
亚胺唑(imibenconazole)是广谱新型三唑类杀菌
剂袁其分子式为 C17H13Cl3N4S袁白色结晶固体袁熔点
89.5耀90 益袁蒸气压 85 MPa (25 益)袁水中溶解度为1.7
mg窑L-1(20 益)袁丙酮中的溶解度为 1.063 kg窑L-1 (25 益)袁
在弱碱性条件下稳定袁 在酸性和强碱性条件下不稳
定袁对光稳定袁其化学结构式为院

亚胺唑具有保护和治疗作用袁是防治果树尧蔬菜
等作物的多种真菌性病害的药剂袁 尤其对葡萄黑痘
病尧柑橘疮痂病尧梨黑星病具有显著的防治效果[1]遥 由
于亚胺唑的主要使用对象为果树袁因此亚胺唑对果园
土壤必定存在一定的污染危害遥 目前袁国内外学者对
亚胺唑的研究主要集中在药效研究方面[2尧3]袁在残留试
验方面国外有学者运用高效液相色谱对包括亚胺唑

在内的 27种农药进行过检测[4]袁国内有学者做过亚胺
唑在梨和柑橘上的残留试验[5尧6]袁关于亚胺唑使用后在
葡萄果园环境中的残留降解及检测方法袁国内外尚未
见报道遥 本文选择葡萄果园土壤袁对亚胺唑在土壤生
态系统中持久性及检测方法进行研究袁为亚胺唑的合
理使用和生态安全提供科学依据遥
1 材料与方法

1.1亚胺唑在土壤生态系统中的消解动态
于 2005年 6月至 2006年 6月袁选择湖南长沙湖
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图 1 亚胺唑标准曲线
Figure 1 The standard curve of imibenconazole

南农业大学试验基地渊长沙市芙蓉区东郊东湖冤为试
验地点渊历年未施过亚胺唑冤袁试验地属亚热带湿润季
风气候袁夏季湿热袁全年无霜期 9~10个月袁年降雨量
1 200~1 700 mm遥 试验地土壤为粘质砂壤袁肥力中等袁
河水灌溉袁排灌系统完善遥在所种植作物的生长期内袁
以 5%亚胺唑可湿性粉剂稀释 400倍喷施袁分别于施
药后 1 h尧1尧2尧3尧5尧7尧10尧14尧21尧28尧35尧45 d采集土样
分析遥
1.2 检测方法
1.2.1仪器设备
安捷伦 6890气相色谱仪 渊ECD检测器 HP-5毛

细管柱冤袁水浴恒温振荡器袁电子天平袁氮吹仪袁玻璃层
析柱袁抽滤装置袁玻璃分液漏斗等遥
1.2.2试剂
亚胺唑标准品 渊纯度 99% 由农业部药检所提

供冤袁二氯甲烷袁丙酮袁石油醚袁无水硫酸钠袁氯化钠袁弗
罗里硅土渊在马福炉中以 625 益烘 4 h袁按质量的 10%
加水脱活袁混匀后袁再在 135 益下烘烤 4 h冤等袁以上均
为分析纯遥
1.2.3气相色谱条件
色谱柱院HP-5 石英毛细管柱渊30 m伊0.25 mm伊

0.25 滋m冤遥检测器院ECD袁温度 280 益遥柱温院270 益遥进
样口温度院300 益遥 载气渊高纯 N2冤流速院3.5 mL窑min-1遥
尾吹院55 mL窑min-1遥
1.2.4标准曲线绘制
准确称取亚胺唑标准品袁用石油醚配制成 0.015尧

0.059尧0.123尧0.493尧1.028 mg窑L-1 的亚胺唑标准系列
溶液袁在 1.2.3的条件下进行测定遥 以浓度为横坐标袁
峰面积为纵坐标绘制标准曲线遥
1.2.5样品前处理[5~8]

样品制备院采用蛇形布点法取 10个点的土样袁每
点均取 10 cm的表层土壤遥 去掉土壤样品中的小石
子袁树枝草根等杂物袁过 20目筛袁用四分法缩取 500 g
左右样品封存袁于原20 益的冰箱中保存遥
样品提取院 准确称取上述土壤备用样品 20 g于

250 mL具塞三角瓶中袁加入 80 mL丙酮袁振荡提取 1
h曰静置袁取上清液 40 mL于事先加入 30 mL 5豫的氯
化钠水溶液的分液漏斗中袁再加入 40 mL二氯甲烷萃
取袁 收集下层有机相后袁 水相再用二氯甲烷渊30尧20
mL冤萃取 2次袁合并有机相萃取液袁用氮吹仪浓缩近
干遥
样品净化院取长 25 cm袁内径 1 cm玻璃层析柱袁加

