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　　摘要：为研究戊唑醇在黄花菜上的残留行为，并进行膳食风险评估，建立戊唑醇在黄花菜上的检测方法，样品经乙
腈提取，Ｃ１８净化，利用超高效液相色谱－串联三重四极杆质谱仪（ＵＰＬＣ－ＭＳ／ＭＳ）检测。在０．００１～１．０００ｍｇ／Ｌ范围

内，戊唑醇的线性关系良好，在鲜黄花菜基质中ｒ２＝０．９９９８，在干黄花菜基质中ｒ２＝０．９９９１。戊唑醇在鲜黄花菜中添
加浓度为０．０１～５．００ｍｇ／ｋｇ时，平均回收率在８７％～９６％间，相对标准偏差在１％～９％之间；在干黄花菜中添加浓度为
０．０１～５０．００ｍｇ／ｋｇ时，平均回收率在８８％～９８％之间，相对标准偏差在２％～８％之间；定量限均为０．０１ｍｇ／ｋｇ。戊唑
醇在黄花菜中的半衰期为２．０～２．３ｄ，属于在环境中易分解的农药；在采收间隔期２ｈ、３ｄ、５ｄ、７ｄ、１０ｄ时，采收的鲜
黄花菜中戊唑醇的残留量为＜０．０１～３．６０ｍｇ／ｋｇ，干黄花菜中戊唑醇的残留量为０．０４～５８．６７ｍｇ／ｋｇ。鲜黄花菜和干
黄花菜中戊唑醇的国家估算每日摄入量分别为 ０．６９６２ｍｇ和 １．３０４３ｍｇ，风险商分别为 ３６．８％和 ６９．０％，
均＜１００％，说明采用４３０ｇ／Ｌ戊唑醇悬浮剂，按照推荐剂量在黄花菜上施用，其残留量对消费者的慢性膳食摄入风险
低，不会对一般人群的健康产生不可接受的风险。建议使用４３０ｇ／Ｌ戊唑醇悬浮剂防治黄花菜病害时，最高制剂用药

量０．０３ｍＬ／ｍ２（１２９ｇａ．ｉ．／ｈｍ２），最多施药４次，安全间隔期３ｄ。
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　　黄花菜（ＨｅｍｅｒｏｃａｌｌｉｓｃｉｔｒｉｎａＢａｒｏｎｉ）为百合科萱
草属多年生草本植物，是我国多地重要的经济特色作

物［１］。２０１８年我国黄花菜种植面积约６０．３４万ｈｍ２，
产量约５８．４８万ｔ［２］。由黄花菜萱草柄锈菌引起的
黄花菜锈病，发生危害逐年加重，严重影响黄花菜

的产量和品质，成为黄花菜最严重的锈病、叶枯病、

叶斑病三大病害之一，严重时可导致绝收，极大地

制约了黄花菜产业健康发展。戊唑醇是目前防治

黄花菜锈病的特效药，其结构式见图 １，是一种高
效、广谱、内吸性三唑类杀菌农药，主要通过抑制病

原真菌体内麦角甾醇的脱甲基化，破坏真菌细胞膜

的结构和功能，干扰细胞正常的新陈代谢，导致菌

体生长停滞、繁殖率下降，甚至死亡［３］。具有保护、

治疗、铲除三大功能，杀菌谱广、持效期长。由于其

活性高、防治效果好、性价比高，在生产中相比同类

产品优势明显，被大量使用。随着戊唑醇使用量的

增加，其残留问题也越来越受到人们的重视。

目前，国内外已有对作物小麦、香蕉、玉米、苹

果、水稻、黄瓜等关于戊唑醇的消解和残留行为的

研究［４－９］。鲜见戊唑醇在黄花菜上的残留方法、消

减动态和最终残留研究的报道，因此开展戊唑醇在

黄花菜上的检测方法、黄花菜中戊唑醇的消解动态

及其残留规律、确定其半衰期的研究，提出合理的

施药建议，旨在为戊唑醇在黄花菜上的安全使用提

供依据，对在农业生产中安全合理使用戊唑醇，减

少农药残留带来的危害具有一定的理论和应用

价值。
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１　材料与方法

１．１　试验药剂、试剂与仪器
试验药剂：４３０ｇ／Ｌ戊唑醇悬浮剂，购于拜耳作

物科学（中国）有限公司；戊唑醇标准品（９８．５％），
购自Ｄｒ．ＥｈｒｅｎｓｔｏｒｆｅｒＧｍｂＨ公司。

试验试剂：乙腈、甲醇，色谱纯，购自 Ｔｈｅｒｍｏ
ＦｉｓｈｅｒＳｃｉｅｎｔｉｆｉｃ公司；甲酸，优级纯，购自上海麦克
林生化科技有限公司；氯化钠，硫酸镁，分析纯，购

