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摘要：为提高农药残留检测灵敏度和准确度，本文建立了二甲四氯异辛酯在小麦籽粒、植株及秸秆中的固相

萃取气相色谱残留分析方法。样品经乙腈和水混合振荡提取，盐析后取有机相经氨基固相萃取柱净化，

ＧＣμＥＣＤ测定。研究小麦中二甲四氯异辛酯的残留及其代谢物的转化情况，以及农药７５％二甲四氯异辛酯

乳油在小麦上施用以后的安全情况。结果表明：二甲四氯异辛酯在麦粒、植株和秸秆中的平均回收率为

８２．５％～９９．３％，相对标准偏差（ＲＳＤ）在２．８％～１２．９％，在麦粒中的最小检测浓度为０．０５ｍｇ·ｋｇ
１。田间试

验中施药１ｄ后二甲四氯异辛酯在植株内的消解率在６０％以上，且可检测到代谢物二甲四氯；二甲四氯的消

解符合一级动力学方程，半衰期为９．６～１０．２ｄ。小麦籽粒中二甲四氯异辛酯的残留量均小于０．０５ｍｇ·ｋｇ
１，

二甲四氯的残留量均小于０．０２ｍｇ·ｋｇ
１，低于我国国家标准（ＧＢ２７６３２０１９）。二甲四氯异辛酯在植株体内可

快速代谢为二甲四氯；参照我国制定的小麦中二甲四氯异辛酯及二甲四氯的 ＭＲＬ值，７５％二甲四氯异辛酯

乳油在小麦上按照推荐方法施用是安全的。
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　　二甲四氯异辛酯（ＭＣＰＡｉｓｏｏｃｔｙｌ）是苯氧乙