入少量玻璃棉于底部袁 自下而上装入 2~3 cm厚的无

水硫酸钠尧3 g弗罗里硅土袁 再加上 2~3 cm厚的无水
硫酸钠遥 用 10 mL的石油醚颐丙酮=4颐6的淋洗液预淋
洗袁弃掉淋洗液袁将待净化的样品用淋洗液渊同前冤转
移到柱中袁淋洗袁遵循少量多次原则袁收集淋洗液 60
mL于烧杯中袁在室温下用氮吹仪浓缩近干袁用石油醚
定容到 5 mL的具塞量筒中,待气相色谱仪测定遥
1.3 准确度和精密度
准确称取空白土壤样品 20 g 于 250 mL具塞三

角瓶中共 24份袁分 4组每组 6个平行样袁再按组分别
加入 1 mL 1.028 mg窑L-1的亚胺唑标准溶液袁2 mL 5.14
mg窑L-1的亚胺唑标准溶液尧2.5 mL 5.14 mg窑L-1的亚胺
唑标准溶液与空白土壤中袁使 4组的添加浓度分别为
0尧0.05尧0.5尧1.5 mg窑L-1遥 用 1.2.5种样品提取方法进行
处理遥
2 结果与讨论

2.1 色谱条件选择
根据亚胺唑的分子结构特性袁选择弱极性的 HP-

5的毛细管柱进行分离袁ECD测定获得较好的分离效
果和灵敏度遥 在 240~300 益不同柱温条件下重复进
样袁柱温为 270 益时取得较好的分离效果遥 在柱温选
定的基础上袁于 1~7 mL窑min-1之间改变流动相流速分
析袁结果表明袁在载气流速为 3.5 mL窑min-1 时亚胺唑
响应值最高遥
2.2线形范围和检测限
在 1.2.4的条件下进行线性范围测定遥 以浓度为

横坐标袁峰面积为纵坐标绘制标准曲线袁见图 1遥
由图可知袁 在 0.015~1.028 mg窑L-1时袁 其峰面积

渊A冤与质量浓度渊C袁mg窑L-1冤呈良好的线性关系袁线性
回归方程为院Y =777 978X-17 617, 相关系数为 R2=
0.999 1遥
仪器对亚胺唑的最小检出量为 3.3伊10-10 g渊以三

y=777 978x-17 617
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倍信噪比计冤遥 亚胺唑在土壤中的最小检出浓度为
0.02 mg窑kg-1袁能够满足残留分析的要求遥
2.3 前处理条件的选择
2.3.1样品提取条件的选择
亚胺唑在丙酮中的溶解度最好袁故选用丙酮作为

提取剂遥 用二氯甲烷萃取时袁 采用饱和氯化钠溶液尧
10%氯化钠溶液和 5%氯化钠溶液作为土壤样品提取
液进行液一液萃取的破乳剂遥 研究结果表明袁使用饱
和氯化钠溶液时袁 出现水相与有机相倒置的情况曰使
用 10%氯化钠溶液时袁 出现水相与有机相分层不明
显的情况曰使用 5%氯化钠溶液时袁有效的去除了样
品中的色素和杂质袁并能防止乳化层的出现袁因此选
择 5%氯化钠溶液作为破乳剂遥
2.3.2样品净化条件的选择
采用层析柱的方法进行净化遥选取较常见的中性

氧化铝尧弗罗里硅土及活性炭和弗罗里硅土混合体分
别装柱净化袁并采用石油醚颐丙酮渊体积比为 4颐6冤二元
混合淋洗液进行淋洗袁研究结果表明袁弗罗里硅土柱
可使色素和其他杂质被较好地吸附在层析柱上袁使用
淋洗液 30 mL袁可将 95%以上的亚胺唑洗脱下来遥
2.4准确度和精密度
在空白土壤样品中添加亚胺唑标准溶液 渊设 3

个添加水平袁分别为 0.05尧0.5尧1.5 mg窑kg-1冤袁按 1.2.5
节方法处理后进行测定遥 该方法的准确度尧精密度均
符合残留分析要求袁添加回收试验的回收率及变异系
数见表 1遥
由表 1 可看出袁 亚胺唑在土壤中添加浓度为

0.05尧0.5尧1.5 mg窑kg -1 时的平均回收率分别为
88.07%尧87.16%尧92.16%袁变异系数分别为 6.94%尧
4.61%尧5.99%遥
2.5 消解动态试验
按前述消解动态试验设计在所种植作物的生长

