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50%异菌脲ꞏ腐霉利悬浮剂在设施和露地番茄上的
残留与安全性评价 

张正辉 1,2, 贺  敏 2*, 赵尔成 2, 余苹中 2, 颜振敏 1, 吴艳兵 1* 

(1. 河南科技学院资源与环境学院, 新乡  453003; 2. 北京市农林科学院植物保护研究所, 北京  100097) 

摘  要: 目的  开展 50%异菌脲ꞏ腐霉利悬浮剂在设施和露地番茄上的残留试验, 评价其在番茄上使用的安全

性。方法  2021 年在北京、辽宁、甘肃、山西、山东、浙江、河南、江苏、贵州、河北、湖南和重庆的番茄

主产区开展了田间试验, 番茄样品用乙腈涡旋提取, N-丙基乙二胺、石墨化碳黑和十八烷基碳混合分散吸附剂

净化, 超高效液相色谱分离, 三重四极杆串联质谱检测, 基质标准曲线-外标法定量。结果  设施番茄中异菌

脲和腐霉利的降解半衰期分别为 11.5 和 12.3 d, 露地番茄中异菌脲和腐霉利的降解半衰期分别为 6.9 和 7.8 d。

50%异菌脲ꞏ腐霉利悬浮剂在番茄上按最高剂量 525 g a.i/hm2 施药 3 次后, 安全间隔期 7 d 时, 设施番茄中异菌

脲的最终残留量为 0.10~0.73 mg/kg, 腐霉利的最终残留量为 0.14~1.67 mg/kg, 露地番茄中异菌脲的最终残留

量为<0.01~0.25 mg/kg, 腐霉利的最终残留量为<0.01~0.58 mg/kg。结论  依据 GB 2763—2021《食品安全国家

标准 食品中农药最大残留限量》中规定的异菌脲和腐霉利的最大残留限量标准, 收获的番茄食用是安全的。

本研究结果为 50%异菌脲ꞏ腐霉利悬浮剂在设施和露地番茄上的安全使用、农药残留量控制和农产品安全提供

理论和技术支持。 

关键词: 异菌脲; 腐霉利; 番茄; 超高效液相色谱-串联质谱法; 农药残留 

Residue and safety evaluation of 50% iprodione and procymidone suspension 
on greenhouse and open field tomatoes 
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YAN Zhen-Min1, WU Yan-Bing1* 
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ABSTRACT: Objective  To investigate the residual levels and evaluate the residue safety of 50% iprodione and 

procymidone suspension on tomatoes, carry out the greenhouse test and field test. Methods  Field experiments were 

conducted in the main tomato producing areas in Beijing, Liaoning, Gansu, Shanxi, Shandong, Zhejiang, Henan, 
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Jiangsu, Guizhou, Hebei, Hunan and Chongqing in 2021, the tomato samples were vortex extracted with acetonitrile, 

purified with the mixed and dispersed adsorbent of N-propylethylenediamine, graphitized carbon black and octadecyl 

carbon, separated by ultra performance liquid chromatography, detected by triple quadrupole tandem mass spectrometry, 

and quantified by the matrix standard curve-external standard method. Results  The degradation half-lives of iprodione 

and procymidone in greenhouse tomatoes were 11.5 and 12.3 d, respectively, and those of iprodione and procymidone in 

open field tomatoes were 6.9 and 7.8 d, respectively. After the maximum dose of 50% iprodione and procymidone 

suspension was applied to tomatoes for 3 times at the highest dose of 525 g a.i/hm2, and when the safety interval was 7 d, 

the final residual amount of iprodione in greenhouse tomato was 0.10‒0.73 mg/kg, the final residual amount of procymidone 

was 0.14‒1.67 mg/kg, and the final residual amount of iprodione in open field tomato was <0.01‒0.25 mg/kg, the final 

residue of procymidone was <0.01‒0.58 mg/kg. Conclusion  According to GB 2763—2021 National food safety 

standard-Maximum residue limit of pesticides in food, the harvested tomatoes are safe to eat. The results of this study 

provide theoretical and technical support for the safe use, pesticide residue control and agricultural product safety of 

50% iprodione and procymidone suspension on greenhouse and open field tomatoes. 

