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摘要 :建立了松子仁中 28种有机氯农药和拟除虫菊酯农药多残留的在线凝胶渗透色谱 2气相色谱 /质谱 ( G PC 2GC /

M S)分析方法。样品以乙腈 2水 (体积比为 4∶1)为提取剂高速匀浆提取 ,提取液经 A lum in ium 2N固相萃取柱净化 ,

除去样品中大部分的脂肪和甾醇等干扰基质 ,再经在线 G PC进一步除去样液中的色素和脂肪等大分子干扰物质 ,

有效地降低了样品复杂基质带来的背景干扰。加标水平为 0105 m g / kg时 ,大部分农药的回收率为 70%～120%,相

对标准偏差小于 15%。28种农药的检出限为 01002～0105 m g / kg。采用外标法定量 ,方法的线性关系和回收率结

果均令人满意。实验证明 ,该方法是一种快速、准确、灵敏度高的同时检测松子仁中农药多残留的检测方法。
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A b s t ra c t: A n ana ly tica l m e thod has been deve lop ed fo r the de te rm ina tion of 28 o rganoch lo rine

p es tic ides and p yre th ro id p es tic ides in p ine nu ts. The sam p le w as ex trac ted W ith ace ton itrile2
w a te r (4∶1, v / v) as the ex trac tion so lu tion by m eans of h igh2sp eed hom ogen iza tion. The c rude

ex trac t w as p u rif ied by an A lum in ium 2N so lid p hase ex trac tion co lum n to rem ove m os t of the

fa t and s te ro ls in the sam p le, then on2line ge l p e rm ea tion ch rom a tog rap hy2gas ch rom a tog rap hy /

m ass sp ec trom e try (G PC 2GC /M S ) ana lys is w as p e rfo rm ed. The recove ries fo r the m os t of p es2
t ic ides in the sam p le sp iked w ith the s tanda rds of 0105 m g / kg w e re 70% - 120%, and the re la2
t ive s tanda rd dev ia tions w e re less than 15%. The lim its of de tec tion of 28 o rganoch lo rine p es ti2
c ides and p yre th ro id p es tic ides w e re 01002 - 0105 m g / kg. The linea r re la tionsh ip and the recov2
e ry resu lts w e re sa tisfac to ry. The m e thod is rap id, accu ra te, h igh ly sens tive, and can be used

fo r the s im u ltaneous de te rm ina tion of p es tic ide res idues in p ine nu ts.

Ke y w o rd s: so lid2p hase ex trac tion ( SPE ) ; on2line ge l p e rm ea tion ch rom a tograp hy2gas ch ro2
m a tograp hy /m ass sp ec trom e try ( G PC 2GC /M S ) ; o rganoch lo rine p es tic ides; p y re th ro id p es ti2
c ides; p ine nu ts

　　有机氯农药和拟除虫菊酯农药是一类广谱性杀

虫剂 ,属于高效低毒农药。自上世纪问世以来 ,其新

品种不断涌现 ,销量猛增 ,现已以很高的比例占领世

界农药市场。在我国 ,有机氯农药和拟除虫菊酯类

农药的应用也相当普遍。目前对以上两类农药残留

的研究多集中在茶叶、水果、蔬菜和粮谷等基质的检
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测 [ 1 - 7 ]
,关于坚果基质中这两类农药残留的检测报

