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噻虫啉防治松材线虫病在森林水源中的残留分析
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摘要：选取松材线虫病航空喷雾防治的森林水源为调查样本，采用液相色谱质谱联用仪检测噻虫啉
在森林水源中的残留情况。 结果表明：第1次航空喷雾防治后，抚顺、辽阳、铁岭森林水源中噻虫啉
残留量均低于0.05 μg/L；第3次航空喷雾防治后，辽阳、铁岭两地森林水源中噻虫啉残留量低于0.05
μg/L，抚顺森林水源中噻虫啉残留量为0.32～0.35 μg/L。本研究中检测的森林水源中噻虫啉残留量
均低于0.5 μg/L，较滴滴涕、对硫磷、氯氰菊酯等残留标准，残留风险较低。
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Residual analysis of thiacloprid in controlling pine wilt disease in forest water
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Abstract: In this study, the forest water source for pine wilt disease control by aerial spray was selected as the
investigation sample. And the residues of thiacloprid in the forest water source were quantitatively detected by liquid
chromatography-mass spectrometry. The results showed that after the first spraying, the residual levels of thiacloprid in
forest water sources in Fushun, Liaoyang, Tieling were all below 0.05 μg/L. After the third spraying, the residues of
thiacloprid in Liaoyang and Tieling were lower than 0.05 μg/L, the residues of thiacloprid in Fushun were 0.32-0.35 μg/L.
The residual levels of thiacloprid in the forest water source tested in this study were all below 0.5 μg/L, compared to the
residual standards such as DDT, parathion, and cypermethrin, the residual risk was low.
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松材线虫病是我国危害最为严重的森林病害，
造成了巨大的经济损失和生态灾难，严重威胁着我
国生态安全[1-2]。在松材线虫病防治中，航空喷雾防
治媒介昆虫作为重要的辅助手段，在一定程度上阻
止了松材线虫病的扩散蔓延[3-5]。噻虫啉为新烟碱类
杀虫剂，具有良好的速效性、渗透性，且对水生生物
安全，被广泛用于松材线虫病媒介昆虫的防治。近
年来，我国每年有2 000多吨药剂用于松材线虫病媒
介昆虫防治，其中噻虫啉年使用量超过1 000吨，占
松材线虫病防治用药的50%以上[5]。近些年的多项研

究发现，新烟碱类杀虫剂不仅引发了“蜂群崩溃综
合症”，对蜜蜂等授粉昆虫造成严重影响，还对哺乳
动物产生毒害作用，影响了整个生态系统[6-9]。
在松材线虫病媒介害虫药剂防治研究中，多关

注于防效，对药剂使用的残留风险研究相对较少。
Metcalf[10]研究发现，从施药器械喷施的农药只有
25%～50%沉积到作物叶片上，不足1%的药剂沉积
到靶标害虫上，真正发挥作用的药剂只占0.03%。噻
虫啉作为新烟碱类杀虫剂中使用量较大的品种之
一，当喷施在作物上时，药剂的80%～98.4%将残留
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在环境中[11-12]。航空喷雾方式为现阶段主要施药方式
之一，具有作业效率高，不受森林地形因素限制等
特点，但同时存在施药面广、安全风险大的突出问
题。本研究通过选取松材线虫病航空喷雾防治的森
林水源为调查样本，采用液相色谱-三重四级杆质谱
联用仪，外标法定量测定噻虫啉在森林水源中的残
留情况，并对照相关标准对噻虫啉残留量进行风险
分析，以期为松材线虫病药剂防治、森林生物多样
性保护和森林可持续发展提供基础理论依据。

1 材料与方法

1.1 试剂与材料
噻虫啉标准品（质量分数＞99.8%）；乙腈、甲醇

（色谱纯），上海星可高纯溶剂有限公司；NaCl（分析
纯），重庆万盛川东化工有限公司。
1.2 仪器设备
液相色谱仪Shimadzu LC-30AD，配备自动进样

器（型号为SIL-30AC）、控温箱（型号为CTO-30A），
日本岛津公司；质谱仪AB SCIEXQTRAP 6500，配备
ESI离子源，三重四级杆复合线性离子阱液质联用
仪，美国AB公司；CL31/CL31R多用途离心机，美国
Thermo Fisher公司；有机相针式过滤器（0.22 μm），
上海安谱科学仪器有限公司。
1.3 样品前处理
准确吸取匀质化样品10 mL，加入10 mL乙腈，