自国药集团化学试剂有限公司；ＣｌｅａｎｅｒｔＣ１８，４０～
６０μｍ，购自上海安谱实验科技股份有限公司；超纯
水，购自广州屈臣氏食品饮料有限公司。

仪器：Ｂｌｉｘｅｒ ６Ｖ．Ｖ７Ｌ样品切碎机（法国
Ｒｏｂｏｔ公司）；ＷａｔｅｒｓＩ－ＣｌａｓｓＡＣＯＵＩＴＹ超高效液相
色谱仪，ＷａｔｅｒｓＸｅｖｏＴＱＤ三重四级杆串联质谱，美
国Ｗａｔｅｒｓ公司；ＰＬ６０２－Ｓ电子天平，精度为０．０１ｇ，

上海越平公司；５０、１００、２００、１０００、１００００μＬ精密
移液枪，Ｔｒａｎｓｆｅｒｐｅｔｔｅ Ｓ公司；ＴＡＲＧＩＮ ＶＸ－Ⅲ
多管涡旋振荡仪，北京踏锦科技有限公司；ＬＸＪ－ＩＩＢ
低速大容量多管离心机，上海飞鸽公司；ＭＥ１０４Ｅ电
子分析天平，精度００００１ｇ，梅特勒－托利多公司；
ＳＩＧＭＡ１－１４台式小型离心机，德国希格玛电子有
限公司；ＫＱ－７００Ｂ超声仪，广州越特科学仪器有限
公司；不同规格的移液管、容量瓶。

１．２　田间试验设计
根据参考文献［１０－１１］，２０１９年消解动态田间

试验分别在浙江、湖北２地进行；最终残留田间试验
分别在吉林、山东、浙江、湖北、湖南、四川６地进行。
４３０ｇ／Ｌ戊唑醇悬浮剂用于防治黄花菜锈病按有效
成分推荐用量７７．５～１２９．０ｇａ．ｉ．／ｈｍ２进行，在黄
花菜抽薹现蕾期，通过喷雾方式施药３～４次，施药
间隔７ｄ，安全间隔期７～１０ｄ，具体见表１。

表１　４３０ｇ／Ｌ戊唑醇悬浮剂在黄花菜上的田间试验设计

试验项目 地点
小区面积

（ｍ２）
施药剂量

（ｇａ．ｉ．／ｈｍ２）
施药次数

（次）

施药间隔期

（ｄ） 采样间隔时间
重复次数

（次）

消解动态试验 浙江、湖北 ４５ １９３．５ １ — ２ｈ、１ｄ、３ｄ、５ｄ、７ｄ、１０ｄ、１４ｄ ３

最终残留试验 吉林、山东、浙江、

湖北、湖南、四川

１５ １２９．０、１９３．５ ３～４ ７ ２ｈ、３ｄ、５ｄ、７ｄ、１０ｄ ３

１．３　样品采集、制备与保存
１．３．１　样品采集　按棋盘式分布取样，采集１２点
以上（不少于２ｋｇ）生长正常、无病害的含苞待放的
黄花菜花蕾样本２份，分别用于制备鲜黄花菜和干
黄花菜样品。所采集的样品分别装入样品袋中包

扎妥当并标记，带回实验室处理。小区边行和每行

距离两端０．５ｍ内不采样。
１．３．２　鲜黄花菜样品制备与保存　将田间采集的
新鲜黄花菜样本中的１份在采后８ｈ内剪成１ｃｍ
以下的小段或切碎，混匀后，用四分法分别取２００ｇ
新鲜的黄花菜样品２份，正样和副样分别装入样品
容器中，贴好标签后，低温（≤－１８℃）保存。
１．３．３　干黄花菜样品制备与保存　将田间采集的
鲜黄花菜花蕾样本中的另一份运到实验室后，称质

量记录，按当地常规加工工序，制成黄花菜花蕾干

样。［一般情况下，将刚采摘的新鲜黄花菜花蕾立

即装筛，装筛时留适当空隙以使蒸气分布均匀，装

筛后用蒸锅蒸，蒸至变色（蒸锅内蒸气温度上升到

７０～８０℃，维持５～７ｍｉｎ）即可，黄花菜蒸变色出锅
后，冷却晾晒至干］，称质量记录干黄花菜质量，计

算并记录鲜干比，分别取１００ｇ晒干的黄花菜样品２
份，正样和副样分别装入样品容器中，贴好标签后，

低温（≤－１８℃）保存。
１．４　戊唑醇含量的分析
１．４．１　样品的前处理
１．４．１．１　提取　鲜黄花菜：称取５ｇ黄花菜（鲜）样
品，置于５０ｍＬ带盖离心管中，准确加入２５ｍＬ乙
腈，涡旋提取１０ｍｉｎ，加入５ｇＮａＣｌ和２ｇＭｇＳＯ４再
涡旋混匀１ｍｉｎ，３０００ｒ／ｍｉｎ离心５ｍｉｎ，取上清液
待净化。

