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氟硅唑为内吸性杀菌剂，通用名为氟硅唑

（ｆｌｕｓｉｌａｚｏｌｅ），商品名为福星（Ｎｕｓｔａｒ），化学名为双（４－
氟苯基）－甲基－（１Ｈ－１，２，４－三唑－１－甲基）硅
烷。纯品为白色结晶，熔点为５５℃，在水中溶解度为
９００ｍｇ·Ｌ－１（ｐＨ１．１）及４５ｍｇ·Ｌ－１（ｐＨ７．８），在丙酮
和石油醚等有机溶剂中的溶解度大于２０００ｍｇ·Ｌ－１。
对日光或在３１０℃温度以下稳定。原药对大鼠急性口
服毒性ＬＤ５０为（♂牘１１１０ｍｇ·ｋｇ－１、牗♀牘６７４ｍｇ·ｋｇ－１，
兔急性经皮毒性ＬＤ５０为大于２０００ｍｇ·ｋｇ－１，大鼠急
性吸入毒性ＬＣ５０大于５０００ｍｇ·ｍ－３。该药对小麦、葡
萄及谷物的病害防治都很有效犤１犦。本文对以气相色谱

法测定１９９９年—２０００年度氟硅唑在北京地区黄瓜、
土壤内的消解动态及最终残留进行了研究。

１ 材料与方法

供试农药：福星４０％ＥＣ，美国杜邦公司提供。供

试作物：津研４号黄瓜。施药方式采用背负式喷雾器
ＭＡＴＡＢＩ－Ｍｏｄ．ＫＩＭＡ９，均匀喷洒作物表面。

２ 田间试验

２．１试验设计
试验设消解动态及最终残留试验，其中最终残留

试验设高施药量和低施药量两个处理，分别进行３次
施药及３次施药。每个处理设３个重复，并设空白对
照。小区面积２０—２３ｍ２，各不同处理小区间设保护
行。消解动态试验设高施药量一个处理，３个重复，采
取一次施药多次取样方式进行。另设土壤模拟动态试

验，其小区面积为２—２．１４ｍ２。土壤采样深度为０—１５
ｃｍ，每个处理用取样器随机取样１８个点牞阴干后过
４０目筛，于－１８℃下保存。黄瓜样品每个处理随机取
样２—３ｋｇ牞直接于－１８℃下保存。
２．２消解动态试验

牗１牘黄瓜消解动态试验：施药浓度为１５０ｇ牗ａ．ｉ牘·
ｈｍ－２，分别于施药后当天、１、２、３、５、７、１０ｄ采集黄瓜
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样本。

牗２牘土壤大田消解动态试验：施药浓度为１５０ｇ
牗ａ．ｉ牘·ｈｍ－２，分别于施药后当天、３、７、１０、１４、２８、３５ｄ
采集土壤样本。

牗３牘土壤模拟动态试验：施药浓度为１∶５０００倍，
即４０％乳油１ｍＬ兑水２０００ｍＬ喷洒小区，分别于施
药后当天、１、３、５、７、１４、２１、２８、３５ｄ采集土壤样本。
２．３最终残留试验

土壤、黄瓜最终残留试验按推荐使用浓度施药，

低浓度施药量为７５ｇ牗ａ．ｉ牘·ｈｍ－２，高浓度施药量为
１５０ｇ牗ａ．ｉ牘·ｈｍ－２（农药登记公告１９９８－ＬＳ９３０１３）。
施药次数为３—４次。分别于第３次及第４次施药后
的第１、３ｄ采集土壤、黄瓜样品。

３ 分析方法

３．１样品提取
将黄瓜样品粉碎后取 ５０ｇ置于三角瓶内，加

３５％丙酮：石油醚（３５∶６５，ｖ／ｖ）８０ｍＬ浸泡过夜。振荡
提取１ｈ后，将样品进行抽滤。并用８０ｍＬ３５％丙酮：
石油醚（３５∶６５，ｖ／ｖ）淋洗滤渣，合并滤液倒入分液漏
斗内。在分液漏斗内加入１５０ｍＬ５％无水硫酸钠水溶
液，猛烈摇动约５ｍｉｎ，待分层后收集石油醚层，再用
４０ｍＬ、３０ｍＬ石油醚提取水相两次。合并石油醚提取
液，过无水硫酸钠柱后，在旋转蒸发器上牗３０℃牘将石
油醚蒸发至１—２ｍＬ。
３．２净化