涡旋1 min，1 000 r/min垂直振荡提取15 min；再加入
3 g NaCl，垂直振荡1 min，8 000 r/min离心5 min，取
1 mL上清液过膜后上机。
1.4 仪器条件
色谱柱HSS T3（100 mm×2.1 mm，1.8 μm）；柱

温：40℃；进样量：5 μL；流动相A：0.5%甲酸水溶液；
流动相B：乙腈；流速：0.4 mL/min。梯度洗脱条件：甲
酸水溶液、乙腈起始体积比为90∶10；0～3.5 min，两
者体积比为70∶30；3.5～4.5 min，体积比为10∶90；
4.5～5.6 min，两者体积比恢复为90∶10。
离子条件：ESI；扫描方式：MRM模式；气帘气

（CUR）：0.28 MPa；碰撞气（CAD）：中等；离子化电
压（IS）：＋5 500 V；离子源温度：550℃；喷雾气
（GS1）：0.28 MPa；辅助加热气（GS2）：0.28 MPa。噻
虫嗪母离子为253.1，子离子为126.1和99.1，用子离
子126.1进行定量。
1.5 结果计算
试样中噻虫啉残留物的质量分数w（mg/kg）按

公式（1）计算。

w= ρ·V0

m （1）

式中：ρ—样液中噻虫啉残留物测得的质量浓
度，mg/L；V0—样品提取体积，mL；m—试样质量，g。
1.6 航空喷雾防治情况
航空器：贝尔407；防治用药：2.0%噻虫啉微囊

悬浮剂（江西天人生态股份有限公司、山东贵合生
物科技有限公司）；施药量：6 L/hm2。
1.7 取样时间及地点
航空喷雾防治松材线虫病媒介昆虫试验分别

在抚顺市东洲区哈达镇、辽阳市灯塔市鸡冠乡、铁
岭市白旗寨满族乡进行。取样时间分别为第1次施
药后2周左右、第3次施药后2个月左右。在取样过程
中，尽量选取航空喷雾防治林地边缘的水沟或水坑
进行取样，每个取样地点取样数量不低于4个，取样
时间及地点见表1。

采样地点
施药时间 第1次采样 第2次采样

第1次 第2次 第3次 时间 数量/个 时间 数量/个

抚顺 5月15日 6月11日 7月14日 6月2日 5 9月1日 6

辽阳 5月15日 6月15日 7月15日 6月10日 4 9月15日 5

铁岭 5月20日 6月20日 7月20日 6月13日 4 9月15日 4

表 1 施药时间与取样时间

2 结果与分析

2.1 方法验证评价
2.1.1 标准曲线

用甲醇配制质量浓度为 100、50、25、10、5、1、
0.5、0.1、0.05 μg/L的溶剂标样溶液，在上述色谱条

件下进行测定。以目标物标样溶液响应值（峰面积）
为纵坐标，标样溶液质量浓度为横坐标，绘制标准
工作曲线。噻虫啉的甲醇溶液标准曲线方程为
y=242 259x＋239 940，R2=0.996，线性关系良好，标准
曲线方程见图1。50 μg/L噻虫啉水基质标准品离子
色谱图见图2（EIC），样品检测图谱见图3（部分）。
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图 3 样品检测图谱

2.1.2 准确度和精密度
在空白水基质中各添加5个水平（0.05～50 μg/L）

的噻虫啉标样溶液，每个添加水平均重复5次，用上
述分析方法测定回收率。在0.05 μg/L添加水平下，噻
虫啉在空白水基质中的回收率为100.0%～108.3%，
相对标准偏差（RSD）为2.9%；在0.1 μg/L添加水平
下，噻虫啉在空白水基质中的回收率为119.6%～

125.9%，相对标准偏差为2.4%；在1 μg/L添加水平下，
噻虫啉在空白水基质中的回收率为 98.2%～
105.9%，相对标准偏差为3.8%；在10 μg/L添加水平
下，噻虫啉在空白水基质中的回收率为100.0%～
108.4%，相对标准偏差为3.3%；在50 μg/L添加水平
下，噻虫啉在空白水基质中的回收率为104.9%～
107.7%，相对标准偏差为1.1%。结果见表2。