干黄花菜：称取２ｇ黄花菜（干）样品于５０ｍＬ
带盖离心管中，先加５ｍＬ水浸润５ｍｉｎ，再准确加入
２０ｍＬ乙腈，涡旋提取１０ｍｉｎ，加入５ｇＮａＣｌ和２ｇ
ＭｇＳＯ４再涡旋混匀１ｍｉｎ，３０００ｒ／ｍｉｎ离心５ｍｉｎ，
取上清液待净化。

１．４．１．２　净化　取１．５ｍＬ“１．４．１．１”节的待净化
液至称有５０ｍｇＣ１８填料的２ｍＬ离心管中，涡旋振荡
１ｍｉｎ１００００ｒ／ｍｉｎ离心３ｍｉｎ，上清液过 ０．２２μｍ
有机系滤膜后转移至进样瓶中，待 ＵＰＬＣ－ＭＳ／ＭＳ
测定。
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１．４．２　检测条件　色谱柱：ＡｃｑｕｉｔｙＵＰＬＣ ＨＳＳ
Ｃ１８色谱柱（２．１ｍｍ×５０ｍｍ，１．７μｍ）；柱温：３５℃；
流速：０．４ｍＬ／ｍｉｎ；进样体积：１μＬ；梯度洗脱条件
见表２。
　　离子源：电喷雾离子源 ＥＳＩ；扫描方式：正离子
源；毛细管电压：３．５５ｋＶ；锥孔电压：２９Ｖ；离子源温
度：１５０℃；脱溶剂温度：３５０℃；脱溶剂气流量：
８００Ｌ／ｈ；锥孔气流量：５０Ｌ／ｈ；检测方式：多重反应
监测（ＭＲＭ）；质谱测定参数见表３。

表２　戊唑醇ＵＰＬＣ梯度洗脱条件

时间

（ｍｉｎ） ０．１％甲酸水 甲醇

（％）

０ ４５ ５５

１．５０ ４５ ５５

１．５１ ２０ ８０

３．００ ２０ ８０

３．０１ ４５ ５５

５．００ ４５ ５５

表３　戊唑醇质谱测定参数

名称
保留时间

（ｍｉｎ）
定量离子对

（质荷比）

定性离子对

（质荷比）

滞留时间

（ｓ）
锥孔电压

（Ｖ）
碰撞能量

（ｅＶ）

戊唑醇 ２．３１ ３０８／７０．１ ３０８／１２５ ０．０２５ ２９ ２０

１．４．３　标准曲线　准确称取戊唑醇标准品０．０１０４ｇ，
用乙腈溶解定容至１０ｍＬ，配制成１０２４μｇ／ｍＬ的
标准母液。使用时采用乙腈分别稀释配制成１００、
１０、１μｇ／ｍＬ标准液。之后用基质空白溶液将标准
液逐级稀释配得 ０．００１、０．００２、０．００５、０．０１０、
００２０、０．０５０、０．１００、０．２００、０．５００、１．０００μｇ／ｍＬ系
列基质标准溶液，在“１．４．２”节条件下进行测定，以
基质标准溶液浓度与监测离子峰面积作标准曲线。

１．４．４　添加回收率试验　分别在鲜黄花菜和干黄花
菜空白对照样品中添加００１、０．１０、１．００、５．００ｍｇ／ｋｇ
和０．０１、０．１０、１．００、５．００、５０．００ｍｇ／ｋｇ浓度的戊唑
醇标准溶液，每档重复５次，放置１ｈ让溶剂挥发，
按“１４１”节和“１．４．２”节分析方法提取净化和
检测。

１．５　膳食摄入风险评估
依据卫生部 ２００２年发布的《中国不同人群消

费膳食分组食谱》或权威参考资料中的膳食结构数

据，结合残留化学评估推荐的规范残留试验中值和

已制定的最大残留限量（ＭＲＬｓ），计算该农药的国家
估算每日摄入量（ＮＥＤＩ）［１２］，通过与毒理学评估推
荐的每日允许摄入量（ＡＤＩ）进行比较，计算风险概
率（ＲＱ），ＮＥＤＩ和ＲＱ的计算公式如下［１３－１５］：

ＮＥＤＩ＝∑［ＳＴＭＲ×Ｆｉ］； （１）
ＲＱ＝ＮＥＤＩ／（ＡＤＩ×ｂ．ｗ．）×１００％。 （２）

其中：ＳＴＭＲ表示农药在某种作物中的残留中值，
ｍｇ／ｋｇ；Ｆｉ表示一般人群该作物的消费量，ｋｇ；ｂ．ｗ．表
示我国的人均体质量，ｋｇ；ＲＱ表示风险概率；ＡＤＩ表
示我国人均体质量对农药的每日允许摄入量，ｍｇ／ｋｇ。

