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摘要：应用超高效液相色谱-串联质谱法（UPLC-MS/MS）测定土壤中溴嘧氯草醚残留量，采用薄层
层析法首次研究了溴嘧氯草醚在重壤土、中壤土和砂壤土中移动特性，为该药的环境风险提供数
据支持。 结果表明，溴嘧氯草醚在重壤土、中壤土和砂壤土中移动值（Rf）均为0.083，在3类土壤中溴
嘧氯草醚属于不移动农药。 在正常条件下，溴嘧氯草醚通过移动作用进入地下水而造成地下水污
染的风险较小。
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Abstract: The soil movement characteristics of SIOC0426 by thin layer chromatography were first investigated,

including heavy loam soil, medium loam soil and sandy loam soil, which can provide data on the environmental risks of the

pesticide. The residue of SIOC0426 in soil samples was analysed by ultra performance liquid chromatography-tandem mass

spectrometry (UPLC-MS/MS). The results showed that the movement values (Rf) of SIOC0426 in heavy loam soil, medium

loam soil and sandy loam soil were all 0.083. According to the results, the SIOC0426 belongs to a kind of immobile

pesticide. Under normal conditions, the risk of groundwater contamination by SIOC0426 leaching into groundwater is

small.
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权和高效除草活性的2-嘧啶氧基-N-芳基苄胺类衍
生物农药先导化合物[1]。该先导化合物已获得中国、
美国、韩国等多国发明专利[2]。研究者对该先导化合
物优化时发现了溴嘧氯草醚（SIOC0426）除草剂，它

是被发现的第一个杀草谱广、除草活性高、对棉田
和棉花主要杂草有良好选择性的棉田除草剂候选

品种[2-3]。
化合物的土壤移动特性可以用来评价药物通

过移动作用渗透到地下水的能力，从而评估污染地

下水的风险。目前，主要采用薄层层析法和土柱淋
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溶法研究药物在土壤中的迁移特性[4-17]。黄家章等[5]

采用柱淋溶法研究了氟虫腈在水稻土和红壤中的

淋溶特性；孔德洋等[6]采用土柱淋溶法研究了2,4-滴
酸、丁噻隆、毒草胺、炔草酸、氟环唑、甲基磺草酮和
烯啶虫胺7种农药在江西红壤、太湖水稻土及东北
黑土淋溶特性；许秀莹等[7]采用柱淋溶法研究了氟

啶胺淋溶特性；田丽娟等[8]研究了氟磺胺草醚土柱

淋溶特性及其影响因素；张鹏等[9]采用薄层层析法

和柱淋溶法研究了噻虫嗪的淋溶特性，结果表明2
种试验方法得到的噻虫嗪的淋溶特性结果是一致

的；朱峰等[10]采用薄层层析法和柱淋溶法研究了苯

菌酮在3种典型土壤中的淋溶行为，结果表明2种试
验方法得到的苯菌酮的淋溶特性结果是相同的；杨

昱等[11]采用薄层层析法和柱淋溶法研究了苯噻菌酯

在土壤中的迁移特性，结果表明2种试验方法得到
的苯菌酮的淋溶特性结果是相符的；马雲峰等[12]采

用柱淋溶法进行了双氟磺草胺在不同类型土壤中

淋溶特性研究；李璇等[13]采用薄层层析法研究了氨

唑草酮的土壤淋溶特性；谢慧等[14]采用柱淋溶法进

行了哌虫啶在3种典型土壤中的淋溶研究；张月等[15]

采用柱淋溶法研究了双唑草腈在7种土壤中的淋溶
特性；何健等[16]采用柱淋溶法研究了环丙酰草胺在

土壤中的迁移特性。
已有文献报道溴嘧氯草醚具有低毒和无致突

变特性[3]，也有环境样品中溴嘧氯草醚残留分析方

法和其在土壤中降解特性研究[18]，但其在土壤中移

动特性未见报道。笔者采用液相色谱-串联质谱法
对土壤中溴嘧氯草醚残留量进行检测[18]，选取薄层

层析法[17]首次研究了溴嘧氯草醚在环境重壤土、中
壤土和砂壤土3种土壤中的移动特性，可为该化合
物的环境安全性评价提供数据支持。

1 材料与方法

1.1 仪器与试剂
液相色谱-串联质谱仪（UPLC-Xevo TQ MS），

美国Waters公司；固相萃取仪，美国Supelco公司；
OHAUS SPS402F电子天平，美国奥豪斯公司；
N-1000W DPE-211D旋转蒸发仪、DTC-41隔膜式真
空泵、CA-1112循环冷冻水浴系统，东京理化器械株
式会社；DHZ-DA全温型大容器恒温振荡器，太仓市
实验仪器设备厂；玻璃板（20 cm×7 cm）；层析槽。
乙腈（色谱纯）、甲醇（色谱纯），美国Merck公