KEY WORDS: iprodione; procymidone; tomatoes; ultra performance liquid chromatography-tandem mass 

spectrometry; pesticide residue 
 
 

0  引  言 

番茄是我国的主要栽培作物, 在设施和露地中均可

种植 , 其在花期和结果期极易发生灰霉病 , 严重时可导

致减产 50%, 甚至绝产[1‒2]。异菌脲和腐霉利属于二甲酰

亚胺类杀菌剂 , 对番茄灰霉病具有良好的防治效果 , 是

目前生产上的主要防治药剂[3‒4], 异菌脲主要抑制菌体的

蛋白激酶, 作用方式以触杀为主[5‒6], 腐霉利主要是抑制

菌体内甘油三酯的合成, 有触杀和内吸作用[7‒8]。异菌脲

或腐霉利的单一成分分析[9‒10]、残留和消解 [11‒15]、膳食

摄入安全[16‒20]的文献已有报道。50%异菌脲ꞏ腐霉利悬浮

剂对番茄灰霉病的防治效果比单剂更好, 关于该混剂产品

在设施和露地番茄上的残留和安全性评价未见报道。设施

和露地番茄的生产模式与季节不同, 开展设施和露地番

茄上农药的残留差异分析, 能更好地指导农药的安全使

用, 保障农产品安全。徐秋生等[21]利用液相色谱法在番茄

上建立了腐霉利和异菌脲的多残留分析方法, 但是未开

展番茄样品的检测分析。腐霉利和异菌脲在蔬菜和水果

中相关的气相色谱法[22]、气相色谱-串联质谱法[23‒25]、液

相色谱-串联质谱法[26‒27]检测也有报道, 但关于异菌脲和腐

霉利在设施和露地番茄上的残留差异的研究鲜见报道。因此, 

本研究在已有文献报道的基础上, 利用超高效液相色谱-串

联质谱法(ultra performance liquid chromatography-tandem 

mass spectrometry, UPLC-MS/MS)在番茄上建立了腐霉利

和异菌脲的多残留分析方法, 并于 2021 年以北京、辽宁、

甘肃、山西、山东和浙江 6 地的设施番茄和重庆、湖南、

贵州、江苏、河南、河北 6 地的露地番茄为研究对象, 开

展了 50%异菌脲ꞏ腐霉利悬浮剂在设施和露地番茄上的消

解和最终残留试验, 评估了异菌脲和腐霉利的残留安全

性, 为 50%异菌脲ꞏ腐霉利悬浮剂的安全合理使用提供科

学依据, 为农药残留量控制和农产品安全管控提供支持。 

1  材料与方法 

1.1  试剂与仪器 

异菌脲标准品(纯度 99.25%)、腐霉利标准品(纯度

99.64%)(德国 Dr. Ehrenstorfer 公司); 50%异菌脲ꞏ腐霉利悬

浮剂(异菌脲的有效成分 15%, 腐霉利的有效成分 35%, 广

东顾地丰生物科技有限公司); 甲酸(色谱纯, 百灵威公司); 

乙腈(色谱纯, 美国赛默飞世尔科技公司); 氯化钠、无水硫

酸镁(分析纯, 北京格瑞恩科技发展有限公司); 纯净水(杭

州娃哈哈集团有限公司); 0.22 µm 滤膜(美国 Waters 公司); 

2 mL 净化剂管(含有无水硫酸镁 150 mg、乙二胺-N-丙基硅

烷化硅胶 25 mg、十八烷基碳 25 mg、石墨化碳黑 25 mg, 天

津博纳艾杰尔科技有限公司)。 

Acquity-XevoTQD 超高效液相色谱-三重四极杆质谱

(配备 MassLynx V 4.1 数据采集和处理系统)、Acquity 

UPLC BEH C18 色谱柱(100 mm×2.1 mm, 1.7 µm)(美国

Waters 公司); 2094 样品均质机(丹麦福斯仪器有限公司); 