图 1 标准工作曲线图 图 2 50 μg/L噻虫啉水基质标样溶液离子色谱图

化合物
添加水平/
(μg/L)

回收率/%
平均值/% RSD/%

1 2 3 4 5

噻虫啉

0.05 103.4 108.3 102.3 100.0 102.9 103.4 2.9

0.10 125.9 119.6 125.2 120.6 120.9 122.4 2.4

1.00 98.2 105.1 105.8 98.8 105.9 102.8 3.8

10.00 104.6 108.4 100.0 101.0 105.2 103.9 3.3

50.00 106.3 104.9 107.7 105.0 105.5 105.9 1.1

表 2 添加回收率试验结果

由添加回收率试验结果可知，在上述分析条
件下，噻虫啉在空白水基质中的定量限为0.05 μg/L，
保留时间在3.02 min左右。
2.1.3 方法验证结论
采用乙腈振荡提取结合超高效液相色谱-串联

质谱技术，建立了空白水基质中噻虫啉残留分析方
法。样品经乙腈提取、离心后进样分析，正离子扫
描、多反应监测模式下，基质匹配标样溶液定量分
析。结果表明，噻虫啉在0.05～100 μg/L质量浓度范
围内，以标样溶液检测峰面积为纵坐标，标样溶
液质量浓度为横坐标，绘制标准工作曲线，其相关
系数为0.996，线性关系良好。方法的平均回收率为

102.8%～122.4%，相对标准偏差为1.1%～3.8%，定
量限为0.05 μg/L。方法满足《农作物中农药残留试
验准则》（NY/T 788—2018）对残留检测方法的要
求，适合农作物、林业作物及环境水样中噻虫啉残
留的检测。
2.2 森林水源中噻虫啉残留量
在航空喷雾防治森林松材线虫病媒介害虫的

区域内，水源中噻虫啉残留情况见表3。
在抚顺、辽阳、铁岭3个地点，第1次取样检测结

果均低于0.05 μg/L；第2次取样结果显示，辽阳、铁
岭水样中噻虫啉残留量低于0.05 μg/L，抚顺水样中
噻虫啉残留量在0.32～0.35 μg/L。

刘超，等：噻虫啉防治松材线虫病在森林水源中的残留分析
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3 结论与讨论

航空喷雾防治森林松材线虫病时，部分药剂沉
积在树叶、树干上被松树吸收，部分药剂直接接触
媒介昆虫，得到有效利用，其他药剂则残留在土壤、
水源、植物表面等环境中。噻虫啉等新烟碱类杀虫
剂具有较高的水溶性及较低的挥发性，易进入地表
水和地下水，对水体环境造成较大风险[13]。取样地区
航空喷雾噻虫啉的施药量为6 L/hm2，用药后，正值
当地雨季，降雨频繁，环境中残留的噻虫啉受到雨
水冲刷，在森林水源中检测出其残留的概率增加。
铁岭、辽阳两地第2次采样检测结果显示，水源中噻
虫啉残留量均低于0.05 μg/L，但抚顺第3次防治后森
林水源中噻虫啉残留量为0.32～0.35 μg/L，可能是噻
虫啉在水中较稳定，不易降解所致。连续3次施药
后，森林水源中噻虫啉不断累积，其残留量增加。在
松材线虫病航空喷雾防治中，媒介昆虫由于羽化期
较长，为保证防治效果，一般会在媒介昆虫羽化期
内进行多次施药，这也导致了噻虫啉残留风险的增
加。因此，在防治作业中还应控制施药量，做到精准
施药、均匀施药、不过量施药，减少松材线虫病药剂
防治中的农药残留及其风险。
由于新烟碱类杀虫剂在农业生产中的广泛应