酸类除草剂二甲四氯（ＭＣＰＡ）的酯化产物（结构

式见图１），可作单剂亦常在混配除草剂中使

用［１２］。二甲四氯异辛酯的主要防治对象为田间

阔叶杂草［３］且对小麦有增产作用［４］，在我国玉米、

小麦和水稻等作物上登记使用。除草剂的残留问

题一直被消费者及农业工作者广泛关注，其不仅

关系到农产品的质量安全，对农田水土等环境要

素及后茬作物也有潜在影响。目前有研究报道使

用气相色谱质谱法测定二甲四氯异辛酯在玉

米［５］及小麦［６］中的残留量，使用气相色谱串联质

谱法测定其在灌溉水［７］中的残留量。本文通过田

间试验和实验室检测分析建立了使用气相色谱

μＥＣＤ检测器分析小麦籽粒、植株及秸秆中二甲

四氯异辛酯残留量的方法。同时使用高效液相色

谱串联质谱仪对田间样品中二甲四氯的残留量

进行分析，研究了小麦二甲四氯异辛酯及代谢物

二甲四氯的转化情况，为促进农药安全使用及提

高农药残留检测灵敏度和准确度提供借鉴。

图１　二甲四氯异辛酯（Ａ）及二甲四氯（Ｂ）的结构式

Ｆｉｇ．１　ＳｔｒｕｃｔｕｒａｌｆｏｒｍｕｌａｏｆＭＣＰＡｉｓｏｏｃｔｙｌ（Ａ）

ａｎｄＭＣＰＡ（Ｂ）

１　材料与方法
１．１　材料

供试小麦品种为扬麦１０号（江苏试验地）和

郑麦３６６（河南试验地）。供试农药为７５％二甲四

氯异辛酯乳油。二甲四氯异辛酯标准品（９８．３％）

由沈阳化工研究院有限公司提供；二甲四氯标准

品（９９．５％）由Ｄｒ．Ｅｈｒｅｎｓｔｏｒｆｅｒ公司提供。氨基

固相萃取柱由天津博纳艾杰尔科技公司提供。

９９
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１．２　方法

供试药剂７５％二甲四氯异辛酯乳油推荐剂

量为有效成分用量６７５～９００ｇ·ｈｍ
２（制剂９００～

１２００ｇ·ｈｍ
２），施药时期：小麦４叶期后拔节期

前。参照农业部《农药残留试验准则》（ＮＹ／Ｔ

７８８２００４）
［８］，２０１７年在江苏省南京市和河南省

新乡市进行了消解动态和最终残留试验。

１．２．１　植株消解动态试验　在供试的小麦田中

设置植株消解动态小区５０ｍ２，在小麦４叶期至

拔节期内喷雾施药１次，施药剂量为推荐剂量的

１．５倍，即有效成分用量１３５０ｇ·ｈｍ
２（制剂

１８００ｇ·ｈｍ
２），施药后２ｈ、１ｄ、３ｄ、５ｄ、７ｄ、

１０ｄ、１４ｄ在小区内随机采集植株样本１ｋｇ，切碎

混匀后四分法缩分至正副样各２００ｇ。所有样品

用自封袋独立包装，贴好标签，－１８℃保存。