ME155DU 型十万分之一电子天平(瑞士梅特勒-托利多集

团); JY2002 型百分之一电子天平(上海舜宇恒平科学仪器

有限公司); UMV-2 多管漩涡混合器(北京优晟联合科技有

限公司); H1650-W 高速离心机、TDZ5-WS 台式低速离心

机(湖南湘潭仪器有限公司)。 

1.2  方  法 

1.2.1  田间试验设计 

试验设计参照 NY/T 788—2018《农药残留试验准则》



第 13 期 张正辉, 等: 50%异菌脲ꞏ腐霉利悬浮剂在设施和露地番茄上的残留与安全性评价 4093 
 
 
 
 
 

 

进行, 50%异菌脲ꞏ腐霉利悬浮剂在番茄上的残留试验地

点、时间、土壤类型、pH 和有机质含量见表 1。在番茄灰

霉病发病初期进行施药, 按照最高施药剂量(525 g a.i/hm2)

兑水进行全株喷雾, 施药 3 次, 每次施药间期 7 d, 最终残

留试验于最后 1 次施药后 7、10 d 采集番茄样品。消解试

验在北京和贵州 2 地开展, 于最后 1 次施药后 2 h、1、3、

7、10、14 d 采集番茄样品。采用随机取样的方法, 从不少

于 12 株上至少采集 24 个生长正常、无病害的番茄果实(至

少 2.0 kg), 将番茄沿纵向均匀切成 4 块, 每个番茄对角线

取 2 块, 加干冰粉碎后四分法缩分, 取不少于 200 g 样品 2

份装入样本容器中待检测分析。 
 

表 1  试验地点、时间、土壤类型、pH 和有机质含量 
Table 1  Experimental site, time, soil type, pH and organic 

matter content 

试验地点 时间 土壤类型 pH 
有机质 
/(g/kg) 

