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杀虫双 ( D im e h y p。 ) 是 70 年代 由我国 自行开发的农药新品种
,

属沙蚕毒素系农药
。

具有

胃毒
、

触杀
、

内吸和一定杀卵效能的杀虫剂
,

杀虫谱广
,

已在水稻上广泛使用
,

对蔬菜和果

树等作物上常见 的几十种害虫也有较好的防治效果
。

一般每亩用药 50 一75 克 (有效成份 )
,

水

稻上安全使用量为 62
.

5克 /亩 ( 以25 %杀虫双水剂计为 25 0克 /亩 )
。

杀虫双对人畜安全
,

毒性较低
,

其急性毒性属中等
。

对大鼠14 个月慢性毒性试验
,

最大

无作用剂量为50 m g / k g ,

蓄积作用中等
。

本文介绍了杀虫双的环境样品〔土壤 ( 水稻土 )
、

水和作物〕残留量分析方法
,

研究了田间

条件下杀虫双在水稻
、

土壤和水中的残留消解动态和残留量
。

一
、

杀虫双的理化性质

杀虫双的化学名称为 2 一二甲胺基一 1 , 3一双硫代磺酸钠基丙烷
,

其化学结构 式 为
:

( C H
。

) N C H ( C H
Z

S S O
。

N a )
:

纯品在常温
一

『为白色 固体结晶 (含两个结晶水 ) ;
熔点 1 69 一 1 70 ℃ (开始分解温度 ) ; 易溶于水

、

甲醇
、

热 乙醇
、

二 甲基 甲酞胺
,

不溶于乙酸乙醋
, 1 克纯品溶于 1 00 毫升水中

, p H为 8
.

45
;
纯

品在室温及高温 ( 50 ℃ ,

50 天 )下密闭贮藏性质稳定
。

它在酸性条件下稳定
,

在较强碱性条件

下易转化分解
。

二
、

试验方法

(一 )杀虫双在水稻和土坡中残留量试验

供试药剂
:

25 %杀虫双水剂 (漂阳化工厂提供 )
。

试验地点
:

南京市仙鹤门
。

试 验 年份
:

1 9 8 8和 j 9 8 9年
。

试验处理
:

按施药量分 6 2
.

5和 1 2 5克 /亩 ( 以杀虫双纯品计算
,

如施 2 5 %杀虫双水剂则分别

为 2 5 0和 5 00 克 /亩 )两个剂量
,

分别 于 6
、

7
、

8 月和 7
、

8
、

9 月两种方案施药 3 次和对照

共 5 个处理 (表 1 )
。

样品采集
:

选择第 1 和 3 两个处理
,

于 1 9 8 8和 1 9 8 9两年水稻收割前一天
,

随机多点 ( > 9

点 )采样法
,

采集整株水稻
,

晒干后
,

分别将糙米
、

稻壳和稻草磨碎备分析用
。

同天采集小区

中 。 一 10 厘米表层土壤样品
,

进行杀虫双残留量分析
。

(二 )杀虫双在水稻
、

田水和土壤中的残留动态试验

在南京仙鹤门田间将表 11 朴 2 和 4 两个处理 于 8 月份施完第 3 次药后
,

分别 于不同间隔
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留一l表、 杀 虫 双 稻 由 残 试 验 的 处 理

处理代 号
施 药时 间 (月份 )

每 次喷药荆遥 (克 /亩 )

一亿切记了亿记召识了亿

记记一

62
.

5 (2 5% 杀虫双水剂 2 0 5克/亩 )

2 6
.

5 (2 5%杀 虫双水荆 2 0 5克 /亩 )

22 5 (2 5%杀 虫双水荆 50 0克 /亩 )

1 2 5 (2 5%杀虫双水荆 50 0克 /盲 )

不施药 (对 照 )

时间采集水稻植株
、

田水和土壤样品
,

随即进行样品处理和残留分析
。

三
、

残留量测定

(一 )仪器和试荆

1
。

仪器 日本岛津会社 C一 g A气相色谱仪
,

配电子捕获检测器和 C R一 3 A 数据处理器
;

振荡器 ( 2 0 0次 /分 ) ;
旋转蒸发仪和 K D浓缩仪

,

电磨机等
。

2
。

试剂 沙蚕毒素草酸盐标样
,

淡黄色结晶
,

含量 9 9
.