根据《食品中农药残留风险评估指南》，在计算

ＮＥＤＩ时，如果无合适的 ＳＴＭＲ值，可直接采用相应
的ＭＲＬ值代替［１６］。当 ＲＱ＞１００％时，认为该农药
残留对一般人群健康存在不可接受的慢性风险，比

值越大，风险越高。

２　结果与分析

２．１　前处理方法的优化
２．１．１　提取溶剂的优化　由于戊唑醇的分子结构
存在极性较大的官能团（羟基、三唑环）。根据相似

相溶原理，总体来说所用提取溶剂极性越大，提取

效率越高，根据戊唑醇的此理化性质，选择甲醇、乙

腈２种有机溶剂来比较不同的提取剂对戊唑醇回收
率的影响。采用乙腈作为提取剂时，黄花菜中戊唑

醇的回收率为 ９６％，采用甲醇提取时，回收率为
９２％，乙腈的提取效果优于甲醇，因此本试验选择乙
腈作为提取黄花菜中戊唑醇的溶剂。

２．１．２　提取时间的优化　提取时间的长短对戊唑
醇的回收率会产生影响，提取时间不够，会导致回

收率偏低，提取效果差，而提取时间过长，则对回收

率的提高不明显。因此，提取时间对戊唑醇的回收

率有很大的影响。本研究根据“２．１．１”节中确定的
乙腈为提取剂，设定了４个（５、１０、１５、２０ｍｉｎ）提取
时间，在４个提取时间对黄花菜中戊唑醇的回收率
进行测定，戊唑醇的回收率分别为 ９５％、９７％、
９７％、９７％。结果表明，涡旋提取１０ｍｉｎ时，戊唑醇
的总体回收率就达已经９７％并趋于稳定，因此，选
择 １０ｍｉｎ作为黄花菜中戊唑醇的提取时间。
２．１．３　提取体积的优化　提取剂体积会影响戊唑
醇回收率，提取剂用量不足，会导致提取不完全，回
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收率偏低，增大提取剂用量对戊唑醇回收率的增效

不大且浪费溶剂，选取最适的提取剂体积对戊唑醇

的回收率影响大。本研究根据“２．１．１”和“２．１．２”
节的优化条件，筛选了４个（１５、２０、２５、３０ｍＬ）提取
剂用量，对黄花菜中戊唑醇的回收率进行研究，提

取剂体积为１５、２０、２５、３０ｍＬ时，戊唑醇的回收率分
别为８８％、９０％、９６％、９２％。结果表明，鲜黄花菜
提取剂体积为２５ｍＬ的时候回收率最好，为９７％；
使用１５、２０ｍＬ溶剂时回收率不足，３０ｍＬ时增效不
大且浪费溶剂；干黄花菜提取剂体积为２０ｍＬ时，回
收率最好为９６％，使用１５ｍＬ溶剂时回收率不足，
２５、３０ｍＬ时，增效不大且浪费溶剂。因此，选择
２５ｍＬ作为鲜黄花菜中戊唑醇的提取剂体积，２０ｍＬ
为干黄花菜中戊唑醇的提取剂体积。

２．１．４　净化方法的优化　试验选取鲜黄花菜基质
样本，做了 ３个戊唑醇标准溶剂（０．０１、０．１０、
１．００ｍｇ／ｋｇ）添加水平下不同净化方式的添加回收
对比试验，每个浓度３次重复；选取干黄花菜基质样
本（０．１、１．０、５．０ｍｇ／ｋｇ）添加水平下不同净化的添
加回收对比试验，每个浓度３次重复。由图２、图３

可知，固相萃取和分散固相萃取的分离和纯化效

果，其中，分散固相萃取为 Ａ、Ｂ、Ｃ、Ｄ、Ｅ组（ＤＳＰＥ，
Ａ：５０ｍｇＣ１８，Ｂ：５０ｍｇＰＳＡ，Ｃ：５０ｍｇＧＣＤ，Ｄ：５０ｍｇ
ＰＳＡ＋１５０ｍｇＭｇＳＯ４，Ｅ：５０ｍｇＰＳＡ＋５０ｍｇＣ１８）；固
相萃取为Ｆ、Ｇ组（ＳＰＥ，Ｆ：ＮＨ２柱，Ｇ：Ｆｌｏｒｉｓｉｌ柱）。