道不多 ,尤其对松子仁这种复杂样品基质的检测方

法则少之又少。目前 ,欧盟对坚果中农药残留提出

了 304项限量要求 ,日本除对葵花籽等商品有具体

要求外 ,还对其他坚果提出了 306项农药残留的限

量要求 ,美国等其他国家或地区也对坚果制定了相

应的规定。我国仅制定了《出口坚果及坚果制品中

匹克司残留量检验方法》等 7个商检行业标准和绿

色食品 1项无公害标准 ,现有的坚果中有机氯和拟

除虫菊酯农药多残留检测方法远不能解决坚果类食

品安全问题。因此 ,研究坚果类食品中农药残留检

测及确证技术 ,进一步完善现有的农药残留检测方

法 [ 8 - 10 ]
,搭建组合式分析检测技术平台 ,开展新技

术在坚果检测方面的应用研究 ,为解决现有坚果中

农药残留快速检测方法针对性不强、覆盖率低等突

出问题 ,具有极为重大的现实意义。

1　实验部分

1. 1　仪器、材料和试剂

　　Q P 2010 P lus在线凝胶渗透色谱 2气相色谱 /质

谱联用 (G PC 2GC /M S )仪 (日本岛津公司 ) ,配有程

序升温气化进样口 ( PTV )和电子轰击离子 ( E I)源。

高速匀浆机 ;氮吹仪 ;旋转蒸发器 ;高速离心机。

　　丙酮、环己烷、乙腈和正己烷均为农残级试剂 ;无

水硫酸钠 (分析纯 ) : 650 ℃下灼烧 4 h,贮于密封干燥

器中备用。氯化钠 (分析纯 ) : 200 ℃下烘干 2 h。

　　氯苯胺灵、六六六 (有 4种同分异构体 )、氯草

灵、五氯硝基苯、乙烯菌核利、七氯、艾氏剂、腐霉利、
α2硫丹、狄氏剂、滴滴涕 (有 4种同分异构体 )、除虫

菊素 (有 4种同分异构体 )、异狄氏剂、乙酯杀螨醇、

苄呋菊酯、联苯菊酯、甲氧滴滴涕、甲氰菊酯、三氟氯

氰菊酯、氯苯嘧啶醇、氯菊酯 (有 2种同分异构体 )、

氟氯氰菊酯 (有 2种同分异构体 )、氯氰菊酯 (有 4

种同分异构体 )、氟氰戊菊酯 (有 2种同分异构体 )、

硅醚菊酯、氰戊菊酯 (有 2种同分异构体 )、氟胺氰

菊酯 (有 2种同分异构体 )、溴氰菊酯等农药标准品
(纯度≥9810%,北京陆桥责任有限公司 )。

　　ENV I2Ca rb固相萃取柱 (1 000 m g, 6 m L )、F lo2
ris il固相萃取柱 ( 1 000 m g, 6 m L )、PSA固相萃取

