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戊唑醇和吡唑醚菌酯在玉米植株和土壤中 
残留及其消解动态的检测 

傅强，聂思桥*，任竞，梁骥，付启明，刘金胜，刘义珂  

(湖南化工研究院有限公司，湖南 长沙 410014) 
 

摘 要：采用高效液相色谱–串联质谱(LC–MS/MS) 方法，分析戊唑醇和吡唑醚菌酯在玉米植株和土壤中的残留

及消解动态。土壤样品采用乙腈提取，植株样品采用乙腈和丙酮提取，过膜后采用 LC–MS/MS分析。结果表明：

戊唑醇和吡唑醚菌酯在土壤和玉米植株中的定量限分别为 0.01、0.02 mg/kg，检出限分别为 0.001、0.005 mg/kg。

当添加水平为 0.01～2.00 mg/kg时，戊唑醇和吡唑醚菌酯在土壤和玉米植株中的平均回收率为 83.9%～113.3%，

相对标准偏差为 1.0%～8.0%。消解动态试验结果表明：30%戊唑醇·吡唑醚菌酯悬浮剂按 1 050 g/hm2(有效成分

315 g/hm2)于玉米苗期施药 1 次，戊唑醇和吡唑醚菌酯在土壤及玉米植株中的消解动态规律均符合一级动力学方

程曲线，戊唑醇在玉米植株和土壤中的消解半衰期分别为 5.22、14.10 d，吡唑醚菌酯在玉米植株和土壤中的消解

半衰期分别为 4.78、13.40 d，二者均属易消解型农药。 
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Detection the residues and their dynamic of tebuconazole  
and pyraclostrobin in maize straw and soil  
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Abstract: The residual dynamic of tebuconazole and pyraclostrobin in maize straw and soil were measured by liquid 

chromatography and tandem mass spectrometry (LC–MS/MS). Residues of two chemicals in soil samples extracted with 

acetonitrile, and maize straw samples extracted with acetonitrile and acetone, were analyzed by LC–MS/MS. The limits 

of quantification (LOQs) of tebuconazole and pyraclostrobin in maize straw and soil were 0.02 mg/kg and 0.01 mg/kg, 

respectively. The limits of detection (LODs) in maize straw and soil were 0.005 mg/kg and 0.001 mg/kg, respectively. 

When the fortified level of tebuconazole and pyraclostrobin ranged from 0.01 to 2.00 mg/kg,the average recoveries of 

two compounds varied from 83.9% to 113.3% with the relative standard deviation varied from 1.0% to 8.0%. When the 

maize straw and soil were sprayed with 30% tebuconazole and pyraclostrobin suspension concentrate(SC) at a dosage of 

1 050 g/hm2in maize seedling stage,the half-life time of tebuconazole in maize straw and soil were 5.22 d and 14.10 d 

respectively, and that of pyraclostrobin were 4.78 d and 13.4 d respectively. In conclusion,tebuconazole and 

pyraclostrobin belong to the easily degradable pesticide types. 

Keywords: tebuconazole; pyraclostrobin; liquid chromatography and tandem mass spectrometry; maize straw; soil; 
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玉米是重要的粮食作物和饲料作物[1]。玉米大、

小斑病、丝黑穗病对玉米产量有重要影响。戊唑醇

和吡唑醚菌酯复配农药对此类病害具有较好的防

治效果[2–3]。目前，检测戊唑醇和吡唑醚菌酯的方

法有气相色谱法[4]、液相色谱法[5–7]、气相色谱–串
联质谱法[8]和液相色谱–串联质谱法[9–10]。关于同时

检测 2种农药在玉米植株和土壤中残留量的报道尚
少 。 笔 者 结 合 QuEChERS 前 处 理 方 法 和
HPLC–MS/MS 检测技术，建立了简单快速且可同
时检测戊唑醇和吡唑醚菌酯残留量的方法，并采用

该方法测定了 30%戊唑醇·吡唑醚菌酯悬浮剂在玉
米田施用后 2种农药有效成分的残留消解动态。现
将结果报道如下。 

1 材料与方法 

1.1 药剂及试剂 

戊唑醇标准品(纯度 96.0%)、吡唑醚菌酯标准
品(纯度 99.6%)和 30%戊唑醇·吡唑醚菌酯悬浮剂
均由农业部农药检定所提供。乙腈和甲酸铵均为色

谱纯。 

1.2 主要仪器设备 

主要仪器设备：Agilent1290–6460 高效液相色
谱 –三重四级杆质谱仪 (LC–MS/MS) 及 Agilent 
SB–C18色谱柱(5 cm ×2.1 mm，粒径 1.8 μm，美国
Agilent公司)；AL204型电子天平(瑞士梅特勒·托
利多仪器有限公司)；Sartorius BL310型电子天平(德
国赛多利斯公司)；HY–B1型回旋振荡器(江苏省金
坛市医疗仪器厂)。 