１．２．２　小麦最终残留试验　设两个施药剂量，分

别为 低 剂 量 （推 荐 剂 量），即 有 效 成 分 用 量

９００ｇ·ｈｍ
２（制剂１２００ｇ·ｈｍ

２）和高剂量（推荐剂

量的１．５倍）有效成分用量１３５０ｇ·ｈｍ
２（制剂

１８００ｇ·ｈｍ
２），小区面积３０ｍ２，每处理设置３重

复，另设清水空白对照，小区间设保护行；在小麦

４叶期至拔节期内喷雾施药１次，小麦成熟期采

集小麦籽粒和秸秆样品。每小区随机采集籽粒样

品２ｋｇ，秸秆样品１ｋｇ，混匀四分法缩分至正副

样各２００ｇ。另在对照小区采集空白样品。所有

样品用自封袋独立包装，贴好标签，－１８℃保存。

１．２．３　分析样品的制备　将在田间切碎的小麦

植株及秸秆样品用粉碎机粉碎。小麦籽粒样品脱

壳后，再用粉碎机粉碎。

１．２．４　二甲四氯异辛酯检测　称取小麦籽粒样

品１０ｇ（植株样品５．０ｇ，秸秆样品１．０ｇ），于

５０ｍＬ离心管中，加入１０ｍＬ水和２０ｍＬ乙腈，

振荡提取３０ｍｉｎ，加入５ｇＮａＣｌ，涡旋５ｍｉｎ，

３５００ｒ·ｍｉｎ１离心５ｍｉｎ。将全部上层乙腈相转

移至鸡心瓶中，４０℃水浴旋蒸浓缩，用２ｍＬ乙

腈∶二氯甲烷（５∶９５，ｖ∶ｖ）定容，待净化。氨基固相

萃取柱用５ｍＬ乙腈∶二氯甲烷（５∶９５，ｖ∶ｖ）活化

后，将上述定溶液转入上样并开始接受流出液，用

４ｍＬ乙腈∶二氯甲烷（５∶９５，ｖ∶ｖ）分两次洗涤鸡心

瓶，合并洗涤液并上样，再用６ｍＬ乙腈∶二氯甲

烷（５∶９５，ｖ∶ｖ）洗脱固相萃取柱，合并收集所有流

出液，３５℃水浴旋蒸浓缩，１ｍＬ正己烷定容，植

株样品用２５ｍｇＧＣＢ分散固相萃取净化后测定，

其他样品直接用气相色谱（Ａｇｉｌｅｎｔ７８９０配μＥＣＤ

检测器）测定。进样口温度２２０℃；色谱柱ＤＢ５

ＭＳ（３０ｍ×０．２５ｍｍ，０．２５μｍ）；柱温：１２０℃保

持１ｍｉｎ，以５℃·ｍｉｎ１升至２００℃，以２℃·ｍｉｎ１

升至２４０ ℃，以１５ ℃·ｍｉｎ１升至２８０ ℃保持

３ｍｉｎ；进样量：１μＬ。二甲四氯异辛酯在此条件

下的保留时间约为２３．７ｍｉｎ。标准溶液及籽粒

样品典型色谱图见图２。

Ａ：二甲四氯异辛酯标准溶液０．５ｍｇ·Ｌ１；Ｂ：空白籽粒样品；Ｃ：籽粒基质匹配标准溶液０．５ｍｇ·Ｌ１；Ｄ：籽粒０．５ｍｇ·ｋｇ１添加回收样品

Ａ：ＭＣＰＡｉｓｏｏｃｔｙｌｓｔａｎｄａｒｄｓｏｌｕｔｉｏｎ０．５ｍｇ·Ｌ１；Ｂ：Ｂｌａｎｋｗｈｅａｔｇｒａｉｎ；Ｃ：Ｇｒａｉｎｍａｔｒｉｘｓｔａｎｄａｒｄｓｏｌｕｔｉｏｎ０．５ｍｇ·Ｌ１；Ｄ：Ｒｅｃｏｖｅｒｙｉｎ