对比不同净化方式的添加回收率及响应值（峰

面积）发现，鲜黄花菜和干黄花菜中均是分散固相

萃取较固相萃取的净化效果更好，主要体现在更低

的基质效应（基质标峰面积越接近溶剂标表示基质

效应越低）。样品中存在的杂质会影响目标物在质

谱检测中的电离效率，表现为信号增强或信号减

弱，基质效应可间接反映样品中的干扰物情况。因

此，基质效应越低表明净化效果越好。但戊唑醇在

固相萃取柱上不易被洗脱，回收率不高，且该方法

操作繁琐、耗材贵，需要使用更多的有机溶剂。

ＤＳＰＥ方法中选用Ｃ１８作为吸附剂时，鲜黄花菜和干
黄花菜中均取得了较为满意的回收率，且净化效果

最好，基质效应不明显，保证了检测的准确度，因此

选取５０ｍｇＣ１８作为净化剂，该方法操作简便、耗时
少，有机溶剂用量少，在目标峰处无杂质干扰。

２．２　标准曲线与灵敏度
由图４、图 ５可知，在供试质量浓度 ０．００１～

１０００ｍｇ／ｋｇ范围内，戊唑醇在黄花菜基质中线性关

系良好，鲜黄花菜基质的线性方程为ｙ＝５７１８２７ｘ－
９３０，ｒ２＝０．９９９８；干黄花菜基质的线性方程为 ｙ＝
５５２８８５ｘ－２２３５，ｒ２＝０．９９９１。其中，ｙ为相应的峰
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面积，ｘ为基质准溶液浓度。仪器灵敏度采用戊唑
醇的最小检出量（ＬＯＤ）为１．０×１０－３ｎｇ。
２．３　方法的准确度与精密度

由表４可知，戊唑醇在鲜黄花菜中添加浓度为
０．０１～５．００ｍｇ／ｋｇ时，平均回收率在８７％～９６％之

间，相对标准偏差在１％ ～９％之间；在干黄花菜中
添加浓度为０．０１～５０．００ｍｇ／ｋｇ时，平均回收率在
８８％～９８％之间，相对标准偏差在２％ ～８％之间，
表明戊唑醇在黄花菜中的添加回收率和相对标准

偏差均符合残留试验的要求。

表４　戊唑醇在黄花菜中的添加回收率相对标准偏差（ｎ＝５）

样品
添加水平

（ｍｇ／ｋｇ）
回收率（％）

平行１ 平行２ 平行３ 平行４ 平行５ 平均

相对标准偏差

（％）

鲜黄花菜 ０．０１ ８２ ９６ ９１ ９９ １０４ ９４ ９

０．１０ ８５ ８３ ９２ ８９ ８６ ８７ ４

１．００ ８８ ８９ ８８ ９１ ９２ ９０ ２

５．００ ９５ ９６ ９７ ９７ ９５ ９６ １

干黄花菜 ０．０１ １０４ ９７ ８６ ８６ ９３ ９３ ８

０．１０ ９２ １０３ １００ １０２ ９４ ９８ ５

１．００ ９４ ８９ ９６ １０２ ９６ ９５ ５

５．００ ９１ ９７ ９４ ９４ ９５ ９４ ２

５０．００ ９３ ９３ ８１ ８６ ８６ ８８ ６

２．４　消解动态试验
２０１９年，在浙江和湖北２地进行黄花菜消解试

验，４３０ｇ／Ｌ戊唑醇悬浮剂以１９３．５ｇａ．ｉ．／ｈｍ２的剂
量于黄花菜抽薹现蕾期喷雾施药１次，施药后定期
采集黄花菜花蕾样本分析检测。由表５可知，戊唑
醇在浙江试验点黄花菜样本中的原始沉积量为

２．９１ｍｇ／ｋｇ，３ｄ降解５１．５％，１０ｄ降解９６．７％，降
解方程为Ｃ＝３．４５８８ｅ－０．３５３ｔ，ｒ２＝０．９７７８，半衰期为
２．０ｄ；戊唑醇在湖北试验点黄花菜样本中的原始沉
积量为 ２．０１ｍｇ／ｋｇ，３ｄ降解 ３７．３％，１０ｄ降解
９５６％，降解方程为Ｃ＝２．５６１７ｅ－０．３０８ｔ，ｒ２＝０．９７２２，
半衰期为２．３ｄ。结果表明，随着采收间隔期的延
长，两地黄花菜中戊唑醇的残留量均逐渐降低，属

易降解农药（图６）。
２．５　最终残留试验

由表６、表７可知，２０１９年分别在吉林、山东、浙

表５　戊唑醇在黄花菜中的消解动态

时间

（ｄ）

浙江 湖北

残留量

（ｍｇ／ｋｇ）
消解率

（％）
残留量

（ｍｇ／ｋｇ）
消解率

（％）

０ ２．９１０ ２．０１０

１ １．８１０ ３７．８ １．５５０ ２２．９

３ １．４１０ ５１．５ １．２６０ ３７．３

５ ０．９８０ ６６．３ ０．７００ ６５．２

７ ０．３００ ８９．７ ０．４２０ ７９．１

１０ ０．０９５ ９６．７ ０．０８９ ９５．６

１４ ０．０２１ ９９．３ ０．０３１ ９８．５

方程 Ｃ＝３．４５８８ｅ－０．３５３ｔ Ｃ＝２．５６１７ｅ－０．３０８ｔ

ｒ２ ０．９７７８ ０．９７２２

Ｔ１／２ ２．０ ２．３

江、湖北、四川、湖南进行戊唑醇在黄花菜上的最终

残留试验，４３０ｇ／Ｌ戊唑醇悬浮剂分别以其推荐剂量
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１２９ｇａ．ｉ．／ｈｍ２和１．５倍推荐剂量１９３．５ｇａ．ｉ．／ｈｍ２