净化柱内径１ｃｍ牞长３３ｃｍ。在净化柱内先加入少
量脱脂棉至柱底部后，依次加入２ｃｍ厚的无水硫酸
钠、６ｇ弗罗里土，再加入２ｃｍ厚的无水硫酸钠。先用
５％丙酮牶石油醚（５∶９５，ｖ／ｖ）３０ｍＬ预淋，弃去前２０
ｍＬ洗脱液。将黄瓜浓缩液洗入弗罗里土净化柱内，用
８０ｍＬ３５％丙酮：石油醚（３５∶６５，ｖ／ｖ）淋洗，收集洗脱
液，在旋转蒸发器（３０℃）上蒸发至１—２ｍＬ。用石油
醚将浓缩液洗入浓缩管内，定容至１ｍＬ待测。
３．３土壤提取

将土壤过４０目筛，测定水份。取土样５０ｇ，加
７０％丙酮：水（７０∶３０，ｖ／ｖ）６０ｍＬ浸泡过夜。振荡提
取１ｈ后，将样品进行抽滤，并用６０ｍＬ丙酮淋洗滤
渣，合并滤液倒入分液漏斗内。在分液漏斗内加入５０
ｍＬ石油醚及２００ｍＬ２．５％无水硫酸钠水溶液，猛烈
摇动约５ｍｉｎ，待分层后收集石油醚层，再用５０ｍＬ、４０
ｍＬ石油醚提取水相两次。合并石油醚提取液，过无水
硫酸钠柱后，在旋转蒸发器上 牗３０℃牘将石油醚蒸发

至１—２ｍＬ。再用３５％丙酮：石油醚（３５∶６５，ｖ／ｖ）将
浓缩液洗入浓缩管内，定容至１ｍＬ待测。
３．４气相色谱条件

惠普 ５８９０－ＩＩ型气相色谱仪，７６７３自动进样
器。氮磷检测器牗ＮＰＤ牘牞色谱柱：ＢＰＸ５０，３０ｍ×０．５３
ｍｍ（Ｉ．Ｄ．），固定相：５０％Ｐｈｅｎｙｌ（ｅｑｕｉｖ．）Ｐｏｌｙｓｉｌｐｈｅｎｙ
ｌｅｎｅ－ｓｉｌｏｘａｎｅ。柱箱温度：２３０℃，进样口温度：２５０
℃，检测器温度３００℃。载气：高纯氮３０ｍＬ·ｍｉｎ－１，
氢气３ｍＬ·ｍｉｎ－１，空气７９ｍＬ·ｍｉｎ－１。柱流量２．８
ｍＬ·ｍｉｎ－１，线速度３１．２ｃｍ·ｓｅｃ－１。保留时间（ＴＲ）约
为７．５ｍｉｎ。
３．５结果计算

外标法定量（峰面积）。样品回收用单点校正法定

量，样品最终残留及消解动态试验用标准曲线法定

量。氟硅唑峰面积（ｙ）与浓度（ｘ）在０．６２５—１００ｎｇ·
μＬ－１范围内呈线性相关 ｙ＝－３６９６＋１７６０ｘ， ｒ＝
０．９９９。
３．６方法灵敏度、准确度及精确度

最小检出量为 ６．２５×１０－１０ｇ；最低检出浓度为
０．０２ｍｇ·ｋｇ－１。取空白黄瓜、土壤添加不同水平的氟
硅唑标准品（标准品纯度为９９％，由美国杜邦公司提
供）牞按上述分析方法测定回收率。结果表明，土壤回
收 率 为 １０１．８４％— １０４．９０％ ， 黄 瓜 回 收 率 为
９３．００％—１００．６６％，回收率及变异系数均在允许范
围内犤２犦，见表１。