柱 ( 500 m g, 3 m L )和 A lum in ium 2N 固相萃取柱
(1 000 m g, 6 m L )均购自 Sup e lco公司。

1. 2　分析条件

　　G PC条件 :凝胶色谱柱为 Shodex CLN p ak EV2
200 (211 m m ×150 m m ) ;流动相为丙酮 2环己烷 (体

积比为 3∶7)混合溶液 ,流速为 011 m L /m in;柱温为

40 ℃;进样量为 20μL。

　　GC 2M S条件 :色谱柱为惰性石英毛细管 ( 5 m

×0153 m m ) ;预柱为 DB 25M S柱 ( 5 m ×0125 m m

×0125μm ) ;分析柱为 DB 25M S柱 ( 25 m ×0125

m m ×0125μm )。 PTV进样模式。进样口升温程

序 : 120 ℃ (保持 5. 0 m in )
100 ℃ /m in

250 ℃ (保持

4117 m in )。色谱柱升温程序 : 82 ℃ (保持 5. 0

m in )
8 ℃ /m in

280 ℃ (保持 510 m in )。载气为氦

气 ; E I源温度为 200 ℃;接口温度为 280 ℃;扫描时

间为 1210～4815 m in;选择离子监测模式。

1. 3　标准溶液的配制

　　分别准确称取适量的每种农药标准品 ,用正己

烷分别配制成 10010 m g /L的标准储备液。根据需

要再用正己烷逐级稀释成质量浓度为 01005, 0101,

0105, 012和 015 m g /L的系列混合标准工作溶液。

1. 4　样品前处理

　　称取 5 g粉碎的松子仁样品于 50 m L的聚丙烯

管中 ,加入 5 m L水 ,再加入 20 m L乙腈 ,用匀浆机

高速匀浆 2 m in。加入 4 g氯化钠 ,密封后剧烈振

荡 1 m in,然后在 3 500 r /m in速率下离心 5 m in。

用 10 m L移液管准确移取 10 m L上清液至 15 m L

刻度离心管中 ,用氮气吹至近干 ,用正己烷溶解并定

容至 110 m L,待用。

　　将 A lum in ium 2N固相萃取小柱先用 3 m L丙酮

和 5 m L正己烷进行预淋洗 ,然后将样品提取液上

样 ,用丙酮 2正己烷 (体积比为 2∶8)的洗脱液进行洗

脱 ,收集洗脱液 12 m L于 15 m L的刻度离心管中 ,

用氮气吹至近干 ,用丙酮 2环己烷 (体积比为 3∶7)溶

解并定容至 215 m L,供 G PC 2GC /M S测定。

2　结果与讨论

2. 1　提取溶剂的选择

　　由于松子仁为高脂肪含量的样品 ,其脂肪含量

高达 70%以上 ,且其中还含有大量的甾醇类物

质 [ 11, 12 ]
;这两大类物质是导致样品基质干扰的主要

原因。图 1为经匀浆提取后的松子仁样品在全扫描

模式下的谱图。根据 N IST谱库分析的结果 ,谱图

中保留时间在 3210～3510 m in, 3710～4010 m in和

4210～4710 m in的主要干扰物质为脂肪酸和植物

甾醇类物质 ,因此 ,以乙腈 2水 (体积比为 4∶1 )作为

提取剂从样品中提取的脂肪和甾醇类等干扰物质相

对于用丙酮提取的干扰物质会少很多。另外 ,对于

脂肪含量高的松子仁样品来说 ,乙腈对脂肪和色素

的溶解能力最小 ,且大多数农药在乙腈中的溶解度

很高 ;而乙腈又对大多数样品基质的穿透能力强 ,在

有机磷、有机氯、拟除虫菊酯和氨基甲酸酯类等农药

的分析中多用乙腈 2水作提取溶剂 [ 13 - 15 ]
;同时也是
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我国目前农药多残留分析中常用的提取溶剂 [ 16 ]。

本文以乙腈 2水 (体积比为 4∶1 )作为样品中农药组

分的提取剂既能得到很高的提取效率 ,又能在很大

程度上降低脂肪和甾醇类物质的干扰。

图 2　 ( a ) 28种有机氯农药和拟除虫菊酯类农药混合标准溶液、( b )松子仁空白样品及 ( c )加标水平为 011 m g / k g

的空白样品的气相色谱 2质谱选择离子流图
F ig. 2　S IM ch rom a to g ram s o f ( a ) a m ix tu re o f 28 o rga n o ch lo r in e a n d p y re th ro id p e s t ic id e s t a n da rd s, ( b ) a b la n k p in e

n u t sam p le a n d ( c ) a p in e n u t s am p le sp ik e d w ith 011 m g / k g o f s ta n da rds

Fo r the re ten tion tim es ( tR ) and iden tif ica tions of the p eaks in F ig. 22a and c, see Tab le 1.

图 1　未净化的松子仁提取液的气相色谱 2质谱总离子流图
F ig. 1　T o ta l io n cu r re n t ch rom a to g ram of th e e x t ra c t

o f p in e n u ts w ith ou t c le a n 2up

Ex trac tion so lven t: ace ton itrile2w a te r (4∶1, v / v) .

2. 2　固相萃取条件的选择

　　松子仁样品基质中脂肪酸和甾醇类物质有强烈

的基质效应 [ 17 - 21 ]
,因而会影响被检测农药组分的回

收率。本方法采用固相萃取技术来减弱样品的基质

效应。通过大量的试验 ,优化了不同类型固相萃取

柱的淋洗条件 ,比较了 ENV I2C a rb、F lo ris il、PSA和

A lum in ium 2N等固相萃取小柱除去样品中脂肪酸和
甾醇类物质的能力。ENV I2C a rb固相萃取柱的除脂

能力相对最弱 ,样液过柱前后没有明显的净化效果 ;

而 F lo ris il和 PSA固相萃取小柱的净化效果一般 ,

净化后样液中还有少量的脂肪酸对待测农药有干

扰 ; A lum in ium 2N 固相萃取柱的除脂能力相对最
强 ,能够有效地降低样品的基质效应。图 22b为松
子仁空白样品的气相色谱 2质谱选择离子色谱图。
2. 3　标准曲线和最低检出限

　　配制质量浓度分别为 0102, 0105, 011, 012, 015

m g /L的 28种农药标准溶液 ,并进行 G PC 2GC /M S

分析。以农药的选择离子的峰面积 (A )对其质量浓

度 (C, m g /L )作图 ,得到的线性关系见表 1。表 1中

的检出限为空白松子仁中加入 28种有机氯农药和

拟除虫菊酯农药的混合标准溶液进行样品前处理后

所能检测到的农药的最低检出浓度。
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表 1　28种农药的色谱保留时间 ,定量、定性选择离子及相对丰度、线性关系及检出限
T a b le 1　R e te n t io n t im e s, q u a n t ita t ive ion s, qu a lita t ive ion s a n d re la t ive a bu n d a n ce s, lin e a r re la t ion sh ip s,

de te c t ion lim it s o f 28 o rga n o ch lo r in e a n d p y re th ro id p e s t ic ide s