ｇｒａｉｎ０．５ｍｇ·ｋｇ１

图２　二甲四氯异辛酯色谱图

Ｆｉｇ．２　ＣｈｒｏｍａｔｏｇｒａｍｓｏｆＭＣＰＡｉｓｏｏｃｔｙｌ
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１．２．５　二甲四氯检测　称取小麦籽粒样品

１０ｇ（植株样品５．０ｇ，秸秆样品２．０ｇ），于５０ｍＬ

离心管中，加入３０ｍＬ０．０４ｍｏｌ·Ｌ１ＮａＯＨ水溶

液，振荡提取３０ｍｉｎ，３５００ｒ·ｍｉｎ１离心５ｍｉｎ。

取１５ｍＬ上清液转移至另一离心管中用磷酸调

ｐＨ＜３，加入７ｇＮａＣｌ和２０ｍＬ乙酸乙酯，液液

分配，３５００ｒ·ｍｉｎ１离心８ｍｉｎ，取全部上层乙酸

乙酯相，３５℃水浴浓缩，１ｍＬ甲醇定容，用液相

色谱质谱联用仪（ＷＡＴＥＲＳＴＱＳ）测定。色谱

柱：Ａｃｑｕｉｔｙ ＵＰＬＣ? ＢＥＨ Ｃ１８ （５０ ｍｍ ×

２．１ｍｍ，１．７μｍ）；离子源：电喷雾离子源（）；毛

细管电压：３．５ｋＶ；锥孔电压：１９Ｖ；离子源温度：

１５０℃；脱溶剂温度：３５０ ℃；脱溶剂气流量：

６５０Ｌ·ｈ１；锥孔气流量：５０Ｌ·ｈ１；检测方式：多重

反应监测（ＭＲＭ）；定性离子对（ｍ·ｚ１）：１９９→

１４０．９，１９９→１５４．９，其中１９９→１４０．９为定量离子

对。二 甲 四 氯 在 此 条 件 下 的 保 留 时 间 约

为１．９ｍｉｎ。

１．２．６　标准曲线的绘制　称取二甲四氯异辛酯

标准品０．０１０２ｇ（精确至０．０００１ｇ）用丙酮配制

成１０００ｍｇ·Ｌ
１的储备液，再稀释成系列标准工

作浓 度 ０．１，０．２，０．５，１．０，２．０，５．０ 和

１０．０ｍｇ·Ｌ
１。称取二甲四氯标准品０．０１０１ｇ（精确

至０．０００１ｇ）用甲醇配制成１０００ｍｇ·Ｌ
１的储备

液，再稀释成系列标准工作浓度０．０１，０．０５，

０．１０，０．２０，０．５０和１．００ｍｇ·Ｌ
１。在上述各自色

谱条件下测定，以标准工作溶液浓度为横坐

标（狓），峰面积为纵坐标（狔）绘制标准曲线。

１．２．７　添加回收率和精密度　分别向空白小麦

籽粒、植株和秸秆中添加二甲四氯异辛酯和二甲

四氯标准溶液，各基质中的添加浓度详见表１，每

个浓度重复５次，按照１．２．４和１．２．５中的方法

分别测定并计算回收率和精密度。

１．２．８　数据分析　运用Ｅｘｃｅｌ２０１０对数据进行

处理和作图。

２　结果与分析

２．１　检测方法评价

外标法定量分析结果表明，二甲四氯异辛酯

的浓度在０．１～１０．０ｍｇ·Ｌ
１与峰面积线性关系

良好，线性方程为狔＝３２５６８狓＋６６７７．９，相关系

数ｒ＝０．９９８３；二甲四氯的浓度在 ０．０１～

１．０ｍｇ·Ｌ
１与峰面积线性关系良好，线性方程为

狔＝１Ｅ＋０６狓＋２０９０，相关系数ｒ＝０．９９９８。该试

验结果表明，标准曲线精度高，线性良好，可用于

实际田间样品残留量的测定。

二甲四氯异辛酯在小麦籽粒、植株和秸秆

３种基质中的平均回收率在８２．５％～９９．３％，相

对标准偏差（ＲＳＤ）在２．８％～１２．９％（表１）。将

最小添加浓度确定为方法的定量限（ＬＯＱ，以质

量分数计，ｍｇ·ｋｇ
１），二甲四氯异辛酯在小麦籽粒

中的ＬＯＱ为０．０５ｍｇ·ｋｇ
１。我国制定二甲四氯

异辛酯在小麦中的最大残留限量 （ＭＲＬ）为

０．１ｍｇ·ｋｇ
１，此方法能够满足 ＭＲＬ标准要求。