北京市 

顺义区 
05/06~06/03 壤土 6.2 17.1 

辽宁省 

辽阳市 
07/07~08/04 壤土 6.9 31.0 

甘肃省 

白银市 
05/10~06/07 粉沙壤土 7.8 25.5 

山西省 

太原市 
07/23~08/16 壤土 7.8 15.8 

山东省 

潍坊市 
05/31~06/24 粉壤土 6.4  7.4 

浙江省 

杭州市 
06/25~07/19 粘土 4.6 49.5 

河南省 

郑州市 
06/12~07/10 粘壤土 7.2 23.9 

贵州省 

贵阳市 
07/16~08/13 粘壤土 6.5 24.0 

江苏省 

镇江市 
06/21~07/19 粘土 6.8 20.0 

河北省 

保定市 
07/09~08/02 壤土 6.5  9.0 

湖南省 

长沙市 
06/07~07/01 壤土 6.2 29.0 

重庆市 

北碚区 
05/06~05/30 粘土 6.8 25.0 

 
1.2.2  异菌脲和腐霉利的检测分析 

(1)样品的提取和净化 

称取 10.0 g 番茄样品(准确至 0.01 g)置于 50 mL 聚四氟

乙烯试管中, 加入乙腈溶液 25.0 mL, 涡旋振荡提取 5.0 min, 

再加入 4.0 g 氯化钠和 1.0 g 无水硫酸镁, 漩涡振荡 1.0 min, 

4000 r/min 离心 5.0 min。移取 1.5 mL 离心后的上清液, 转

入 2.0 mL 分散净化管中, 漩涡振荡 1.0 min, 12000 r/min 离心

3.0 min, 取 1.5 mL 上清液转入 2 mL 净化管中, 涡旋 1 min, 

12000 r/min 离心 3 min, 过 0.22 µm 滤膜, 移入预切口进样

小瓶待 UPLC-MS/MS 分析。 

(2)检测条件 

液相色谱条件 : Acquity UPLC BEH C18 色谱柱

(100 mm×2.1 mm, 1.7 µm), 柱温 40℃, 流速 0.3 mL/min, 

进样量 3.0 µL。流动相 A 为乙腈, 流动相 B 为 0.1%的甲酸

水溶液。流动相梯度洗脱程序: 0~2.0 min, 流动相 A 由 20%

线性增至 95%; 2.0~5.0 min, 流动相 A 保持 95%; 5.0~8.0 min, 

流动相 A 由 95%线性降至 20%。 

质谱条件 : 电喷雾离子源 (electron spray ionization, 

ESI), 正离子模式, 毛细管电压 2.5 kV, 离子源温度 150℃, 

去溶剂温度 400℃; 去溶剂气和锥孔气均为高纯液氮, 去

溶剂气流速为 700 L/h, 锥孔反吹气流速为 150 L/h; 碰撞

气为高纯氩气; 采用多反应离子对监测模式。具体质谱参

数见表 2。 

1.2.3  标准曲线和添加回收率试验 

分别准确称取0.01259和0.01255 g异菌脲和腐霉利标准

品于25 mL容量瓶中, 用乙腈溶解定容配制成500 mg/L异菌

脲和腐霉利标准溶液。分别取一定量的异菌脲和腐霉利标

准母液, 配制成质量浓度为 5.0 mg/L 的混合标准溶液, 再

用系列稀释法配制成质量浓度为 0.002、0.005、0.010、

0.020、0.050、0.100、0.200、0.500、1.000、2.000 mg/L

的标准工作溶液。取空白番茄样品, 按照 1.2.2 (1)的方法制

备番茄基质溶液, 用番茄基质稀释异菌脲和腐霉利母液, 将

其配制成质量浓度为 0.002、0.005、0.010、0.020、0.050、

0.100、0.200、0.500、1.000、2.000 mg/L 的番茄基质标准溶

液。称取空白番茄样品, 添加一定量的异菌脲和腐霉利标准

溶液, 设定 0.01、0.50、2.00 mg/kg 3 个添加水平, 每个添加

水平设置5个重复, 另设空白对照样品, 按照1.2.2所述方法

检测异菌脲和腐霉利的浓度, 计算回收率和相对标准偏差。 

1.2.4  定量分析方法 

采用基质标准曲线-外标法定量[28], 异菌脲或腐霉利

的残留量、基质效应、农药的消解趋势和半衰期(t1/2)计算

参考文献[29‒30]的方法进行。 

 
 

表 2  异菌脲和腐霉利的质谱检测参数 
Table 2  Mass spectrometry detection parameters for iprodione and procymidone 

名称 保留时间/min 定性离子对(m/z) 定量离子对(m/z) 锥孔电压/V 碰撞电压/eV 

异菌脲 2.76 
330.0/174.0 
330.0/244.9 

330.0/244.9 
30 
30 

24 
16 

腐霉利 2.79 
284.0/67.0 

284.0/256.0 
284.0/256.0 

36 
36 

34 
16 
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基质效应(matrix effect, ME)计算公式如式(1):  

ME = 100%



B A

A
         (1) 

式中: B 表示基质标准曲线的斜率; A 表示溶剂标准曲线的

斜率。当|ME|<10%时基质效应可以忽略, 用溶剂标准曲线

定量即可; 当 10%<|ME|<50%时, 有基质效应增加或减弱

现象, 用基质标准曲线定量可适当消除基质效应对定量结

果的影响。 

1.2.5  数据处理 

采用 Microsoft Excel 2021 软件对数据进行处理与作图。 

2  结果与分析 

2.1  标准曲线与基质效应 

异菌脲和腐霉利在 0.002~2.000 mg/L范围内均呈现出

良好的线性关系, 相关系数大于 0.999, 具体数据见表 3。

异菌脲和腐霉利在番茄基质中的基质效应分别为‒12.6%

和‒18.3%, 在±20%之间, 选择用基质标准曲线定量。其中

以 Y 为定量离子峰面积, X 为标准溶液浓度(mg/L)。 
 

表 3  异菌脲和腐霉利在不同基质中的线性方程 
Table 3  Linear equations of iprodione and procymidone in 

different matrices 

化合物 基质 线性方程 

异菌脲 
乙腈 Y=394.49X+10477 

番茄 Y=344.92X+2336.3 

腐霉利 
乙腈 Y=1147.3X+74066 

番茄 Y=937.25X‒5183.4 

 

