ＮＤ
倍 稻壳 ０．００８ ０．００２ ＮＤ ＮＤ ＮＤ
量 植株 ０．００５ ０．００２ ０．００５ ＮＤ ＮＤ

土壤 ０．０３０ ０．００７ ０．０２３ ＮＤ ＮＤ

图２ 锐劲特在土壤中的消解动态曲线

Ｆｉｇｕｒｅ２ Ｄｉｓｓｉｐａｔｉｏｎｏｆｆｉｐｒｏｎｉｌｉｎｓｏｉｌｓｏｆｐａｄｄｙｆｉｅｌｄｓ

表３ 锐劲特在土壤中的残留动态规律方程
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３．２无论按推荐剂量１．６ｇ（有效成分）·ｋｇ－１种子，
还是按加倍剂量３．２ｇ（有效成分）·ｋｇ－１种子用药，
收获时锐劲特原体及其代谢物在糙米、稻壳和植株中

的残留量均低于０．０１ｍｇ·ｋｇ－１。
３．３美国等国家规定锐劲特在稻谷中的最高残留限
量为０．０４ｍｇ·ｋｇ－１，本试验结果表明，２５％锐劲特悬
浮剂用于水稻拌种，用药剂量１．６—３．２ｇ（有效成分）
·ｋｇ－１种子，对人畜安全。
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