
农业环境保护 ２００１，２０牗３牘：１５８－１５９牞１６３
ＡｇｒｏｅｎｖｉｒｏｎｍｅｎｔａｌＰｒｏｔｅｃｔｉｏｎ

苏南地区土壤和作物中农药残留监测

石利利 ，林玉锁 ，徐亦钢 ，周军英 ，陈良燕

牗国家环境保护总局南京环境科学研究所 国家环境保护农药环境评价与污染控制重点实验室，江苏 南京２１００４２牘

摘 要牶报道了对江苏省苏南地区稻田土壤和稻粒中农药残留采样调查结果。监测农药品种为杀虫单（双）和甲胺磷。监
测结果表明，在所有调查采样的土壤和稻粒中，该两种农药均有检出。其中杀虫双在土壤中的浓度范围为０．０００３—

０．０３０ｍｇ·ｋｇ－１，米壳中为０．０５５—０．３５０ｍｇ·ｋｇ－１，米粒中为０．００２—０．２２４ｍｇ·ｋｇ－１；甲胺磷在土壤中残留浓度为

０．００３—０．０４２ｍｇ·ｋｇ－１，米壳中为０．００８—０．５０８ｍｇ·ｋｇ－１，米粒中为０．０３４—０．２１０ｍｇ·ｋｇ－１。
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药对生态环境影响研究。

现代农业离不开农药的使用。但农药施用后，绝

大部分进入环境残留在土壤中，或被作物吸收进入可

食部位。因此，农药对生态环境影响和对食品的安全

已经引起人们的普遍关心。本文选择江苏省苏南地区

主要水稻产区，对目前水稻上常用的两种农药品种

（杀虫双、甲胺磷）进行了土壤和稻粒中农药残留监

测，以了解农药对生态环境的污染状况及对农产品安

全的影响。

１采样布点

调查范围为江苏省苏南地区，设了１２个点，分别
为丹阳珥陵、金坛指前、溧阳杨庄、宜兴红塔、武进漕

桥、无锡胡埭、无锡安镇、太仓西郊、常熟白茆、张家港

塘桥、江阴华西和江阴璜土。采样时间为１９９８年１０
月下旬，水稻收获期。土壤样品采集稻田表层土（０－
１５ｃｍ），稻粒样品采集成熟稻穗。土壤和稻穗样均为

多点采集，混合而成。

２农药残留测定方法

２．１仪器与试剂
ＨＰ５８９０气相色谱仪，氮磷检测器。
恒温振荡器，稻米脱壳机，万能粉碎机，Ｋ－Ｄ浓

缩仪。

杀虫双标准品（９９．５％）：贵阳化工研究院提供。
杀虫双标准溶液：１００μｇ·ｍＬ－１，由杀虫双标准

品用甲醇配制制得。

甲胺磷标样：１００μｇ·ｍＬ－１，购自农业部环境保
护科研监测所，国家技术监督局监制。

农药标准使用溶液分别由上述标准溶液用甲醇

稀释制得。

试验所用试剂：丙酮、乙醚、甲醇、乙酸乙酯、盐

酸、氢氧化钠、无水硫酸钠、氯化钠等均为分析纯。

２．２样品的制备
土样：土壤阴干，磨碎过２０目筛，备用。
米壳、糙米：稻谷阴干，经脱壳后，分别收集糙米
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表１ 土壤和稻谷中农药残留检测结果牗ｍｇ·ｋｇ－１牘
Ｔａｂｌｅ１ ＰｅｓｔｉｃｉｄｅＲｅｓｉｄｕｅｓＦｏｕｎｄｉｎＳｏｉｌｓａｎｄＲｉｃｅ牗ｍｇ·ｋｇ－１牘

样点编号 采样地点
杀虫双 甲胺磷

土壤 米粒 稻壳 土壤 米粒 稻壳

１ 丹阳珥陵 ０．０３０ ０．０７４ ０．１２１ ０．０１８９ ０．０３４ ０．００８
２ 金坛指前 ０．０００５ ０．０５４ ０．０７１ ０．００６１ ０．０８１ ０．０４８
３ 溧阳杨庄 ０．０００５ ０．０９２ ０．０９９ ０．００３１ ０．０９７ ０．０４０
４ 宜兴红塔 ０．０００８ ０．０２４ ０．０７６ ０．０１２ ０．０６０ ０．０１６
５ 武进漕桥 ０．０００９ ０．１６０ ０．１７７ ０．０４２ ０．１１３ ０．０１６
６ 无锡胡埭 ０．０００７ ０．１１５ ０．１５３ ０．０１３ ０．２１０ ０．０６４
７ 无锡安镇 ０．０００５ ０．１８１ ０．２３２ ０．００４０ ０．０５４ ０．０５０
８ 太仓西郊 ０．００９９ ０．１９７ ０．２１０ ０．００８５ ０．０３４ ０．２２０
９ 常熟白茆 ０．０００５ ０．２２４ ０．３５０ ０．０１１ ０．０６７ ０．０５６
１０ 张家港塘桥 ０．０００９ ０．０５６ ０．１３１ ０．００９７ ０．１１３ ０．５０８
１１ 江阴华西 ０．０００３ — ０．０５５ ０．００９７ ０．１２３ ０．０８９
１２ 江阴璜土 ０．００１２ ０．１５６ ０．１５４ ０．００９７ ０．１０５ ０．０１４