Com p ound tR /m in
Q uan tita tive

ion (m / z) 3
Q ua lita tive

ions (m / z ) 3
L inea r regress ion

equa tion3 3 r
LOD /

(m g / kg)

Ch lo rp rop ham (氯苯胺灵 ) 23. 266 213 (32) 171 (22) , 154 (20) , 127 (71) A = 8007C + 30. 5 0. 982 0. 01

α2BHC (α2六六六 ) 24. 200 219 (87) 181 (98) , 109 (57) , 111 (57) A = 44446C - 6. 4 0. 988 0. 002

Ch lo rbufam (氯草灵 ) 25. 607 223 (21) 171 (10) , 164 (16) , 127 (21) A = 65042C + 6. 1 0. 991 0. 01

β2BHC (β2六六六 ) 25. 659 219 (87) 181 (98) , 109 (57) , 111 (57) A = 374572C - 23. 2 0. 983 0. 002

Q u in tozene (五氯硝基苯 ) 25. 740 295 (83) 265 (42) , 249 (71) , 237 (100) A = 7054C + 15. 9 0. 939 0. 01

γ2BHC (γ2六六六 ) 26. 204 219 (87) 181 (98) , 109 (57) , 111 (57) A = 17449C - 8. 1 0. 999 0. 005

δ2BHC (δ2六六六 ) 27. 046 219 (87) 181 (98) , 109 (57) , 111 (57) A = 39635C + 19. 6 0. 993 0. 002

V inc lozo lin (乙烯菌核利 ) 27. 230 191 (97) 159 (10) , 146 (31) , 132 (34) A = 6006C + 10. 8 0. 991 0. 01

Hep tach lo r (七氯 ) 28. 411 272 (72) 337 (16) , 372 (6) , 100 (100) A = 5274C - 28. 0 0. 998 0. 01

A ld rin (艾氏剂 ) 28. 460 263 (54) 293 (24) , 101 (36) , 91 (41) A = 5095C - 13. 4 0. 991 0. 01

P rocym idone (腐霉利 ) 29. 780 285 (73) 283 (100) , 255 (10) A = 5103C + 15. 6 0. 993 0. 02

α2Endosu lfan (α2硫丹 ) 32. 487 339 (71) 406 (2) , 277 (58) , 241 (100) A = 2704C + 19. 8 0. 994 0. 05

D ie ld rin (狄氏剂 ) 32. 937 263 (20) 345 (5) , 277 (15) , 380 (3) A = 9123C - 9. 0 0. 992 0. 01

p, p′2DD E ( p, p′2滴滴依 ) 33. 952 318 (68) 246 (100) , 176 (29) , 210 (14) A = 10234C + 9. 7 0. 992 0. 05

Pyre th rins21 (除虫菊素 21) 34. 053 123 (100) 136 (20) , 107 (26) , 302 (2) A = 907C + 15. 8 0. 992 0. 1

End rin (异狄氏剂 ) 34. 556 345 (17) 279 (36) , 263 (61) , 245 (32) A = 5935C + 13. 2 1. 000 0. 01

Ch lo rbenzila t (乙酯杀螨醇 ) 34. 795 251 (100) 253 (71) , 139 (87) , 111 (37) A = 4104C - 20. 0 0. 997 0. 02

o, p′2DD T ( o, p′2滴滴涕 ) 35. 412 235 (100) 237 (65) , 165 (43) , 199 (13) A = 5093C - 19. 5 0. 996 0. 01

Pyre th rins22 (除虫菊素 22) 35. 737 123 (100) 136 (20) , 107 (26) , 302 (2) A = 1205C - 14. 1 0. 996 0. 05

Pyre th rins23 (除虫菊素 23) 35. 810 123 (100) 136 (20) , 107 (26) , 302 (2) A = 946C - 8. 7 0. 995 0. 05

Pyre th rins24 (除虫菊素 24) 35. 974 123 (100) 136 (20) , 107 (26) , 302 (2) A = 1005C - 10. 5 0. 997 0. 05

p, p′2DD T ( p , p′2滴滴涕 ) 36. 512 235 (100) 237 (65) , 165 (43) , 199 (13) A = 7480C - 26. 9 0. 998 0. 01

Resm e th rin (苄呋菊酯 ) 37. 137 123 (100) 143 (38) , 171 (50) , 338 (4) A = 8248C - 53. 1 0. 985 0. 01