结果表明，该方法具有良好的准确度、精密度和灵

敏度，均符合农药残留分析试验的要求。

表１　小麦籽粒、植株及秸秆中二甲四氯异辛酯及二甲四氯的添加回收率试验结果

犜犪犫犾犲１　犚犲犮狅狏犲狉犻犲狊狅犳犕犆犘犃犻狊狅狅犮狋狔犾犪狀犱犕犆犘犃犻狀狑犺犲犪狋犵狉犪犻狀，狆犾犪狀狋犪狀犱狊狋狉犪狑

农药

Ｐｅｓｔｉｃｅｄｅ

样品

Ｓａｍｐｌｅ

添加水平

Ａｄｄｉｔｉｏｎｌｅｖｅｌ／

（ｍｇ·ｋｇ１）

回收率 Ｒｅｃｏｖｅｒｙ／％

１ ２ ３ ４ ５
平均值

Ａｖｅｒａｇｅ

ＲＳＤ／％

二甲四氯

异辛酯

ＭＣＰＡｉｓｏｏｃｔｙｌ

籽粒

植株

秸秆

０．０５ ８９．９６ ７１．０１ ８５．０９ ７１．９１ ９４．４７ ８２．５ １２．９

０．１０ ９２．２３ ８５．２７ ９０．３３ ８６．５６ ８３．１２ ８７．５ ４．３

１．００ ７８．５４ ９３．７５ ９０．１４ ８５．９１ ８５．４０ ８６．７ ６．６

０．５ ９４．６４ ９７．０５ ９６．００ １０１．６５ ８４．０３ ９４．７ ６．９

１．０ ９１．４３ １０６．２４ １０５．１２ ９３．６３ １００．１５ ９９．３ ６．７

１０．０ １００．５４ ９０．４０ ９２．２７ ８９．４４ ９７．１３ ９４．０ ５．０

０．５ ９４．０１ ９１．０９ １００．７０ ９９．３０ １０３．２１ ９７．７ ５．１

１．０ ８７．２７ ９１．２５ ８６．２３ ８４．５６ ８７．７１ ８７．４ ２．８

５．０ ８７．６３ ８３．８１ ９８．３４ ９４．１８ ８５．２４ ８９．８ ６．９

１０１
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续表１

农药

Ｐｅｓｔｉｃｅｄｅ

样品

Ｓａｍｐｌｅ

添加水平

Ａｄｄｉｔｉｏｎｌｅｖｅｌ／

（ｍｇ·ｋｇ１）

回收率 Ｒｅｃｏｖｅｒｙ／％

１ ２ ３ ４ ５
平均值

Ａｖｅｒａｇｅ

ＲＳＤ／％

二甲四氯

ＭＣＰＡ

籽粒

植株

秸秆

０．０２ ９４．９２ ９８．２０ ９７．７０ ９９．０９ ９７．９８ ９７．６ １．６

０．１０ ９１．４６ １０２．０４ １０３．７３ １０６．０３ １０４．１３ １０１．５ ５．７

０．２０ ７９．５９ ７５．４１ ８３．５８ ８７．１０ ６９．５９ ７９．１ ８．７

０．１０ ８９．６８ ８５．６２ ９０．６０ ８９．３１ ８２．７０ ８７．６ ３．８

１．０ ９８．３９ ８３．９２ １０１．３８ ８４．８８ ９９．４９ ９３．６ ９．１

１０．０ ８９．９９ ８７．７７ ９７．７２ ９２．１６ ８９．５９ ９１．４ ４．２

０．０５ ９８．０９ １０９．４０ ９５．２４ ９９．０９ ８２．３６ ９６．８ １０．０

０．２ ９３．４７ １０３．９５ ９７．２９ １０２．６４ ９９．６５ ９９．４ ４．２

１０．０ ９８．０４ ８２．７５ １００．９６ ９５．２１ ９８．１３ ９５．０ ７．５

　　二甲四氯残留量的检测采用赵慧宇
［９］等的分

析方法，对小麦３种基质进行了添加回收验证试

验，二甲四氯在籽粒中的添加浓度为０．０２，０．１０

和０．２０ ｍｇ·ｋｇ
１，平均回收率在 ７９．１％ ～

１０１．５％，相对标准偏差在１．６％～８．７％；在植株

中的添加浓度为０．１，１．０和１０．０ｍｇ·ｋｇ