2.2  方法的准确度和精密度 

异菌脲和腐霉利在番茄中的添加回收率数据见表 4。

结果表明 , 异菌脲和腐霉利在番茄中的添加水平分别为

0.01、0.50、2.00 mg/kg 时, 异菌脲在番茄中的平均回收率

在 96.7%~104.1%之间, 相对标准偏差为 5.1%~8.8%; 腐霉

利在番茄中的回收率在 85.2%~105.1%之间, 相对标准偏

差为 4.6%~12.7%, 满足农药残留分析的试验要求。 

 
表 4  异菌脲和腐霉利在番茄中的添加回收率和相对标准偏差(n=5) 
Table 4  Recoveries and relative standard deviations of iprodione 

and procymidone on tomatoes (n=5) 

化合物 添加水平/(mg/kg) 平均回收率/% 相对标准偏差/%

异菌脲 

0.01  98.8  8.8 

0.50  96.7  7.0 

2.00 104.1  5.1 

腐霉利 

0.01 100.7 12.7 

0.50 105.1  4.6 

2.00  85.2  6.1 

2.3  异菌脲和腐霉利在设施和露地番茄上的消解

动态 

如图 1 所示, 施药 2 h 后, 异菌脲在设施番茄上的原

始沉积量为 0.49 mg/kg, 消解方程为C=0.4214e‒0.060x, 相关

系数 r＝0.8787, 14 d 后设施番茄中异菌脲的残留浓度为

0.19 mg/kg, 半衰期 t1/2＝11.5 d。腐霉利在设施番茄上的原

始沉积量为 0.67 mg/kg, 消解方程为C=0.5760e‒0.056x, 相关

系数 r＝0.8704, 14 d 后设施番茄上腐霉利的残留浓度为

0.27 mg/kg, 半衰期 t1/2＝12.3 d。施药 2 h 后, 异菌脲在露

地番茄上的原始沉积量为 0.24 mg/kg, 消解方程为

C=0.3232e‒0.100x, 相关系数 r＝0.7839, 14 d 后露地番茄的

残留浓度为 0.05 mg/kg, 半衰期 t1/2＝6.9 d。腐霉利在露地

番 茄 上 的 原 始 沉 积 量 为 0.38 mg/kg, 消 解 方 程 为

C=0.4246e‒0.089x, 相关系数 r＝0.8662, 14 d 后露地番茄上

腐霉利的残留浓度为 0.11 mg/kg, 半衰期 t1/2＝7.8 d。 

本研究中异菌脲和腐霉利在设施番茄上的原始沉积

量均高于露地番茄, 可能是因为设施空间相对露地要封闭, 

空气流通较为缓慢, 喷洒时农药在空中漂移的范围相对露

地要小。此次实验的研究结果与卢琦等[31]的文献报道一致, 

其文献中也报道了吡虫啉农药在设施和露地上使用后, 设

施上的原始沉积量高于露地。设施番茄中异菌脲和腐霉利

的半衰期均大于露地番茄上异菌脲和腐霉利的半衰期; 王

丽梅等[32]报道了腐霉利在设施和露地黄瓜上的消解, 得到

同样的结果。设施与露地的温度、湿度、光照等存在很大

差异, 农药在设施环境中使用后, 其残留情况与露地差异

较大, 应该更多地关注设施蔬菜上农药的合理使用。 

2.4  异菌脲和腐霉利在设施和露地番茄中的最终残

留量 

异菌脲和腐霉利在设施和露地番茄上的最终残留浓

度见表 5。50%异菌脲ꞏ腐霉利悬浮剂按照最高施药剂量

525 g a.i/hm2 在番茄上喷雾施用, 安全间隔期 7 d 时, 设施

番茄中异菌脲的最终残留量为 0.10~0.73 mg/kg, 腐霉利的

最终残留量为 0.14~1.67 mg/kg, 露地番茄中异菌脲的最终

残留量为 <0.01~0.25 mg/kg, 腐霉利的最终残留量为

<0.01~0.58 mg/kg。在番茄的种植过程中, 因为种植的模

式、番茄的品种、土壤质地、降雨、光照、有机质含量、

微生物群落等影响因素, 导致不同试验地点的番茄样品

中异菌脲和腐霉利的最终残留量不同, 这是符合实际情

况的[33]。GB 2763—2021《食品安全国家标准 食品中农药

最大残留限量》中规定异菌脲在番茄上的最大残留限量

(maximum residue limit, MRL)为 5.0 mg/kg, 腐霉利在番茄