B ifen th rin (联苯菊酯 ) 38. 088 181 (100) 166 (32) , 165 (32) , 182 (16) A = 8016C - 6. 1 1. 000 0. 01

M e thoxych lo r (甲氧滴滴涕 ) 39. 098 227 (100) 308 (2) , 238 (4) , 344 (2) A = 8905C - 12. 5 0. 994 0. 01

Fenp rop a th rin (甲氰菊酯 ) 39. 339 181 (55) 265 (20) , 349 (6) , 208 (17) A = 3503C - 28. 3 1. 000 0. 02

Cyha lo th rin (三氟氯氰菊酯 ) 39. 413 181 (100) 197 (70) , 208 (43) , 141 (27) A = 5450C - 39. 5 1. 000 0. 02

Fena rim o l (氯苯嘧啶醇 ) 41. 229 219 (50) 251 (39) , 330 (18) , 139 (100) A = 8552C - 38. 0 0. 998 0. 01

Pe rm e th rin21 (氯菊酯 21) 41. 564 183 (100) 184 (14) , 163 (23) , 165 (20) A = 7117C - 9. 2 1. 000 0. 01

Pe rm e th rin22 (氯菊酯 22) 42. 635 183 (100) 184 (14) , 163 (23) , 165 (20) A = 4053C - 3. 6 0. 998 0. 02

Cyflu th rin21 (氯氟氰菊酯 21) 42. 929 226 (49) 206 (39) , 199 (29) , 163 (100) A = 5102C - 8. 3 0. 999 0. 02

Cyflu th rin22 (氯氟氰菊酯 22) 44. 146 226 (49) 206 (39) , 199 (29) , 163 (100) A = 3108C - 3. 9 0. 995 0. 02

Cyp e rm e th rin21 (氯氰菊酯 21) 44. 266 181 (52) 208 (16) , 163 (100) , 165 (58) A = 21041C - 26. 4 0. 997 0. 05

Cyp e rm e th rin22 (氯氰菊酯 22) 44. 373 181 (52) 208 (16) , 163 (100) , 165 (58) A = 2317C + 12. 4 0. 835 0. 05

Cyp e rm e th rin23 (氯氰菊酯 23) 44. 548 181 (52) 208 (16) , 163 (100) , 165 (58) A = 3022C - 12. 6 0. 995 0. 05

F lucyth rina te21 (氟氰戊菊酯 21) 44. 781 451 (12) 199 (100) , 181 (42) , 225 (13) A = 4131C - 5. 6 0. 998 0. 02

Cyp e rm e th rin24 (氯氰菊酯 24) 44. 893 181 (52) 208 (16) , 163 (100) , 165 (58) A = 2700C + 9. 5 0. 992 0. 05

F lucyth rina te22 (氟氰戊菊酯 22) 45. 023 451 (12) 199 (100) , 181 (42) , 225 (13) A = 5900C - 5. 9 0. 990 0. 02

S ilafluofen (硅醚菊酯 ) 45. 452 179 (100) 151 (28) , 258 (50) , 286 (71) A = 8080C - 12. 4 0. 989 0. 01

Fenva le ra te21 (氰戊菊酯 21) 46. 629 167 (84) 225 (29) , 419 (14) , 181 (52) A = 4604C - 9. 5 0. 993 0. 02

Fenva le ra te22 (氰戊菊酯 22) 47. 156 167 (84) 225 (29) , 419 (14) , 181 (52) A = 3999C - 14. 1 0. 995 0. 02

Taufluva lina te21 (氟胺氰菊酯 21) 47. 156 250 (100) 181 (26) , 252 (33) , 208 (10) A = 9702C - 15. 1 0. 996 0. 01

Taufluva lina te22 (氟胺氰菊酯 22) 47. 333 250 (100) 181 (26) , 252 (33) , 208 (10) A = 4207C - 12. 2 0. 998 0. 02

D e ltam e th rin (溴氰菊酯 ) 48. 674 253 (58) 255 (28) , 181 (100) , 209 (17) A = 8300C - 17. 1 0. 998 0. 01

　3 The da ta in the p a ren theses a re the re la tive abundance, %. 3 3 A: p eak a rea: C: m ass concen tra tion, m g /L. L inea r ranges:

0. 02 - 0. 5 m g /L.