1.3 田间试验方法 

参照农药登记残留试验准则[11]，采用 1次施药
多次采样的方法，在供试玉米田内设置 3个面积分
别为 30 m2的消解动态试验小区。小区之间设保护

带，于玉米苗期手动喷施制剂量 1 050 g/hm2(有效
成分 315 g/hm2)的 30%戊唑醇·吡唑醚菌酯悬浮剂，
于施药后 2 h及 1、3、7、14、21、30、45 d分别
随机采集玉米植株和土壤(层深 0～10 cm) 样品。玉
米植株去除残叶后剪碎；土壤除去碎石、杂草和植

物根茎等杂物，风干后过孔径 0. 63 mm 筛。水稻
植株留样不少于 200 g，土壤样品不少于 500 g，于
–20 ℃下冷冻保存，待测。同时在距离试验区 30 m
以外选取相同条件地块作为空白对照试验小区，取

土壤和玉米植株空白样品，样品处理及保存方法同

施药处理。 

1.4 分析方法 

1.4.1 样品提取及净化 

1) 土壤样品。称取土壤 10 g至 100 mL具塞锥
形瓶中，加入乙腈 30 mL，振荡提取 60 min，静置
取上清液，过 0.22 μm有机相滤膜至进样瓶中，待
LC–MS–MS检测。 

2) 玉米植株样品。称取植株 5 g至 100 mL具
塞锥形瓶中，加入体积比 7∶1 的乙腈、丙酮溶液
40 mL，振荡提取 60 min，静置取上清液，过 0.22 μm
有机相滤膜至进样瓶中，待 LC–MS–MS检测。 

1.4.2 仪器检测条件 

液谱条件：流动相 A为 4 g/L的甲酸铵水溶液，
流动相 B为色谱纯乙腈；流速 0.4 mL/min；柱温 35 
℃；进样体积 2 μL，流动相 A相 30%，B相 70%，
保持 3 min。在此条件下，戊唑醇和吡唑醚菌酯的
保留时间分别约为 0.67、0.92 min。 
质谱条件：多离子反应监测(MRM) 模式扫描，

电喷雾正离子源(ESI+)，离子喷雾电压 3 500 V，雾
化气压力 103.425 kPa，干燥气温度 300 ℃，干燥气
流速 6 L/min。具体质谱检测参数见表 1。 

表 1 戊唑醇和吡唑醚菌酯的串联质谱检测参数 
Table 1 Parameters for tebuconazole and pyraclostrobin detection with tandem mass spectrometry  

药剂名称 保留时间/min 定量离子 定性离子 锥孔电压/V 碰撞能量/eV 
戊唑醇 0.672  308.2/70.1  308.2/70.1 120 22 
   308.2/124.9 120 25 
吡唑醚菌酯 0.924 388.1/194.1 388.1/194.1  90  8 
   388.1/164.1  90 10 

 

1.4.3 标准曲线绘制 

分别准确称取戊唑醇和吡唑醚菌酯标准品，用

色谱纯乙腈溶解，配制成 500 mg/L的标准母液，再
用色谱纯乙腈稀释成 10 mg/L的混合标准工作溶液，
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最后用流动相分别稀释，配制成 0.001、0.005、0.010、
0.050、0.100、0.500 mg/L的系列混合标准工作溶液，
按 1.4.2中条件进行测定，以进样浓度为横坐标，以
定量离子峰面积为纵坐标绘制标准曲线。 

1.4.4 添加回收试验 

取制备好的空白对照样品，加入一定量的戊唑

醇和吡唑醚菌酯标准溶液，按 1.4.1中方法进行提取，
按 1.4.2中条件测定回收率及相对标准偏差。戊唑醇
和吡唑醚菌酯在土壤中的添加水平为 0.01～1.00 
mg/kg，在玉米植株中的添加水平为 0.02～2.00 
mg/kg。每浓度重复 5次。 

2 结果与讨论 

2.1 标准曲线 

戊唑醇和吡唑醚菌酯的标准曲线方程分别为

y= 312 22x+74.807(R2=0.999 9)和 y =30 387x+13.624 
(R2= 0.999 9)，表明 0.001~0.500 mg/L进样浓度与相
应峰面积之间的线性关系良好。 

2.2 方法的准确度和精密度及灵敏度 

添加回收率试验结果(表 2) 表明： 当戊唑醇和
吡唑醚菌酯的添加水平在空白土壤样品中为 0.01～
1.00 mg/kg，在玉米植株样品中为 0. 02～2.00 mg/kg
时，其平均回收率为 83.9%～113.3%，相对标准偏
差为 1.0%～8.0%，戊唑醇和吡唑醚菌酯在玉米植株
和土壤中的添加色谱图见图 1至图 5。符合农药残 

表 2 戊唑醇和吡唑醚菌酯在玉米植株和土壤中的添加

回收率(n= 5) 
Table 2 Fortified recovery of tebuconazole and pyraclostrobin 

in maize straw and soil (n= 5) 

农药名称 样品 添加水平/ 
(mg·kg–1) 