9 %
,

由日本武田化学公司提供
。

杀

虫双标样
:

含两个分子水的白色结晶
,

含量 99
.

5 %
,

由贵州化工所提供
。
乙醚

、

甲醇为分析

纯
,

用全玻璃蒸馏器重蒸
,

在沙蚕毒素出峰时间无干扰 , 盐酸
,

氢氧化钠
,

无水硫酸钠
,

硫

酸等均为分析纯 ; 硫化钠 ( N a Z
S

·

g H
:

O )三级试剂
,

经重结晶纯化
。

(二 )洲定步骤

1
。

土壤样品前处理
。

( 1) 干土用木锤敲碎
,

捡去石屑和植物残屑
,

研磨后过 20 目筛
,

进行下列试验操作
:

称

取土样功克
,

加 N a C l lo 克
,

加蒸馏水 30 m l
,

振荡30 分钟后离心
,

将上层清液取出
。

再加 20 m l

蒸馏水重复一次
,

合并提取液
。

( 2 ) 取 l o m l提取液于反应瓶 ( 2 5 m l体积 )
,

用 2 0 % N a O H调节 P H至 8
.

5一 9
.

0 ,

加 o
.

Z m o l / L

N a Z S 2 m l
,

混匀后放入 70 ℃水浴中反应 2
.

5小时后取出
,

待反应瓶冷至室 温后
,

用 20
、

15 和

1 5m l乙醚振荡萃取 3 次
,

合并 乙醚提取液
,

用 2 m ol / L H C I溶液 1 5和 10 m l
,

二次振荡 反萃

乙醚液
,

合并酸液层
,

调节 p H至 8
.

5一 9
.

0 ,

再用 20
、

此和 15 m l乙醚振荡萃取 3 次
,

通过无水

硫酸钠 ( 5 克 )干燥柱后
,

经旋转蒸发俘或K D浓缩仪浓缩
,

定容到 l m l
,

备色谱测定
。

2
.

田水样品前处理
。

样品采集后
,

用 s m o
l/ L H Z S O

`
调节水样 p H至三

.

0一 6
.

0 ,

用 3 号砂芯漏斗过滤
,

取 10 m l

液进行萃取
,

其它操作同土壤样品前处理
。

3
。

植株
、

糙米
、

稻壳和稻草样品前处理
。

将样品剪碎或研磨
,

称量 5 克
,

加 N a C 1 5克
, o

.

l m o
l/ L H C 120 m l

,

在 5 0 ℃水浴中浸泡

过夜 ( 14 一 1 6小时 )
,

然后振荡半小时 (或用匀浆器 )
,

离心后
,

再用 15 m lo
.

l m ol / L H C I同样

处理提取 2 次
,

合并提取液
。

其它操作同土壤样品前处理
。

4
,

色谱测定条件
。

色谱柱
:
内径是3 m m x 长 2米玻璃柱

;
固定相

: 1 0 % O V一 2 2
, S C h r o m o s o r b W

一

H P 8 0一 1 0 0

目 ; 柱温 16 。℃
,

检测器
、

气化室温度 2 5 0℃ ; 载气
:

高纯氮 40 一 s o m l/ m i n 。

在上述操作条件下
,

沙蚕毒素标样出峰时间为 2
.

26 分钟 (载气速度为 40 m l / m i )n
。

以杀虫
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双标样从0
.

0 02 到 0
.

4 m g / kg系列浓度液
,

经转化
、

萃取等步骤后所测得的结果绘成的工作曲线

表明
,

当色谱进样液中杀虫双的相当量在 2 x 1 0 “ ` 么

一 2 x 10 一 ”
克范围内

,

杀虫双量与蜂面

积之间能获得线性关系
,

可采用外标两点校正法进行定量测定
。

5
。

方法的回收率和精密度
。

以含杀虫双的环境样品 (土壤
、

植株
、

糙米等 )
,

用添加法 ( 0
.

8和 4
.

o m g / k g) 进行回收试

验
,

其回收率在70 一 90 %之间
。

土壤和糙米添加。
.

s m g / k g的平均回收率分别为 8 0
.

9和 8 1
.

0 %
,

6 次测定的变异系数为 4
.

9 %和 9
.

8 %
。

植株添加 0
.

8和 4
.

o m g / k g的平均回收率分别为 7 3
.

9 %

和 78
.

5%
, 6 次测定的变异系数分别为 8

.