在黄花抽薹现蕾期喷雾施药３～４次，施药间隔为
７ｄ，于末次施药后２ｈ、３ｄ、５ｄ、７ｄ、１０ｄ采集２份
黄花菜花蕾样品，１份用于制备鲜黄花菜终残样品，
１份用于制备干黄花菜终残样品，测定黄花菜中戊
唑醇残留量。

　　由表６可知，鲜黄花菜样品中戊唑醇最终残留

量为＜０．０１～３．６０ｍｇ／ｋｇ，采收间隔期为２ｈ、３ｄ、
５ｄ、７ｄ、１０ｄ时，其最高残留量分别为３．６０、１．００、
０．５１、０．２５、０．１７ｍｇ／ｋｇ，残留量中值分别为１．９３、
０３１、０１２、０．０７、０．０５ｍｇ／ｋｇ。随着采收间隔期的
延长，戊唑醇在鲜黄花菜中的残留量有明显下降，

戊唑醇在鲜黄花菜中的残留量随着施药剂量的增

加而增加。

　　由表７可知，距末次施药后２ｈ，戊唑醇在６个试
验点干黄花菜中的残留量为９．５７～５８．６７ｍｇ／ｋｇ，距
末次施药后 ３ｄ为 ０．１０～８．１０ｍｇ／ｋｇ，５ｄ为
０．１０～４．５７ｍｇ／ｋｇ，７ｄ为０．１０～２．００ｍｇ／ｋｇ，１０ｄ
为０．０４～１．１０ｍｇ／ｋｇ。采收间隔期为２ｈ、３ｄ、５ｄ、
７ｄ、１０ｄ时，其最高残留量分别为 ５８．６７、８．１０、
４５７、２．００、１．１０ｍｇ／ｋｇ，残留量中值分别为２１．３４、
３．６２、２．００、０．９７、０．３４ｍｇ／ｋｇ。结果表明，随着采收
间隔期的延长，戊唑醇在干黄花菜中的残留量明显

下降，随着施药剂量的增加，戊唑醇在干黄花菜中

的残留量增加。

表６　戊唑醇在鲜黄花菜上的最终残留量

采收

间隔期

残留量

（ｍｇ／ｋｇ）
残留中值

（ｍｇ／ｋｇ）
最高残留值

（ｍｇ／ｋｇ）

２ｈ ０．２６、０．３０、０．３６、０．４２、０．４２、０．４３、０．５２、０．５５、１．００、１．２０、１．５０、１．９０、１．９６、２．２０、２．２０、
２．２０、２．３９、２．５０、２．６４、２．７０、２．７０、２．９３、３．１０、３．６０

１．９３ ３．６０

３ｄ ０．０５、０．０６、０．０８、０．０８、０．０９、０．１１、０．１６、０．２１、０．２４、０．２７、０．２８、０．２８、０．３３、０．３７、０．４２、
０．４３、０．５０、０．５２、０．５３、０．５６、０．７８、０．８４、０．８６、１．００

０．３１ １．００

５ｄ ０．０３、０．０４、０．０４、０．０４、０．０４、０．０５、０．０６、０．０６、０．０８、０．０９、０．０９、０．１１、０．１３、０．２３、０．２４、
０．２５、０．２８、０．３０、０．３２、０．３５、０．４１、０．４６、０．４８、０．５１

０．１２ ０．５１

７ｄ ０．０４、０．０４、０．０４、０．０４、０．０４、０．０４、０．０４、０．０４、０．０４、０．０６、０．０６、０．０６、０．０７、０．０８、０．１０、
０．１１、０．１２、０．１３、０．１５、０．１６、０．１８、０．１８、０．２５、０．２５

０．０７ ０．２５

１０ｄ ＜０．０１、＜０．０１、＜０．０１、＜０．０１、０．０２、０．０２、０．０３、０．０３、０．０３、０．０４、０．０５、０．０５、０．０５、
００５、０．０５、０．０５、００６、０．０７、０．０８、０．０８、０．０９、０．０９、０．１１、０．１７