１，平均

回收率在８７．６％～９３．６％，相对标准偏差在

３．８％～９．１％；在秸秆中的添加浓度为０．０５，

０．２０和１０．００ｍｇ·ｋｇ
１，平均回收率在９５．０％～

９９．４％，相对标准偏差在４．２％～１０．０％。该方

法可用于本研究中的田间样品检测。

２．２　二甲四氯异辛酯在小麦植株中的消解及代

谢物转化

　　由图３可知，二甲四氯异辛酯在小麦植株中

的残留量随时间的延长而降低，其代谢物二甲四

氯的残留量随时间的推移也逐渐降低。二甲四氯

异辛酯及二甲四氯的消解过程符合一级动力学方

程，具体数据详见表２。二甲四氯异辛酯的消解

较快，按照动力学方程计算，在江苏及河南试验地

的半衰期分别为１．１和３．１ｄ；按照残留量分析，

施药后１ｄ的消解率分别为６３．９％和６７．４％。

二甲四氯异辛酯在植株体内可转化为二甲四氯，

二甲四氯在植株内的消解相对较慢，半衰期分别

为１０．２和９．６ｄ。

２．３　二甲四氯异辛酯在小麦籽粒及秸秆中的最

终残留

　　７５％二甲四氯异辛酯乳油按有效成分用量

９００ｇ·ｈｍ
２（制剂１２００ｇ·ｈｍ

２）和１３５０ｇ·ｈｍ
２（制剂

１８００ｇ·ｈｍ
２）的剂量在小麦４叶期至拔节期内喷

雾施药一次，两试验地小麦收获期籽粒中二甲

四氯异辛酯的残留量均小于０．０５ｍｇ·ｋｇ
１，代谢

物二甲四氯的残留量均小于０．０２ｍｇ·ｋｇ
１；秸秆

中二甲四氯异辛酯的残留量均小于０．５ｍｇ·ｋｇ
１，

代谢物二甲四氯的残留量＜０．０７１ｍｇ·ｋｇ
１。残留量

数据详见表３。我国国家标准《食品安全国家标

准 食品中农药最大残留限量》［１０］中规定，二甲四

氯异辛酯在小麦中的 ＭＲＬ值为０．１ｍｇ·ｋｇ
１，代谢

物二甲四氯的 ＭＲＬ值为０．１ｍｇ·ｋｇ
１，试验结果

表２　二甲四氯异辛酯及其代谢物二甲四氯在小麦植株中的消解动力学方程

犜犪犫犾犲２　犇犲犵狉犪犱犪狋犻狅狀犱狔狀犪犿犻犮狊狅犳犕犆犘犃犻狊狅狅犮狋狔犾犪狀犱犕犆犘犃犻狀狑犺犲犪狋狆犾犪狀狋

试验地

Ｌｏｃａｔｉｏｎ

残留物

Ｐｅｓｔｉｃｅｄｅ

消解动力学方程

Ｋｉｎｅｔｉｃｅｑｕａｔｉｏｎ

相关系数

Ｃｏｒｒｅｌａｔｉｏｎｃｏｅｆｆｉｃｉｅｎｔ

半衰期

Ｈａｌｆｌｉｆｅ／ｄ

原始沉积量

Ｉｎｉｔｉａｌｃｏｎｃｅｎｔｒａｔｉｏｎｓ／（ｍｇ·ｋｇ１）

江苏

Ｊｉａｎｇｓｕ

二甲四氯异辛酯 犆ｔ＝７．０２５ｅ－０．６２３狋 ０．９２３２ １．１ ９．７

二甲四氯 犆ｔ＝４．７００１ｅ－０．０６８狋 ０．８３９４ １０．２ ５．４

加和 犆ｔ＝８．５６６５ｅ－０．１０９狋 ０．８３０５ ６．４ １５．１

河南

Ｈｅｎａｎ

二甲四氯异辛酯 犆ｔ＝１．２１９８ｅ－０．２２２狋 ０．７６０１ ３．１ １．９

二甲四氯 犆ｔ＝０．３５８２ｅ－０．０７２狋 ０．７４５３ ９．６ ０．４

加和 犆ｔ＝１．２４０６ｅ－０．０６１狋 ０．６７７０ １１．４ ２．３

２０１
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图３　二甲四氯异辛酯及代谢物二甲四氯在江苏（Ａ）及河南（Ｂ）两地小麦植株中的消解曲线

Ｆｉｇ．３　ＤｅｇｒａｄａｔｉｏｎｄｙｎａｍｉｃｃｕｒｖｅｏｆＭＣＰＡｉｓｏｏｃｔｙｌａｎｄＭＣＰＡｉｎｗｈｅａｔｐｌａｎｔｉｎＪｉａｎｇｓｕ（Ａ）ａｎｄＨｅｎａｎ（Ｂ）