４ 结果与讨论

４．１消解动态试验
４．１．１氟硅唑在土壤内消解动态

为了解氟硅唑在土壤中的降解情况，我们于

２０００年度进行了氟硅唑在大田土壤内的消解动态试
验，采用一次施药多次采样的方法进行。用浓度为

１５０ｇ牗ａ．ｉ牘·ｈｍ－２氟硅唑进行常规喷雾，以分析氟硅
唑在大田土壤内的消解动态。表２的分析结果表明氟

表１氟硅唑添加回收率及变异系数

Ｔａｂｌｅ１Ｒｅｃｏｖｅｒｉｅｓｏｆｆｌｕｓｉｌａｚｏｌｅｆｒｏｍｆｏｒｔｉｆｉｅｄｓａｍｐｌｅｓ

项目
添加浓度 回收率 ／％ 平均回收率 变异系数

／ｍｇ·ｋｇ－１ １ ２ ３ ／％ Ｃ．Ｖ／％
土壤 １．０ １０５．２３ １０３．８９ １０５．５８ １０４．９０ ０．８５２

０．２ １００．８０ １０７．３５ ９８．６７ １０２．２７ ４．４２７
０．０２ １０３．２５ ９８．７８ １０３．５０ １０１．８４ ２．６０４

黄瓜 １．０ ９０．６２ ９５．２６ ９８．６７ ９４．８５ ４．２６０
０．２ ９７．３１ ８９．１５ ９２．５３ ９３．００ ４．４０９
０．０２ １０４．５３ ９３．９６ １０３．４８ １００．６６ ５．７８５
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采样距

施药时间 采样日期 残留量 消解率 采样日期 残留量 消解率

／ｄ ／ｍｇ·ｋｇ－１ ／％ ／ｍｇ·ｋｇ－１ ／％
０．０４２ １９９９－０６－０２ ５．７４５ ２０００－０５－３０ ６．６０７
１ １９９９－０６－０３ ３．７６６ ３４．４５ ２０００－０５－３１ ５．４１７ １８．０１
３ １９９９－０６－０５ １．６７１ ７０．９１ ２０００－０６－０２ ３．３８８ ４８．７２
５ １９９９－０６－０７ １．９２９ ７７．５１ ２０００－０６－０４ １．８９６ ７１．３０
７ １９９９－０６－０９ １．４８２ ７４．２０ ２０００－０６－０６ １．４４７ ７８．１０
１４ １９９９－０６－１６ １．４７３ ７４．３６ ２０００－０６－１３ １．３１６ ８０．０８
２１ １９９９－０６－２３ １．１１２ ８０．６４ ２０００－０６－２０ ０．７３８ ８８．８３
２８ １９９９－０６－３０ ０．７１５ ８７．５５ ２０００－０６－２７ ０．９２７ ８５．９７
３５ ２０００－０７－０４ ０．５０８ ９２．３１

Ｃ＝２．９１７ｅ－０．０５２８Ｔ Ｔ牗１／２牘＝１３．１３ｄ Ｃ＝３．８７８ｅ－０．０６２９Ｔ Ｔ牗１／２牘＝１１．０２ｄ

采样距

施药时间 采样日期 残留量 消解率 采样日期 残留量 消解率

／ｄ ／ｍｇ·ｋｇ－１ ／％ ／ｍｇ·ｋｇ－１ ／％
０．０４２ １９９９－０６－０２ ０．９０１ ２０００－０５－３０ ０．６２６
１ １９９９－０６－０３ ０．５４０ ４０．０７ ２０００－０５－３１ ０．４７０ ２４．９２
２ １９９９－０６－０４ ０．４３７ ５１．５０ ２０００－０６－０１ ０．２６１ ５８．３１
３ １９９９－０６－０５ ０．２６４ ７０．７０ ２０００－０６－０２ ０．１３６ ７８．２７
５ １９９９－０６－０７ ０．１９１ ７８．８０ ２０００－０６－０４ ０．１３０ ７９．２３
７ １９９９－０６－０９ ０．０４２ ９５．３４ ２０００－０６－０６ ０．０７９ ８７．３８
１０ １９９９－０６－１２ ０．０２０ ９７．７８ ２０００－０６－０９ ０．０５３ ９１．５３