上的 MRL 为 2.0 mg/kg, 依据此标准, 本研究中获得的所

有异菌脲和腐霉利的残留数据均低于食品安全限量标准, 

收获时的番茄是安全的。 

采收间隔期 7、10 d 时, 异菌脲和腐霉利在设施番茄

上的最高残留浓度和残留浓度中值均高于露地番茄(见图
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2)。50%异菌脲ꞏ腐霉利悬浮剂在相对封闭的设施环境中使

用后, 降雨对农药残留量的影响较小[34]。陈妍等[35]也开展

相关研究, 表明设施蔬菜中农药残留浓度高于露地。雨水

对露地番茄残留量的影响较大, 湖南、河南、江苏 3 地的

露地番茄试验, 施药期和采样期内多次出现降雨天气, 最

终样品中异菌脲和腐霉利的残留量较低, 而贵州、重庆和

河北 3 地的露地番茄, 施药期内均未发生降雨, 仅采样期

内出现降雨天气, 残留浓度比湖南、河南、江苏 3 地高。 

 

 
 

注: A: 设施番茄; B: 露地番茄。 

图 1  异菌脲和腐霉利在设施和露地番茄上的消解曲线(n=4) 

Fig.1  Digestion curves of iprodione and procymidone on greenhouse and open-field tomatoes (n=4) 

 
表 5  异菌脲和腐霉利在设施和露地番茄上的最终残留浓度 

Table 5  Final residues concentration of iprodione and procymidone on greenhouse and open field tomatoes 

种植模式 试验地点 

残留量平均值/(mg/kg) 

异菌脲 腐霉利 

7 d 10 d 7 d 10 d 

设施番茄 

辽宁  0.22  0.17  0.51  0.28 

山东  0.73  0.69  1.67  1.25 

北京  0.34  0.19  0.47  0.28 

浙江  0.24  0.23  0.24  0.23 

甘肃  0.10  0.22  0.14  0.40 

山西  0.13  0.09  0.37  0.17 

露地番茄 

重庆  0.08  0.10  0.57  0.61 

湖南  0.07 <0.01  0.12  0.08 

河北  0.17  0.16  0.58  0.63 

贵州  0.25  0.16  0.35  0.15 

江苏 <0.01 <0.01  0.12  0.16 

河南 <0.01 <0.01 <0.01 <0.01 

 

 

 
图 2  不同间隔期异菌脲和腐霉利在番茄上的最高残留量和残留中值(n=5) 

Fig.2  Maximums and medians of iprodione and procymidone residues on tomatoes at different intervals (n=5) 
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3  结  论 

本研究建立了异菌脲和腐霉利在番茄上的超高效液

相色谱-串联质谱分析方法, 方法满足农药残留分析的要求。

在全国番茄主产区开展了 50%异菌脲ꞏ腐霉利悬浮剂的消解

和最终残留试验, 研究结果表明, 异菌脲和腐霉利在设施番

茄中最终残留浓度分别为 0.10~0.73、0.14~1.67 mg/kg, 降解

半衰期分别为 11.5、12.3 d。露地番茄异菌脲和腐霉利残留

浓度为<0.01~0.25、<0.01~0.58 mg/kg, 降解半衰期分别为

6.9、7.8 d。设施番茄中异菌脲和腐霉利残留浓度均高于露地

番茄, 露地番茄中异菌脲和腐霉利的半衰期均短于设施番

茄。50%异菌脲ꞏ腐霉利悬浮剂防治番茄灰霉病, 施药剂量最

高为 525 g a.i/hm2时, 于病害发生初期喷雾施药 3 次, 施药

间隔 7 d, 安全间隔期 7 d 时, 露地和设施番茄中异菌脲和

腐霉利的残留浓度均低于规定的 MRL 值, 采收的番茄食

用是安全的。 
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