司；甲酸（色谱纯），美国ACS恩科化学试剂公司；屈
臣氏纯净水，广州屈臣氏食品饮料有限公司；C18小

柱（500 mg/6 mL），艾杰尔公司；溴嘧氯草醚标准品
和原药均由中国科学院上海有机化学研究所提供。
其他试剂均为分析纯。
1.2 溶液配制
称取标准品和原药，用乙腈配制标准储备液和

原药储备液。稀释标准储备液得到溴嘧氯草醚标准
工作溶液，稀释原药储备液得到100 mg/L溴嘧氯草
醚原药工作溶液。
1.3 土壤移动实验设计
从浙江不同地区采集不同性质的1#土壤、2#土
壤、3#土壤用于试验。根据试验准则[17]，选取1#、2#、
3#土壤研究溴嘧氯草醚的土壤移动特性，土壤的具
体性质见表1。

2.3.1 试验条件
温度：23±5℃。

2.3.2 层析板制备
称10.0 g（准确到0.01 g）土壤（1#、2#和3#）于玻
璃板上，逐渐加7～8 mL水，用玻璃棒不停搅拌，将
泥浆均匀涂布于层析板上，土层厚度约0.5～0.8
mm，最后涡旋5～30 s，将土壤薄板晾干。制备好的
薄板应无断层和无较大裂纹。
2.3.3 加药、展开和取样
将0.1 mL的100 mg/L溴嘧氯草醚原药溶液滴于

距薄板底部中心1.5 cm处，待溶剂挥发干后，将薄板
放在装有0.5 cm高的蒸馏水的层析槽中展开。当水
相向上展开18 cm时取出薄板晾干，将展开薄板的土
层等距离分成6段，分别取下各段土壤测定溴嘧氯
草醚含量。
1.4 样品前处理
将每段薄板土壤转入三角瓶，先后加入5 mL
水、40 mL乙腈，振荡半小时后抽滤，将滤液转至具
塞量筒（内装有约8 g氯化钠），滤渣重复提取1次后
抽滤，合并滤液后剧烈振摇具塞量筒2 min，静置约
2 h，吸取10 mL乙腈于水浴40℃浓缩至近干，用5.0
mL 20%乙腈水溶液溶解残渣，待过柱。

C18固相萃取柱依次用5 mL甲醇、5 mL水预淋，
转移残渣溶液到固相萃取小柱，用3 mL 50%乙腈水
溶液淋洗小柱，弃去滤液，再用5.0 mL乙腈洗脱，收

土壤类型 pH值 有机质含量/% 阳离子交换量 土壤质地
1#土壤样品 5.56 6.20 7.28 重壤土

2#土壤样品 0.37 2.20 1.46 中壤土

3#土壤样品 18.80 10.2 9.77 砂壤土

表 1 土壤性质

注：阳离子交换量以“me/100 g土”计算。
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集滤液，过膜，待检测[18]。
1.5 色谱、质谱条件
色谱柱为 ACQUITY UPLCTM BEH C18（50

mm×2.1 mm，1.7 μm）。流动相为梯度洗脱程序：有
机相为乙腈；水相为0.1%甲酸水溶液。0～1 min有机
相由50%增加为90%；1～3.5 min 有机相保持为
90%；3.5～4 min有机相减少为50%；4～5 min有机
相维持50%。流速为0.2 mL/min。柱温为40℃。进样
体积为2 μL。
溴嘧氯草醚的锥孔电压为22 V，其定性、定量离

子对分别为451.9＞279、451.9＞281。采用3.0 kV
（ESI＋）的毛细管电压、800 L/h的脱溶剂气流速、
400℃的脱溶剂温度。
1.6 数据计算
根据土壤中的化合物含量按式（1）计算Rf值[17]。

Rf= L
Lmax

（1）

式中：L表示点药原点至层析展开斑点的距离，
mm；Lmax表示点药原点到层析展开前沿的距离，mm。
1.7 评价标准
参考GB/T 31270.5—2014《化学农药环境安全评