０．０５ ０．１７

　　注：表中残留量里的每个数据代表的是在采收间隔期２ｈ、３ｄ、５ｄ、７ｄ、１０ｄ时，６个省份施药剂量１２９．０、１９３．５ｇａ．ｉ．／ｈｍ２，施药３～４次后

采集的所有鲜黄花菜样品的残留量（每个采收间隔期有２４个样，每个样做３个平行，表中取的是３个平行的平均数，并做了从小到大排序，便

于取残留中值）。表７同。

表７　戊唑醇在干黄花菜上的最终残留量

采收

间隔期

残留量

（ｍｇ／ｋｇ）
残留中值

（ｍｇ／ｋｇ）
最高残留值

（ｍｇ／ｋｇ）

２ｈ ９．５７、１０．６７、１１．６７、１２．６７、１４．３３、１５．３３、１６．３３、１６．３３、１７．００、１７．６７、１９．６７、２１．００、２１．６７、
２２．６７、２４．００、２５．３３、３１．００、３２．００、３２．３３、３５．６７、３７．３３、４０．６７、４７．３３、５８．６７

２１．３４ ５８．６７

３ｄ ０．１０、０．１９、０．５７、０．８２、１．４３、１．５７、２．００、２．５０、３．５０、３．５７、３．６３、３．７３、３．８７、４．２７、４．５０、
４８７、４．９０、５．００、５．２３、５．６７、５．８３、６．００、６．３７、８．１０

３．６２ ８．１０

５ｄ ０．１０、０．１９、０．２０、０．５０、１．３３、１．４０、１．４０、１．５０、１．７７、１．８３、１．９０、２．００、２．００、２．１３、２．１３、
２２７、２２７、２．２７、２．４３、２．４３、２．６７、２．７０、４．１０、４．５７

２．００ ４．５７

７ｄ ０．１０、０．１３、０．１７、０．３０、０．５３、０．６０、０．６０、０．６６、０．７０、０．８１、０．８８、０．９６、０．９７、０．９９、１．１７、
１２７、１３０、１．４０、１．５７、１．６０、１．７３、１．７７、１．８０、２．００

０．９７ ２．００

１０ｄ ０．０４、０．０８、０．０９、０．１６、０．２４、０．２４、０．２５、０．２６、０．２８、０．３０、０．３２、０．３３、０．３５、０．３５、０．４４、
０４７、０．５０、０．５１、０．５３、０．５４、０．６１、０．６８、０．８８、１．１０

０．３４ １．１０
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　　与鲜黄花菜中戊唑醇残留量为（＜０．０１）～
３．６０ｍｇ／ｋｇ相比，干黄花菜中戊唑醇残留量为
０．０４～５８．６７ｍｇ／ｋｇ，高于鲜黄花菜，是由于含水量
的减少使戊唑醇在黄花菜中的浓度发生了富集。

２．６　膳食风险评估结果
根据《食品安全国家标准　食品中农药最大残

留限量》，戊唑醇的ＡＤＩ值为０．０３ｍｇ／ｋｇ［１７］。根据
戊唑醇在中国的登记使用情况，以及居民人均膳食

结构调查数据，结合本研究得到的残留试验中值进

行风险评估，评估结果见表８、表９。遵循风险最大
化的原则及生产实际，选用距采收期３ｄ的黄花菜
中戊唑醇残留中值数据０．３１ｍｇ／ｋｇ（鲜黄花菜）和
３．６２ｍｇ／ｋｇ（干黄花菜），评估中各类作物的ＭＲＬ值

来源于中国人民共和国国家标准 ＧＢ２７６３—２０１９
《食品安全国家标准：食品中农药最大残留限

量》［１７］。

　　由表８、表９可知膳食风险评估结果，鲜黄花菜
中戊唑醇的国家估算每日摄入量为０６９６２ｍｇ，占
戊唑醇每日允许摄入量１．８９ｍｇ的３６．８％，即风险
商为３６．８％，干黄花菜中戊唑醇的国家估算每日摄
入量为 １．３０４３ｍｇ，占戊唑醇每日允许摄入量
１．８９ｍｇ的 ６９．０％，即风险商为 ６９．０％，均低于
１００％，说明采用４３０ｇ／Ｌ戊唑醇悬浮剂按照推荐剂
量在黄花菜上施用，其在鲜黄花菜和干黄花菜中的