表３　二甲四氯异辛酯及其代谢物二甲四氯在小麦籽粒及秸秆中的最终残留

犜犪犫犾犲３　犜犲狉犿犻狀犪犾狉犲狊犻犱狌犲狊狅犳犕犆犘犃犻狊狅狅犮狋狔犾犪狀犱犕犆犘犃犻狀狑犺犲犪狋犵狉犪犻狀犪狀犱狊狋狉犪狑

试验地

Ｌｏｃａｔｉｏｎ

残留物

Ｐｅｓｔｉｃｅｄｅ

籽粒 Ｇｒａｉｎ 秸秆Ｓｔｒａｗ

低剂量Ｌｏｗｄｏｓｅ 高剂量 Ｈｉｇｈｄｏｓｅ 低剂量Ｌｏｗｄｏｓｅ 高剂量 Ｈｉｇｈｄｏｓｅ

江苏

Ｊｉａｎｇｓｕ

二甲四氯异辛酯 ＜０．０５／＜０．０５／＜０．０５ ＜０．０５／＜０．０５／＜０．０５ ＜０．５／＜０．５／＜０．５ ＜０．５／＜０．５／＜０．５

二甲四氯 ＜０．０２／＜０．０２／＜０．０２ ＜０．０２／＜０．０２／＜０．０２ ＜０．０５／＜０．０５／＜０．０５ ＜０．０５／＜０．０５／＜０．０５

河南

Ｈｅｎａｎ

二甲四氯异辛酯 ＜０．０５／＜０．０５／＜０．０５ ＜０．０５／＜０．０５／＜０．０５ ＜０．５／＜０．５／＜０．５ ＜０．５／＜０．５／＜０．５

二甲四氯 ＜０．０２／＜０．０２／＜０．０２ ＜０．０２／＜０．０２／＜０．０２ ＜０．０５／＜０．０５／＜０．０５ ＜０．０５／０．０７１／＜０．０５

表明按照推荐施药方法中的高风险施用，收获小

麦籽粒中二甲四氯异辛酯的残留量在 ＭＲＬ值以

下，代谢物二甲四氯的残留量亦在 ＭＲＬ值以下。

３　讨论
本研究建立了采用气相色谱配μＥＣＤ检测

器测定小麦籽粒、植株及秸秆中的二甲四氯异辛

酯残留量的检测方法。样品经乙腈和水混合振荡

提取，氨基固相萃取柱净化。二甲四氯异辛酯在

籽粒、植 株 及 秸 秆 中 的 平 均 回 收 率 分 别 为

８２．５％～８７．５％、９４．０％～９９．３％和８７．４％～

９７．７％，ＲＳＤ分别为４．３％～１２．９、５．０％～６．９％

和２．８％～６．９％。在小麦籽粒中的定量限为

０．０５ｍｇ·ｋｇ
１。我国制定的小麦中二甲四氯异辛

酯的 ＭＲＬ值为０．１ｍｇ·ｋｇ
１，该方法的准确度、

精密度及灵敏度均能满足农药残留检测的要求。

王博等［５］、吴长付等［６］、黄亮等［７］分别开发了玉

米、小麦及灌溉水中二甲四氯异辛酯残留的气相

色谱质谱法分析方法，由于质谱的选择性优势，

方法灵敏度较本研究略高，在小麦籽粒中的ＬＯＱ

为０．０２ｍｇ·ｋｇ
１，但气相色谱配μＥＣＤ检测器由

于其价格及维护运行成本的优势，更普遍存在于

各类检测机构及实验室，且本研究方法的灵敏度

可以 满 足 ＭＲＬ 标 准 要 求。二 甲 四 氯 在 水

稻［１１１２］、小麦［９，１３］、瓜果［１４］、玉米［１５１６］及甘蔗［］等

作物中的残留的分析多有报道，本试验经分析比

较后使用赵慧宇等［９］的分析方法对小麦３种基质

进行了添加回收验证试验，试验结果表明，此方法

可用于本研究中实际样品的检测。

江苏和河南两个地点的消解动态试验结果表

明，二甲四氯异辛酯在小麦植株体内消解迅速，施

药后１ｄ的消解率均在６０％以上，３ｄ的残留量均

在检出限以下。已有文献中对二甲四氯异辛酯在

小麦植株中消解情况的报道较少。黄亮等［７］模拟

了大田中温度和光照条件下二甲四氯异辛酯在灌

溉水中的消解试验，半衰期为２．１８ｄ，降解较快。

本研究表明二甲四氯异辛酯在植株体内可快速代

谢为二甲四氯，施药后２ｈ植株内既可检测到二

甲四氯残留，两地均在施药后５ｄ出现二甲四氯

残留量增加的现象。二甲四氯在小麦植株中的消

解研究未见报道，在玉米、水稻及甘蔗植株中的半

衰期分别为１．４～４．８ｄ
［１８］、５．５２～６．４６ｄ

［１２］和

１．７８～２．６９ｄ
［１７］，本试验结果，二甲四氯在小麦

植株中的消解符合一级动力学方程，半衰期为

９．６～１０．２ｄ，较上述３种作物慢，可能是作物差

异，也可能是由于二甲四氯异辛酯的转化所致。

２０１７年在江苏和河南以推荐最高剂量（有效

成分用量９００ｇ·ｈｍ
２）和１．５倍推荐最高剂量（有

效成分用量１３５０ｇ·ｈｍ
２）喷雾施用７５％二甲四

３０１



　　　　　黑　龙　江　农　业　科　学 １２期

氯异辛酯乳油，最终收获时二甲四氯异辛酯在小

麦籽粒中的残留量均＜０．０５ｍｇ·ｋｇ
１，在秸秆中

的残留量均＜０．５ｍｇ·ｋｇ
１；未见二甲四氯异辛酯

在小麦中的最终残留情况报道，王博等［５］研究了

二甲四氯异辛酯在玉米及秸秆中的最终残留量均