4 %和 6
。

5 %
。

四
、

试验结果

(一 )杀虫双在糙米
、

稻壳
、

稻草和土壤中的残留量

表 2 表明
, 6 2

.

5和 12 5克 /亩两个施药剂量的 7
、

8
、

9 月施 3 次药的处理 (表 1 处理 1和

3 )水稻田间小区试验结果糙米残留量分别为 0
.

14 一 0
.

30 和 0
.

44 一 o
.

5 8 m g / k g ,

稻壳分 别 为

1
.

2 5一 2
.

0 5和 3
.

2 0一 4
.

l o m g / k g ,

稻草分别为 1
.

2 0一 1
.

8 3和 2
.

3 4一 2
.

g Z m g / k g ,

糙米 残留量

较低
,

稻草和稻壳相对较高
。

6
、

了
、

8 月施 3 次药的处理 (表 1 处理 2 和 4 )
,

在水稻收割

时
,

糙米稻壳和稻草中均未检出残留
。

(二 )杀虫双在水摺株植的残留动态

处理 2 和 4 于 6
、

7
、

8月 3 次施药后
,

在不同间隔时间采集植株样品
,

进行杀虫双残

留量分析
,

试验结果见表 3
。

从表 3 看出稻田喷施杀虫双后
,

水稻植株中零天的测定量 分 别 为 7
.

01 一 9
.

04 m g / k g和

表 2 杀 虫 双 在 糙 米
,

稻 谷
、

稻 草 和 土 壤 中 的 残 留 量

试验 年份
}施药次数和 …
}每次用药时间

施 药 量
(按纯品计 )

克 /亩

量 (双男 /枯 )

{ 稻 草 (千 ) 土 壤

一 !
。

.

2 6

重复 3 次 { 0
.

3 0

1 0
.

2 1

一
{

_

1
.

2 4

1
.

8 3

1
.

3 9

< 0
.

0 1

< 0
.

0 1

< 0
.

0 1

1 9 8 8 } 3
·

( 7
、

8
、

g 口 、

平均 { 0
.

2 6

稻 壳

2
.

0 5

1
.

8 5

1
.

5 2

1
.

8 1 1
.

4 9 < 0
`

0 1

’
{ 62

.

5

1 9 8 9 3

( 7
、 8 、

9月 )

{

{
{

} 1 2 5少一
2 5 4



表 3 杀 虫 欢 在 水 稻 植 株 中 的 残 留 消 解 动 悉

{ 施药次数
试验 年份一 (每次施

} 药月份 ,

}
}

施药量
(按纯品计 )

克 /亩

施药后不 同间隔 时间植株体 中残 留量 〔m g / k g)
半衰期

6 2
.

5

19 8 8 f( 6
、

7
、

s月 )

1 2 5

6 2 5

10 8 9 ) ( 6
、

7
、

8月

1 2 5

争盆愈…盆公日忿龙…澡
“

·

2 7
·

“ ` } 5
·

7 5

{
3

·

` 5 ; 2
·

` 3

…
`

·

” 5 { 。
·

7 2 1 。
·

2 2

)
`

·

7

一王了二全
.

卜
一

兰兰
一

卜生竺仁二兰旦
一 {

一

二呈1 1
一

王里兰望二兰
}

二 i {竺…一生
一 3

7
·

8 4 ! “
·

0 1
1 4

·

0 9 { 1
·

9 9
{ ”

·

8 4 } 0
·

3 8 { < 0
·

0 1 } 一 { ”
·

4

一一

兰二旦圣一狡二二竺
一~

匕吕些
一

-
{一

全兰兰
- -
一

.

望三
一

~

{
一

一

坚三一
}-

三生竺l {一二一 {
_

_
主旦

;: : …:::: …{::: …:::: …:::; …:::: …:::; {飞i;:
1

…:::

1 1
.

2一 24
.

8 m g / k g ,

一天后残留量分别为 4
.

洲一 7
.

80 和 7
.

88 一 1 6
.

8 m g k/ g 。

在残留测定中还

发现
,

此时残留于植株的杀虫双 已大部分转化为沙蚕毒素形态
,

以后植株中残留量逐渐降低
,

到 25 天左右消失
,

半衰期在 3
。

4一 4
.