期内使用亚胺唑农药袁施药后间隔不同时间采集土壤
样品进行残留测定袁测定结果列入表 2和表 3遥
表 2尧表 3可以看出袁田间施药后随着时间延长袁

亚胺唑在土壤中的残留量大体呈逐渐下降趋势袁两年
试验结果表明袁消解趋势较为一致袁施药后间隔的时

间与土壤中的残留量呈负指数函数关系袁残留动态曲
线方程如下院

Ct=C0e-kt

式中院C0为施药后的原始沉积量曰Ct 为施药后间隔 t
时的农药浓度曰k 为消解速率常数曰t 为施药后的天
数遥
亚胺唑在土壤中残留消解动态试验结果表明袁

2005年亚胺唑在土壤中的原始附着量为 0.951 mg窑
kg-1袁 指数回归方程为 Ct=0.834e-0.055 5x袁 其半衰期为
12.5 d袁R2为 0.950 4袁45 d后消解率达 89.47%遥 2006

表 1 亚胺唑在土壤中的回收率和变异系数
Table 1 Variation coefficient and recovery ratio of imibenconazole in soil

添加浓度/mg·kg-1 回收率/% 平均回收率/% 变异系数/% 

0.05 95.16 82.98 80.71 85.34 94.95 89.33 88.07 6.94 

0.5 92.81 89.16 82.34 89.52 83.44 85.71 87.16 4.61 

1.5 100.01 94.68 97.43 89.30 87.72 86.54 92.61 5.99 

 

表 2 亚胺唑在土壤中的消解动态渊2005冤
Table 2 Degradationn dynamics of imi in soil渊2005冤

施药后天数/d imi含量/mg·kg -1 消解率/ % 

1/24 0.951 0 

1 0.934 2.11 

2 0.821 13.68 

3 0.758 20.00 

5 0.557 42.11 

7 0.529 44.21 

10 0.461 51.58 

14 0.341 64.21 

21 0.254 73.68 

28 0.121 87.37 

35 0.109 88.42 

45 0.100 89.47 

 
表 3 亚胺唑在土壤中的消解动态渊2006冤

Table 3 Degradationn dynamics of imi in soil渊2006冤
施药后天数/d imi含量/mg·kg-1 消解率/% 

1/24 1.014 0 

1 0.698 31.78 

2 0.573 43.18 

3 0.494 51.27 

5 0.430 57.61 

7 0.381 62.42 

10 0.304 70.02 

14 0.250 75.32 

21 0.145 85.68 

28 0.126 87.57 

35 0.115 88.63 

45 0.083 91.78 
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年亚胺唑在土壤中的原始附着量为 1.014 mg窑kg-1袁指
数回归方程为 Ct=0.636 7e-0.044 4x袁 其半衰期为 15.6 d袁
R2为 0.905 4袁45 d后消解率达 91.78%遥

2005年和 2006年的亚胺唑在土壤中的消解曲
线见图 2袁两年试验消解率比较情况见图 3遥

由图可知袁2005年和 2006年田间试验中亚胺唑
的原始附着量有所差异袁2005 年的原始附着量比
2006年的原始附着量略低袁 这可能主要跟施药时的
天气尧方式以及人等因素有关遥前期相比 2005年消解
率相对 2006年的消解率低袁这可能主要因为 2005年
施药期间当地天气阴天为主袁气温较低曰2006年施药
期间主要以晴热天气为主袁最高气温达到 35 益袁说明
亚胺唑在自然环境下消解受温度尧湿度尧光照影响较
大袁所以田间施药后袁有利的环境条件能降低亚胺唑
在土壤中的持久性遥
3 结论

本文中所用的样品前处理方法简单有效袁样品用
丙酮提取袁二氯甲烷萃取袁过弗罗里硅土柱纯化,用气
相色谱检测,检出限和灵敏度均能达到要求遥 亚胺唑
添加浓度在 0.05尧0.5尧1.5 mg窑kg-1 3个浓度档中的平
均回收率分别为 88.07%尧87.16%尧92.16%袁 变异系数

分别为 6.94%尧4.61%尧5.99%遥由此可见本文所采用的
分析方法的精密度和准确度均可满足亚胺唑残留量

分析的要求遥
在土壤中使用亚胺唑 5豫可湿性粉剂袁以 400倍

液喷雾袁2005 年试验中土壤的原始沉积量为 0.951
mg窑kg-1袁其半衰期为 12.5 d曰2006年试验中土壤的原
始沉积量为 1.014 mg窑kg-1袁其半衰期为 15.6 d袁由此
可见袁亚胺唑在土壤中消解速度较快袁在土壤中的持
久性较短遥
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图 2 亚胺唑在土壤中消解曲线
Figure 2 Degradation curves of imibenconazole on soil

图 3亚胺唑在土壤中的消解率
Figure 3 Degradation tates of imibenconazole on soil
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