小于检出限，最终收获时二甲四氯在小麦籽粒中

的残留量均＜０．０２ｍｇ·ｋｇ
１，在秸秆中的残留量

为＜０．０５～０．０７１ｍｇ·ｋｇ
１；赵慧宇等［９］及 Ｈｕ

等［１３］在小麦籽粒中也未检出二甲四氯残留。我

国制定小麦中二甲四氯异辛酯及二甲四氯的

ＭＲＬ值均为０．１ｍｇ·ｋｇ
１，试验结果均低于ＭＲＬ

值，表明７５％二甲四氯异辛酯乳油在小麦上按照

推荐方法施用是安全的。

４　结论
本文建立了二甲四氯异辛酯在小麦籽粒、植

株及秸秆中的残留量分析方法。样品经乙腈和水

混合振荡提取，氨基固相萃取柱净化，气相色谱配

μＥＣＤ检测器测定。方法的准确度、精密度及灵

敏度均能满足农药残留检测的要求，与前人研究

相比检测方法经济高效，适用性更高。通过田间

消解动态试验结果可知，二甲四氯异辛酯在小麦

植株体内可快速代谢为二甲四氯；二甲四氯异辛

酯及二甲四氯的消解过程均符合一级动力学方

程，二甲四氯异辛酯的消解半衰期为１．１～３．１ｄ，

二甲四氯的消解半衰期为９．６～１０．２ｄ。最终残

留试验结果表明小麦籽粒中二甲四氯异辛酯的残

留量均小于０．０５ｍｇ·ｋｇ
１，二甲四氯的残留量均

小于０．０２ｍｇ·ｋｇ
１，低于我国制定的 ＭＲＬ值，

７５％二甲四氯异辛酯乳油在小麦上按照推荐方法

施用是安全的。
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李海杰，杨英茹，李瑜玲，等．石家庄市农业资源遥感调查［Ｊ］．黑龙江农业科学，２０２０（１２）：１０５１１０．

石家庄市农业资源遥感调查

李海杰１，２，３，杨英茹１，２，３，李瑜玲１，２，３，武　猛１
，３，高欣娜１，２，３，黄　媛１

，２，３，杜亚茹１

（１．石家庄市农林科学研究院，河北 石家庄０５００４１；２．石家庄市农业信息化工程技术研究

中心，河北 石家庄０５００４１；３．河北省都市农业技术创新中心，河北 石家庄０５００００）

摘要：为了解石家庄地区农业资源分布与变化情况，建立“过去现在未来”的石家庄农业大数据平台，实现石

家庄农业资源的现代化和智能化管理，本文利用遥感技术，于２０１８和２０１９年春秋季在石家庄地区分别进行

了两次野外样点采集，并对地区耕地、设施农业、园艺果树、林地、水体以及主要农作物的种植生长情况进行

了调查。结果表明：农业资源的分布情况总体保持稳定并有小幅度增加，玉米等农作物的种植面积在各区县

得到优化调整；石家庄市部分区县通过政府补贴等方式，大豆、谷子等作物的种植面积有所提高，玉米的种植

面积得以降低；土地流转、土地复垦种植、土地修复等方式近年来取得良好的效果，玉米等作物通过合作社的

统一标准化种植，种植面积及产量得到提高。

关键词：遥感；农业资源；石家庄

　　随着社会经济的不断发展，有关部门和企业

对于农业资源的信息需求逐渐增大，通过不断发

展的遥感技术和地理信息系统等技术，利用深度

学习和多种遥感图像分类方法开展多平台、多时

期、多类型农业资源遥感监测，可以随时掌握农业

资源利用动态［１２］。本文以２０１９年国产ＧＦ２影

像为数据源，通过人机交互测量的工作方式，对农

收稿日期：２０２００８０６
基金项目：石家庄市科学技术研究与发展计划项目（１８１４

９０４５２）。

第一作者：李海杰（１９９２），男，硕士，助理农艺师，从事农业

信息化研究。Ｅｍａｉｌ：２２７２３８６６０５＠ｑｑ．ｃｏｍ。

通信作者：李瑜玲（１９７１），女，学士，高级农艺师，从事农业

科研与推广工作。Ｅｍａｉｌ：ｎｋｙｌｙｌ２０１３＠１６３．ｃｏｍ。

作物用地、设施农业用地、园艺果树类等五大类地

块进行勾绘，以县为单位成图，勾绘完成后，通过

自检、互检、专检等精度检验，同时组织人员对处

理数据进行野外调查验证，得到最终的测量成果，

并建立农业资源数据库，开发石家庄地区农业资

源监测服务平台与野外调查数据采集ＡＰＰ，用于

数据成果的不断更新展示，为有关部门决策提供

数据支持。

１　调查研究
１．１　调查区域范围

调查覆盖范围为石家庄地区１６个区县，具体

包括：井陉县、正定县、栾城县、行唐县、灵寿县、高

邑县、深泽县、赞皇县、无极县、平山县、元氏县、赵

县、藁城市、晋州市、新乐市和鹿泉市。
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