残留量对消费者的慢性膳食摄入风险较低，不会对

一般人群的健康产生不可接受的风险。

表８　鲜黄花菜中戊唑醇膳食摄入风险评估结果

登记作物 食物种类
膳食量

（ｋｇ／ｄ）
参考限量

（ｍｇ／ｋｇ） 限量来源
国家估算每日

摄入量（ｍｇ）
日允许摄入量

（ｍｇ）
风险商

（％）

稻谷 米及其制品 ０．２３９９ ０．５０ 中国 ０．１１９９５０ ＡＤＩ×６３

小麦 面及其制品 ０．１３８５ ０．０５ 中国 ０．００６９５２

高粱 其他谷类 ０．０２３３ ０．０５ 中国 ０．００１１６５

马铃薯 薯类 ０．０４９５ ０．１０ 日本 ０．００４９５０

大豆 干豆类及其制品 ０．０１６０ ０．０５ 中国 ０．０００８００

番茄 深色蔬菜 ０．０９１５ ２．００ 中国 ０．１８３０００

黄花菜 浅色蔬菜 ０．１８３７ ０．３１ 残留中值 ０．０５６９４７

香蕉 水果 ０．０４５７ ３．００ 中国 ０．１３７１００

棉籽 植物油 ０．０３２７ ２．００ 中国 ０．０６５４００

枸杞 食盐 ０．０１２０ １０．００ 韩国 ０．１２００００

合计 ０．６９６２００ １．８９ ３６．８

表９　干黄花菜中戊唑醇膳食摄入风险评估结果

登记作物 食物种类
膳食量

（ｋｇ／ｄ）
参考限量

（ｍｇ／ｋｇ） 限量来源
国家估算每日

摄入量（ｍｇ）
日允许摄入量

（ｍｇ）
风险商

（％）

稻谷 米及其制品 ０．２３９９ ０．５０ 中国 ０．１１９９５００ ＡＤＩ×６３

小麦 面及其制品 ０．１３８５ ０．０５ 中国 ０．００６９５２０

高粱 其他谷类 ０．０２３３ ０．０５ 中国 ０．００１１６５０

马铃薯 薯类 ０．０４９５ ０．１０ 日本 ０．００４９５００

大豆 干豆类及其制品 ０．０１６０ ０．０５ 中国 ０．０００８０００

番茄 深色蔬菜 ０．０９１５ ２．００ 中国 ０．１８３００００

黄花菜 浅色蔬菜 ０．１８３７ ３．６２ 残留中值 ０．６６４９９４０

香蕉 水果 ０．０４５７ ３．００ 中国 ０．１３７１０００

棉籽 植物油 ０．０３２７ ２．００ 中国 ０．０６５４０００

枸杞 食盐 ０．０１２０ １０．００ 韩国 ０．１２０００００

合计 １．３０４３０００ １．８９ ６９．０
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３　讨论

试验中出现戊唑醇在浙江和湖北２地黄花菜中
的原始沉积量存在较大差异的情况，在浙江试验点

的原始沉积量为２．９１ｍｇ／ｋｇ，而湖北的原始沉积量
为２．０１ｍｇ／ｋｇ，当天浙江绍兴的最高气温为 ２６℃，
湖北天门的最高气温为３０℃，因此，出现浙江黄花
菜中戊唑醇原始沉积量大于湖北的原因可能是湖

北当天的高温加速了黄花菜中戊唑醇的降解。

浙江试验点黄花菜中戊唑醇３ｄ降解５１．５％，
而湖北试验点降解３７．３％，浙江的降解速度明显高
于湖北，根据田间试验记录，浙江绍兴在施药后３ｄ
有中雨，而湖北没有降雨。因此，黄花菜中戊唑醇

前３ｄ降解率浙江大于湖北的原因是否有可能是由
于降雨导致的。Ｌｉｕ等的研究也提出了农药的消解
过程取决于当地的气候环境和作物种类等多种因

素［１８］，但导致戊唑醇在浙江和湖北２地黄花菜中的
沉积量和施药３ｄ后的降解率存在较大差异的具体
原因还需进一步研究。

４　结论

本研究建立了戊唑醇在黄花菜上的超高效液

相色谱－串联三重四极杆质谱分析检测方法，方法
的灵敏度、准确度和精密度均符合农药残留分析的

要求。开展了４３０ｇ／Ｌ戊唑醇悬浮剂在黄花菜上的
消解动态和最终残留试验，结果表明，戊唑醇在黄花

菜上消解速度很快，消减半衰期为２．０～２．３ｄ。低剂
量（１２９．０ｇａ．ｉ．／ｈｍ２）和高剂量（１９３．５ｇａ．ｉ．／ｈｍ２）
施药３～４次，施药间隔７ｄ，采收间隔期２ｈ、３ｄ、
５ｄ、７ｄ、１０ｄ时，采收的鲜黄花菜中戊唑醇的残留
量为 ＜０．０１～３．６０ｍｇ／ｋｇ，干黄花菜中戊唑醇的残
留量为０．０４～５８．６７ｍｇ／ｋｇ。

膳食风险评估结果表明，鲜黄花菜和干黄花菜

中戊唑醇的ＮＥＤＩ分别为０．６９６２、１．３０４３ｍｇ，风险
商分别为３６．８％和６９．０％，均＜１００．０％，对一般人
群健康不会产生不可接受的风险。建议在使用

４３０ｇ／Ｌ戊唑醇悬浮剂防治黄花菜锈病时，最高制
剂用药量０．０３ｍＬ／ｍ２（１２９ｇａ．ｉ．／ｈｍ２），最多施药
４次，安全间隔期３ｄ。
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