Ｃ＝０．８９８ｅ－０．３８８Ｔ Ｔ牗１／２牘＝１．７９ｄ Ｃ＝０．４７２ｅ０．２４３Ｔ Ｔ牗１／２牘＝２．８５ｄ

表４ 氟硅唑在黄瓜内消解动态

Ｔａｂｌｅ４ Ｄｅｇｒａｄａｔｉｏｎｄｙｎａｍｉｃｏｆｆｌｕｓｉｌａｚｏｌｅｉｎｃｕｃｕｍｂｅｒ

表３ 氟硅唑在土壤中消解动态

Ｔａｂｌｅ３ Ｄｅｇｒａｄａｔｉｏｎｄｙｎａｍｉｃｓｏｆｆｌｕｓｉｌａｚｏｌｅｉｎｓｏｉｌ牗ｓｉｍｕｌａｔｅｄｔｅｓｔ牘

采样距施药

时间 ／ｄ
采样日期

残留量

／ｍｇ·ｋｇ－１
消解率

／％
０．０４２ ２０００－０５－３０ ０．５７３
３ ２０００－０６－０２ ０．３００ ４７．６４
７ ２０００－０６－０６ ０．１３９ ７５．７４
１０ ２０００－０６－０９ ０．１３２ ７６．９６
１４ ２０００－０６－１３ ０．１０９ ８０．９８
２８ ２０００－０６－２７ ０．０７７ ８６．５６
３５ ２０００－０７－０４ ０．０６４ ８８．８３

Ｃ＝０．３０６４ｅ－０．０５１６Ｔ Ｔ牗１／２牘＝１３．４３ｄ

表２ 氟硅唑在大田土壤中消解动态

Ｔａｂｌｅ２ Ｄｅｇｒａｄａｔｉｏｎｄｙｎａｍｉｃｓｏｆｆｌｕｓｉｌａｚｏｌｅｉｎｓｏｉｌｉｎｓｉｔｕ

硅唑 ２０００年在大田土壤内的原始附着量为 ０．３０６４
ｍｇ·ｋｇ－１，Ｃ＝０．３０６４ｅ－０．０５１６Ｔ，半衰期 Ｔ牗１／２牘＝
１３．４３ｄ，ｒ＝－０．７５９，３５ｄ后已消解８８．８３％。
４．１．２土壤模拟动态试验

为减少大田试验及采样的误差牞选择小面积试验
地进行土壤模拟动态试验。１９９９年模拟动态试验小
区面积为２．１４ｍ２，２０００年为２ｍ２。用１∶５０００倍的浓
度２０００ｍＬ进行常规喷雾，以分析氟硅唑在土壤内的
消解动态。分析结果表明１９９９年氟硅唑在土壤内的

原始附着量为２．９１７ｍｇ·ｋｇ－１，Ｃ＝２．９１７ｅ－０．０５２８Ｔ，半
衰期 Ｔ牗１／２牘＝１３．１３ｄ，ｒ＝－０．８００，２８ｄ后已消解
８７．５５％。２０００年在土壤内的原始附着量为 ３．８７８
ｍｇ·ｋｇ－１，Ｃ＝３．８７８ｅ－０．０６２９Ｔ，半衰期 Ｔ牗１／２牘＝１１．０２
ｄ，ｒ＝－０．８０９，３５ｄ后已消解９２．３１％。见表３。
４．１．３氟硅唑在黄瓜内消解动态

氟硅唑在黄瓜中消解动态试验，采用一次施药多

次采样方法进行。用浓度为１５０ｇ牗ａ．ｉ牘·ｈｍ－２氟硅唑
进行常规喷雾，以分析氟硅唑在黄瓜内的消解动态。

分析结果表明氟硅唑１９９９年在黄瓜内的原始附着量
为０．８９８ｍｇ·ｋｇ－１，Ｃ＝０．８９８ｅ－０．３８８Ｔ，半衰期 Ｔ牗１／
２牘＝１．７９ｄ，ｒ＝－０．９７４，１０ｄ后已消解９７．７８％。
２０００年氟硅唑在黄瓜内的原始附着量为０．４７２ｍｇ·
ｋｇ－１，Ｃ＝０．４７２ｅ－０．２４３Ｔ，半衰期 Ｔ牗１／２牘＝２．８５ｄ，ｒ＝
－０．９０１，１０ｄ后已消解９１．５３％。见表４。
４．２最终残留试验