2. 4　方法的回收率及精密度

　　在空白松子仁样品中准确加入 28种农药的混

合标准溶液 ,分别制备添加水平为 0105, 012 m g / kg

的样品各 5份 (由于除虫菊素在 GC 2M S上的响应
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值低 ,其添加水平为 012, 015 m g /L ) ,按上述方法处

理样品并进行 G PC 2GC /M S分析 ,计算平均回收率

和精密度 (有同分异构体的农药合并计算 )。由表 2

可见所有农药的回收率均在 70%～120%之间 ,精密

度均小于 15%。

表 2　两种加标水平下 28种农药的回收率和精密度 ( n = 5)

T a b le 2　R e cove r ie s a n d p re c is io n s o f 28 o rga n o ch lo r in e

a n d p y re th ro id p e s t ic id e s a t tw o sp ik e d le ve ls

( n = 5) %

Com p ound
0. 05 m g /L

recove ry RSD

0. 2 m g /L

recove ry RSD

Ch lo rp rop ham (氯苯胺灵 ) 80. 12 5. 8 82. 52 6. 5

Ch lo rbufam (氯草灵 ) 88. 21 4. 6 91. 05 5. 9

BHC (六六六 ) 79. 02 6. 8 75. 11 4. 3

Q u in tozene (五氯硝基苯 ) 83. 24 8. 1 85. 16 6. 5

V inc lozo lin (乙烯菌核利 ) 76. 54 6. 1 78. 32 5. 5

Hep tach lo r (七氯 ) 84. 24 4. 3 88. 35 5. 6

A ld rin (艾氏剂 ) 91. 25 5. 1 104. 6 6. 1

P rocym idone (腐霉利 ) 79. 15 4. 8 74. 12 5. 7

α2Endosu lfan (α2硫丹 ) 75. 88 6. 8 78. 54 4. 8

D ie ld rin (狄氏剂 ) 102. 15 6. 9 94. 15 10. 2

Pyre th rins (除虫菊素 ) 83. 511) 5. 5 76. 122) 7. 6

End rin (异狄氏剂 ) 84. 25 4. 8 89. 13 8. 5

Ch lo rbenzila t (乙酯杀螨醇 ) 102. 3 6. 4 94. 58 6. 4

DD T (滴滴涕 ) 80. 25 6. 2 78. 45 5. 5

Resm e th rin (苄呋菊酯 ) 92. 46 7. 8 94. 25 10. 5

B ifen th rin (联苯菊酯 ) 86. 75 5. 5 88. 23 7. 5

M e thoxych lo r (甲氧滴滴涕 ) 94. 56 4. 3 95. 68 3. 58

Fenp rop a th rin (甲氰菊酯 ) 101. 23 4. 2 108. 15 3. 8

Cyha lo th rin (三氟氯氰菊酯 ) 95. 46 5. 6 100. 12 5. 5

Fena rim o l (氯苯嘧啶醇 ) 94. 64 8. 8 90. 58 4. 6

Pe rm e th rin (氯菊酯 ) 84. 22 5. 7 89. 57 5. 5

Cyflu th rin (氟氯氰菊酯 ) 94. 23 7. 9 90. 85 5. 6

Cyp e rm e th rin (氯氰菊酯 ) 100. 26 6. 6 105. 58 8. 2

F lucyth rina te (氟氰戊菊酯 ) 72. 83 10. 5 84. 58 5. 8

S ilafluofen (硅醚菊酯 ) 104. 26 9. 4 100. 11 7. 1

Fenva le ra te (氰戊菊酯 ) 78. 54 10. 3 94. 56 5. 6

Taufluva lina te (氟胺氰菊酯 ) 89. 55 6. 3 96. 58 8. 9

D e ltam e th rin (溴氰菊酯 ) 102. 15 10. 6 110. 28 11. 3

1) sp iked leve l: 0. 2 m g /L. 2) sp iked leve l: 0. 5 m g /L.

3　结论

　　本方法采用固相萃取技术和先进的 G PC 2GC /

M S技术相结合的分析方法 ,取代经典的 G PC净化

方式 ,将液相色谱与气相色谱 2质谱有机地结合 ,解

决了松子仁等高脂肪含量样品前处理复杂、基质干

扰严重等难题 ,探索了一套新颖的样品前处理方法

和仪器分析方法 ;同时为坚果类食品的农药多残留

分析储备了大量的技术数据。该方法的建立解决了

实际工作中坚果类样品农药残留监测缺少检测方法

的难题 ,提供了一种适合于松子仁中农药多残留分

析的方便、快捷、准确的分析方法。
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