价试验准则 第5部分：土壤淋溶试验》，依据Rf值划

分化合物在土壤中的移动特性：0.90＜Rf≤1.00为在
土壤中极易移动化合物；0.65＜Rf≤0.90为在土壤中
可移动化合物；0.35＜Rf≤0.65为在土壤中等移动化

合物；0.10＜Rf≤0.35为在土壤中不易移动化合物；
0.00＜Rf≤0.10为在土壤中不移动化合物。

2 结果与讨论

2.1 溴嘧氯草醚土壤淋溶特性研究
笔者采用土壤薄层层析法研究了溴嘧氯草醚

在土壤中的移动特性。溴嘧氯草醚在1#土壤、2#土
壤和3#土壤中均在第1段（0～30 mm）检测浓度最
高，检出量分别为 2.82、4.68、4.70 μg，Rf值均为

0.083。按我国农药在土壤中的移动等级划分标准，
0.00＜Rf≤0.10属于不移动农药，溴嘧氯草醚在1#土
壤、2#土壤和3#土壤中Rf值均为0.083，属于不移动
农药（表2、图1）。

本研究选择的3种土壤pH值分别为5.56、6.20和
7.28；有机质含量分别为0.369%、2.20%和1.46%；阳
离子交换量分别为18.8 me/100 g、10.2 me/100 g和
9.77 me/100 g；土壤质地分别为重壤土、中壤土和砂
壤土。说明3种土壤各种性质差异较明显，土壤pH
值、有机质含量、阳离子交换量和质地对溴嘧氯草
醚在土壤中移动性质影响不大。
2.2 检测方法质量控制
在检测土壤样品的同时也进行了3种不同土壤

2.0 mg/kg添加回收5个平行的质量控制试验。1#土
壤、2#土壤和3#土壤中平均回收率分别为90%、
107%和94%，相对标准偏差（RSD）分别为3.3%、
3.2%和3.4%，说明检测结果有效可靠。由于溴嘧氯
草醚除了在碱性条件较稳定外，在酸性和中性条件

下均存在一定程度的降解作用，而且酸性越强，降

解速度越快，所以溴嘧氯草醚在1#土壤、2#土壤和
3#土壤中各段检出量的总和小于理论添加量。

距离/mm
检测值/μg

1#土壤 2#土壤 3#土壤

0～30 2.82 4.68 4.70

30～60 0.068 0 0.054 6 0.059 7

60～90 0.009 83 0.011 2 0.013 0

90～120 0.003 00 0.003 94 0.006 89

120～150 0.002 23 0.002 64 0.003 44

150～180 0.003 36 0.001 94 0.002 69

L 15 15 15

Lmax 180 180 180

Rf 0.083 0.083 0.083

表 2 溴嘧氯草醚在各段土壤中的检测结果

图 1 3 种土壤类型的检测色谱图

（a）溴嘧氯草醚标样（0.005 mg/L）色谱图 （b）1#土壤样品（0～30 mm）中的溴嘧氯草醚色谱图

（c）2#土壤样品（0～30 mm）中的溴嘧氯草醚色谱图 （d）3#土壤样品（0～30 mm）中的溴嘧氯草醚色谱图

（下转第 48页）
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3 结 论

溴嘧氯草醚在重壤土、中壤土和砂壤土中属于
不移动农药。在正常条件下，溴嘧氯草醚通过土壤移
动作用进入地下水而造成地下水污染的风险较小。
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淡紫拟青霉首次在我国柑橘树上登记
近期，柳州市惠农化工有限公司申请的2亿孢子/g淡紫拟青霉粉剂产品获批登记。登记作物和防治对象为柑橘树线虫，
推荐在柑橘树新稍抽发前或新根生长时、线虫发生前或发生初期使用。在树冠滴水线内先刨根部周围表土层1～2 cm，每亩
10.5～15 kg药剂，与适量细沙拌匀然后均匀撒施，覆土淋水。
这是我国首次批准淡紫拟青霉在柑橘树上登记。此前，淡紫拟青霉在我国的登记作物和防治对象为番茄、草坪（根结）线虫。
GB 2763《食品安全国家标准食品中农药最大残留限量》2019版、2021版均将淡紫拟青霉列为豁免制定食品中最大残留
限量标准的农药。 （来源：农化专利服务）
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