土壤及黄瓜最终残留试验，选用推荐剂量 ７５ｇ
牗ａ．ｉ牘·ｈｍ－２，及２倍剂量１５０ｇ牗ａ．ｉ牘·ｈｍ－２进行常
规喷雾，施药次数为３—４次。分别于第３次及第４次
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表５ 氟硅唑在土壤及黄瓜内最终残留量

Ｔａｂｌｅ５ Ｔｈｅｆｉｎａｌｒｅｓｉｄｕｅｓｏｆｆｌｕｓｉｌａｚｏｌｅｉｎｓｏｉｌａｎｄｃｕｃｕｍｂｅｒ

采样距施 施药量 施药次 １９９９年 ２０００年
药时间 ／ｄ／ｇ牗ａ．ｉ牘·ｈｍ－２数 ／次 土壤 黄瓜 土壤 黄瓜

１ ７５ ３ ０．１１２ ０．１４４ ０．１５１ ０．３１０
１５０ ３ ０．３０７ ０．１９６ ０．４３５ ０．７１９

３ ７５ ３ ０．０９３ ０．０９４ ０．１４３ ０．１７３
１５０ ３ ０．１８６ ０．１３４ ０．２３９ ０．３１６

１ ７５ ４ ０．０７８ ０．０６７ ０．１６３ ０．３１０
１５０ ４ ０．１７８ ０．１６３ ０．３７３ ０．５０３

３ ７５ ４ ０．０５５ ０．０４０ ０．１６０ ０．２６２
１５０ ４ ０．１６７ ０．０６２ ０．３４０ ０．４８５

施药后的第１、３ｄ采集土壤、黄瓜样品。从表５的结
果来看，１９９９年氟硅唑在土壤内最终残留量为
０．０５５—０．３０７ｍｇ·ｋｇ－１，在黄瓜内最终残留量为
０．０４—０．１９６ｍｇ·ｋｇ－１。２０００年氟硅唑在土壤内最终
残留量为０．１４３—０．４３５ｍｇ·ｋｇ－１，在黄瓜内最终残
留量为０．１７３—０．７１９ｍｇ·ｋｇ－１。

５ 结论

５．１消解动态试验
黄瓜消解动态试验，施药浓度为１５０ｇ牗ａ．ｉ牘·

ｈｍ－２，氟硅唑在黄瓜内的半衰期较短，为２—３ｄ。土壤
大田动态试验，施药浓度为１５０ｇ牗ａ．ｉ牘·ｈｍ－２，氟硅

唑在土壤内的半衰期约为１３ｄ。土壤模拟动态试验，
施药浓度为１∶５０００倍，用２０００ｍＬ４０％氟硅唑乳油
喷洒小区，氟硅唑在土壤内的半衰期为１１—１３ｄ。氟
硅唑在大田土壤内消解半衰期与在模拟小区土壤内

消解半衰期是基本一致的。

５．２最终残留试验
１９９９年氟硅唑在黄瓜内的最终残留量为０．０４—

０．１９６ｍｇ·ｋｇ－１，在土壤内最终残留量为 ０．０５５—
０．３０７ｍｇ·ｋｇ－１。２０００年由于试验地及其附近地区黄
瓜受气候等环境因素影响普遍长势较差，使氟硅唑在

黄瓜上的原始沉积量增加，因而使得氟硅唑在黄瓜及

土壤内最终残留量也相对较高，其在黄瓜中的最终残

留量为０．１７３—０．７１９ｍｇ·ｋｇ－１，在土壤内最终残留
量为０．１４３—０．４３５ｍｇ·ｋｇ－１。

目前只有德国制定了氟硅唑在梨中的ＭＲＬ值为
０．２ｍｇ·ｋｇ－１牞建议氟硅唑在黄瓜上的施药量不超过
７５ｇ牗ａ．ｉ牘·ｈｍ－２，安全间隔期为３ｄ。
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