用，以及其对蜜蜂和哺乳动物带来的严重影响，目
前对新烟碱类杀虫剂的残留研究正在逐步深入。有
研究表明，81%地表水样品中新烟碱类杀虫剂的残
留量超过0.2 μg/L，74%地表水样品中新烟碱类杀虫
剂的平均残留量超过0.035 μg/L[14]。我国将近90%的
饮用水水样中检出新烟碱类杀虫剂代谢物，38个城
市自来水中检出至少1种新烟碱类杀虫剂，其中噻虫
啉质量浓度（中位数）为0.38 ng/L[15-16]。本次研究的森
林水源中噻虫啉残留量普遍低于0.5 μg/L，仅抚顺地
区残留量为0.32～0.35 μg/L，低于国家标准《地表水
环境质量标准》（GB 3838—2002）中滴滴涕1 μg/L、
对硫磷3 μg/L、溴氰菊酯20 μg/L、敌敌畏50 μg/L、敌

百虫50 μg/L等农药的标准限值，残留风险较低。新
烟碱类杀虫剂及其代谢物检测尚未纳入我国现行
的生活饮用水水质标准，鉴于噻虫啉易通过氧化或
光解产生毒性更强的代谢产物，应对噻虫啉等新烟
碱类杀虫剂的风险进行重新评估，尽快制定噻虫啉
在水体中的检测方法和最大残留限量，进一步严格
管控噻虫啉的残留风险[9]。

致谢：感谢辽宁省林业有害生物防治检疫站屈
年华科长对研究开展的帮助和支持！ 同时对协助完
成取样工作的抚顺市哈达林场崔福军、铁岭县白旗
寨满族乡林业站尹百柱、灯塔市自然资源事务服务
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采样地点 采样
样品残留量/(μg/L)

1 2 3 4 5 6

抚顺
第1次 ＜0.05 ＜0.05 ＜0.05 ＜0.05 ＜0.05

第2次 0.35 0.33 0.32 0.34 0.33 0.33

辽阳
第1次 ＜0.05 ＜0.05 ＜0.05 ＜0.05

第2次 ＜0.05 ＜0.05 ＜0.05 ＜0.05 ＜0.05

铁岭
第1次 ＜0.05 ＜0.05 ＜0.05 ＜0.05

第2次 ＜0.05 ＜0.05 ＜0.05 ＜0.05

表 3 噻虫啉在不同地点森林水源中的残留量
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3 结论与讨论

锈病是对谷子生产危害较为严重的真菌性病
害，目前田间防治仍以化学药剂为主，筛选防治谷
子锈病高效、安全的药剂是提高农药利用率、增强
防效的有效措施。通过药剂药效对比试验与优选药
剂剂量筛选试验相结合的方法，筛选出适宜黑龙江
地区使用、对谷子锈病具有较好防效的杀菌剂产品
及使用剂量。

6种供试杀菌剂在推荐剂量下均对谷子安全，
且均对谷子锈病有一定的防治效果，其中25%嘧菌
酯悬浮剂和43%戊唑醇悬浮剂在推荐剂量下对谷子
锈病具有较好的防效，均在80%以上，显著优于其他
药剂。在针对这2种药剂进行的后续剂量试验发现，
随着施用剂量增加，防治效果呈下降趋势。从2年试
验结果可以看出，25%嘧菌酯悬浮剂和43%戊唑醇
悬浮剂在推荐剂量下对谷子锈病的防治效果有所
差异，整体表现为2023年的防效低于2022年的防
效，这可能是不同年份间气候条件不同，谷子锈病
的病情指数不同造成的。

刘金荣等[11]研究表明，70%代森锰锌可湿性粉
剂在1 800 g/hm2剂量下对谷子锈病的防治效果为
77%，而本研究中80%代森锰锌可湿性粉剂在2 000
g/hm2剂量下对谷子锈病的防治效果为47.2%～
54.5%。原因可能是年代相差较远，谷锈菌生理小种
早已发生变化，亦或是参试谷子品种不同及气候条
件造成的研究结果差异。
本研究中，25%嘧菌酯悬浮剂和43%戊唑醇悬

浮剂不同剂量处理间穗粒重和产量存在显著性差
异，进一步分析可以发现，不同处理的病情指数不

同，穗粒数也不同。总体来看，25%嘧菌酯悬浮剂
800 g/hm2处理对谷子锈病的防治效果最好，且产量
较高；25%嘧菌酯悬浮剂1 200 g/hm2和43%戊唑醇悬
浮剂200 g/hm2施用效果次之。研究结果对谷子锈病
防治具有很好的科学参考价值。由于本研究中所选
用的杀菌剂均未在谷子上获得登记，谷子施用后的
农药残留等问题有待进一步研究。
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