与稻壳，再分别粉碎，过４０目，得糙米样与稻壳样，备
用。

２．３农药残留测定方法
２．３．１杀虫双残留测定方法犤１犦

牗１牘样品提取
土壤：称取２０ｇ土样于２５０ｍＬ具塞三角瓶中，加

１０ｇＮａＣｌ，再加蒸馏水３０ｍＬ，置于恒温振荡器上振荡
３０ｍｉｎ后，在高速离心机上以５０００ｒ·ｍｉｎ－１转速离
心２０ｍｉｎ，取过滤后的上清液。再在离心后的土壤中
加２０ｍＬ蒸馏水振荡离心，合并提取液于反应瓶中，
用 １％的 ＮａＯＨ调节 ｐＨ至 ８．５—９．０，加 ２ｍＬ０．２
ｍｏｌ·Ｌ－１的 Ｎａ２Ｓ，混匀后放入７０℃水浴中反应２ｈ
取出，待反应瓶冷至室温后，将水样倒入分液漏斗中，

加２０ｍＬ乙醚萃取，振摇３ｍｉｎ，静置分层后分离二相
溶液，再用２０ｍＬ乙醚萃取一次，合并二次提取液，加
少量无水硫酸钠，转入Ｋ－Ｄ浓缩仪上浓缩至近干，
用乙醚定容，备色谱测定。

糙米和稻壳：分别称取５ｇ糙米、稻壳样于２５０ｍＬ
具塞三角瓶中，各加ＮａＣｌ５ｇ，再加入０．１ｍｏｌ·Ｌ－１

ＨＣｌ３０ｍＬ，置于恒温振荡器上振荡３０ｍｉｎ后，在高速
振荡机上以５０００ｒ·ｍｉｎ－１转速离心２０ｍｉｎ，取过滤
后的上清液。再加２０ｍＬＨＣｌ重复一次，合并提取液
于反应瓶中。用２０％的ＮａＯＨ调节ｐＨ至８．５—９．０，
加２ｍＬ０．２ｍｏｌ·Ｌ－１的Ｎａ２Ｓ，混匀后同上处理，备色
谱测定。

牗２牘色谱测定条件
色谱柱：长１０ｍ，内径０．５３ｍｍ，５％甲基苯基硅

酮固定液，液膜厚度为２．６５μｍ的毛细管柱。
温度：柱温１００℃，汽化室温度２２０℃，检测器温

度２５０℃。

流速：Ｎ２２５．０ｍＬ·ｍｉｎ－１，Ｈ２３．０ｍＬ·ｍｉｎ－１，空
气６０ｍＬ·ｍｉｎ－１

进样量：１μＬ
保留时间：上述条件下，杀虫双转化为沙蚕毒素，

其保留时间为２．８９ｍｉｎ。
２．３．２甲胺磷残留测定方法犤２犦

牗１牘样品提取
土样：称取 ２０．００ｇ土样于 ２５０ｍＬ具塞三角瓶

中，加４ｇｃｅｋｔｅ－５４５，再加蒸馏水５０ｍＬ，置于恒温振
荡器上振荡１ｈ后，在高速离心机上以５０００ｒ·ｍｉｎ－１

转速离心２０ｍｉｎ，取过滤后的上清液。再在离心后的
土壤中加３０ｍＬ蒸馏水振荡离心，合并提取液，置于
２５０ｍＬ分液漏斗中，加入５０ｍＬ乙酸乙酯，加入硫酸
铵至饱和，剧烈振摇２ｍｉｎ，静置分层，收集有机相，水
相再用５０ｍＬ乙酸乙酯＋１０ｍＬ甲醇、５０ｍＬ乙酸乙
酯提取，合并有机相，浓缩、定容，待ＧＣ测定。

米壳、糙米样：称取２０．００ｇ样品于２５０ｍＬ具塞
三角瓶中，加５０ｍＬ丙酮，浸泡４ｈ，在恒温振荡器中
振荡提取１ｈ，在高速振荡机上以５０００ｒ·ｍｉｎ－１转速
离心２０ｍｉｎ，取过滤后的上清液，再加３０ｍＬ丙酮重
复一次，合并有机相，浓缩至１０ｍＬ，过净化柱牗装３ｇ
无水硫酸钠 ＋４ｇ中性氧化铝 ＋０．１ｇ粉状活性炭牘，
甲醇淋洗，浓缩、定容，待ＧＣ测定。
牗２牘色谱测定条件
色谱测定条件同杀虫双气相色谱测定，甲胺磷的

保留时间为１．３７ｍｉｎ。

３结果与讨论

３．１测定结果
测定结果见表１。 （下转第１６３页）