平均 
回收率/% 

相对标准

偏差/%

戊唑醇 玉米植株 0.02  90.6 7.0 

  0.20  77.0 3.9 

  2.00  83.9 4.6 

 土壤 0.01 113.3 4.3 

  0.10  85.1 2.0 

  1.00  87.0 2.0 

吡唑醚菌酯 玉米植株 0.02 112.1 3.9 

  0.20 103.8 3.6 

  2.00 100.7 2.0 

 土壤 0.01 101.7 8.0 

  0.10  89.3 2.5 

  1.00  96.2 1.0 
 

留分析方法的技术标准[11]要求。通过添加回收试

验，确定土壤样品中方法的定量限为 0.01 mg/kg，
玉米植株样品中的定量限为 0.02 mg/kg；按 S/N = 3
计算得到戊唑醇和吡唑醚菌酯在土壤、植株样品中

的检出限分别为 0.001、0.005 mg/kg；各样品中 2
种化合物的最小检出量均为 2. 0×10–12 g。所建立方
法具有较好的精密度和灵敏度。 
 

 
A 

 
B 

A 戊唑醇；B 吡唑醚菌酯。 

图 1 戊唑醇和吡唑醚菌酯标样的 MRM 色谱图 
Fig.1  MRM chromatograms from standard solution of 

tebuconazole and pyraclostrobin  

 
A 

 
B 

A 戊唑醇；B 吡唑醚菌酯。 

图 2 玉米植株空白样品的 MRM 色谱图 
Fig.2 MRM chromatograms of CK from maize straw 
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A 

 
B 

A 戊唑醇；B 吡唑醚菌酯。 

图 3 玉米植株样品添加的 MRM 色谱图 
Fig.3 MRM mass spectrogram of fortified maize straw sample 

 

 
A 

 
B 

A 戊唑醇；B 吡唑醚菌酯。 

图 4 土壤空白样品的 MRM 色谱图  
Fig.4 MRM chromatograms of soil CK 

 

 
A 

 
B 

A 戊唑醇；B 吡唑醚菌酯。 

图 5 土壤样品添加的 MRM 色谱图 
Fig.5 MRM mass spectrogram of fortified soil sample  

2.3 戊唑醇和吡唑醚菌酯在土壤和玉米植株中的

消解动态 

消解动态试验结果表明，戊唑醇和吡唑醚菌酯

在土壤和玉米植株中的消解动态曲线均为一级动力

学方程曲线(图 6)。戊唑醇在玉米植株和土壤中的消
解半衰期分别为 5.22、14.1 d，消解动力学方程分别
为 Ct=1.206 1e–0.132 8t(R2=0.757 1) 和 Ct=0.173 4e–0.049t 

(R2=0.823 0)；吡唑醚菌酯在玉米植株和土壤中的消
解半衰期分别为 4.78、13.4 d，消解动力学方程分
别为Ct=0.941 4e–0.145t(R2=0.805 3)和 Ct=0.112 9e–0.0516t 

(R2=0.873 2)。由 2种农药在土壤和玉米植株中的半
衰期可知，戊唑醇和吡唑醚菌酯在稻田土壤中消解

相对较慢，这与土壤性质、气候因素以及戊唑醇、

吡唑醚菌酯在土壤中淋溶和吸附均有一定的关系；

戊唑醇和吡唑醚菌酯在玉米植株中消解相对迅速，

这可能与生长期玉米植株的生物量增加较快有一

定的关系。根据化学农药环境安全评价试验准则[12]，

土壤中消解半衰期≤30 d的农药为易消解农药，本
研究中戊唑醇和吡唑醚菌酯在土壤中的半衰期分

别为 14.1、13.4 d，因此，二者均属于易消解型农药。 
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图 6 戊唑醇和吡唑醚菌酯在玉米植株(A)和土壤(B)
中的消解动态曲线 

Fig.6 Degradation dynamic of tebuconazole and pyraclostrobin 

in maize straw (A) and soil (B)  

3 结论与讨论 

建立了一套较为简便的同时检测玉米植株和

土壤中戊唑醇和吡唑醚菌酯残留的方法。用乙腈提

取土壤中的戊唑醇和吡唑醚菌酯，提取效率高，净

化步骤少；在提取玉米植株中的戊唑醇和吡唑醚菌

酯时，对提取溶剂进行了优化，通过比较，发现加

入少许丙酮能提高戊唑醇的回收率，选取体积比

7∶1 的乙腈和丙酮混合溶液作为提取溶剂较为适
宜。采用外标法，通过 LC–MS/MS 定性定量检测
的灵敏度、精密度和回收率等均符合农药残留分析

的要求。 
采用 30%戊唑醇·吡唑醚菌酯悬浮剂 1 050 

g/hm2(有效成分 315 g/hm2)对水喷雾处理玉米植株
和土壤，戊唑醇在玉米植株和土壤中的消解半衰期

分别为 5.22、14.10 d，吡唑醚菌酯在玉米植株和土
壤中的消解半衰期分别为 4.78、13.40 d，戊唑醇和

吡唑醚菌酯均属易降解农药(t≤30 d )。 
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