7天之间
。

(三 )杀虫双在 田水和土壤中的残 留动态

两年试验杀虫双在水稻 田水和土壤中的消解动态结果见表 4
。

表 4 杀 虫 双 在 田 水 和 土 壤 中 的 消 解 动 态

施药后不 同间隔时间 (小时 )田水和土维中残 留量 ( m g / k g) }半衰期

一仁仁
一

…
表 4 结果表明

,

处理 1 和 3 中
,

以 6 2
.

5和 1 2 5克 /亩两种施药剂量 3 次喷施稻田后
,

杀虫

双在田水中残留值在 0
.

78 一 2
.

20 m g / L 之间
, 2 一 3 天内消失

,

半衰期在一天以内
;
杀虫双在

土壤中残留值较低
,

零时在 0
.

18 一。
.

4 6 m g / k g之间
,

两天内逐渐消失
,

半衰期在一天以内
。

从上述结果可以看出
,

杀虫双在 6
、

7
、

8 月 3 次喷施于水稻后
,

在土壤和田水中消失

较快
,

而在植株中约有 20 天左右的持留
,

待 10 月中旬收获水稻时
,

糙米
、

稻壳和稻草中均无

残留 , 在 7
、

8
、

9月喷药至 10 月中旬收获时
,

水稻各部位都有杀虫双残留
,

其中以糙米最

低
,

而稻壳和稻草中略高
。

总之
,

杀虫双用于稻田当属低残留农药
。

五
、

结 语

根据农业部农药检定所《农药管理法规性文件汇编》 关于最大残留限值 ( M R L )推 荐值的

(下转 第2 5 9页 )
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对有害于城市地质环境保护的现有工业布局
、

城市规划布局
,

进行适当调整
,

使之趋于合理
,

以充分发挥经济效益
、

社会效益和生态效益
。

( 四 )因地制宜
,

综合治理

城市地质灾害改变了城市地貌形态
,

毁坏了林木
、

农田
,

冲毁了厂房
、

学校
、

民居
。

我

们要在充分研究的基础上
,

因地制宜地进行综合规划
,

分清轻重缓急
,

分步实施
。

对已造成

的环境创伤要进行修复
,

对破坏了的人文景观要进行恢复
,

使失调了的人地关系在新的基础

上重新协调起来
,

建立起人类社会与地质环境统一协调的有机整体
。

众所周知
,

水是形成城市地质灾害的关键因素
,

因此在综合治理中首先要考虑 治水
,

在

黄土岗丘上建立起统一的排水系统
,

减少地表径流的下渗
。

对已形成的地面裂缝
、

陷落漏斗

要用生石灰土填平夯实
,

对人防工事进行全面检查与修复
。

地质灾害与坡度过大
、

山头过载密切相关
,

应采取削坡减载措施
,

将坡度尽量降至 25
。

以下
,

并按规格修筑挡土墙
、

拱形石护坡
,

注意绿化
,

建设植物护坡
,

以减少水土流失
。

对

一些黄土岗丘适当
“

砍头
”

减载
,

减少山体负荷
。

对一些著名风景区
、

住宅小区要进行必要的

工程措施
。

对于受灾严重
、

又无保存价值的黄土岗丘
,

应削为平地
,

以提高城市土地的利用

率
,

彻底消除形成地质灾害的隐患
。

对山体危石应及时清除
,

防止危石伤人
。

总之
,

下蜀黄土分布地区的城市地质灾害是自然因素与人文因素综合作用而形成的环境

地质灾害
。

在研究和认识城市地质灾害规律的基础上
,

发挥人的主观能动作用
,

协调人地关

系
。

依靠政策加强管理
,

认真贯彻以防为主
、

防治结合的原则
,

采取综合措施
,

城市地质灾

害的防治和城市地质环境的保护工作
,

一定能取得显著成效
。
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计算方法
,

按大鼠14 个月无作用剂量为 50 m g / k g计算
,

取安全系数为 1 0 0 ,

则每人每日允许摄

入量 A D I 二 5 0/ 1 0 0 二 0 。 s m g / k g ,

按人体平均体重为 65 k g ,

每人每天食品掇入总量 为 1
.

21 公

斤
,

食品结构中谷类占41 %计算
,

杀虫双在谷物中残留量不应超过 63 声m g k/ g ( 0
.

5 X 6习 1
.

21

x 0
.

4 1 = 65
.

5 )
。

田间试验残留实测结果远低于此值
,

因此可认为从糙米残留量看杀虫双农药

用于水稻是安全的
。
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