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高效液相色谱－加热电喷雾串联三重四级杆质谱法测定

蔬菜中１８种常用农药残留

赵　静＊，高　进，吴宇宽，唐　澈，杨　艳，余　静，晏桂芳
（湖北省农产品质量安全检测中心，湖北武汉４３００７０）

摘　要：建立了蔬菜中１８种农药残留的高效液相色谱－加热电喷雾串联三重四级杆质

谱测定方法。样品由乙腈提取，氨基柱净化，经Ｃ１８液相色谱柱分离后，加热电喷雾离

子源正负离子同时采集，在选择反应监测模式下进行测定。结果表明，该方法简便、快

速、灵敏，方法的线性范围、回收率、精密度和检出限均符合农药残留分析的要求。
关键词：高效液相色谱；加热电喷雾串联三重四级杆质谱；农药残留
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随着人们生活水平的提高，社会各界对农产品质量安全问题给予高度重视。近年来各国政府不断增

加农残检测项目，其限量标准越来越严格，对农药残留检测技术提出了更高要求。当前面临的主要问题是

杀虫剂和杀菌剂的残留分析。根据国家标准［１］，在实际工作中需针对不同类别的农药选用适当的净化方

式和仪器进行检测，若发现超标样品还必须质谱确证，方法工作量大，分析时间冗长。有机磷、有机氯和拟

除虫菊酯类等杀虫剂农药以气相色谱法、气相色谱－质谱联用法检测为主［２－６］，方法灵敏快捷，已基本成熟。

氟基甲酸酯类型农药主要的方法有液相色谱柱后衍生荧光检测法［７］，液相色谱紫外检测法［８］等。

目前，液相色谱－串联质谱（ＬＣ－ＭＳ／ＭＳ）［９－１１］和气相色谱－串联质谱（ＧＣ－ＭＳ／ＭＳ）［１２－１３］联用技术在多

组分农药残留分析中的应用日益增多，特别是三重四级杆质谱具有高选择性、强抗干扰能力和准确定量的

特点为农残分析提供了方便。另外，它配备有加热型电喷雾离子源（ＨＥＳＩ）可以和快速液相配合使用，适

合在高线速度下工作，去溶剂化效果好，提高了灵敏度。
针对我国农业生产中使用最普遍的１８种杀虫剂和杀菌剂类农药，本文选择六类有代表性的蔬菜品种

作为研究基质，建立了以乙腈作为提取溶剂，固相萃取（ＳＰＥ）作为净化方法，ＨＰＬＣ－ＨＥＳＩ－ＭＳ／ＭＳ为检测

方法，对蔬菜中农药的多残留进行检测。该方法快速、准确，能满足高通量残留分析的要求。

１　实验部分

１．１　仪器与试剂

Ｔｈｅｒｍｏ　Ｆｉｓｈｅｒ　Ｓｃｉｅｎｃｅ　Ｓｕｒｖｅｙｏｒ　Ｐｌｕｓ液相色谱系统，ＴＳＱ　Ｑｕａｎｔｕｍ　Ｕｌｔｒａｌ　ＥＭＲ三重四级杆串联质

谱仪（美国，Ｔｈｅｒｍｏ公司）；Ｔ２５高速分散机（德国，ＩＫＡ公司）；ＯＡＳＹＳ水浴氮吹仪（美国，Ｏｒｇａｎｏｍａｔｉｏｎ
公司）；ＷＨ－３微型涡旋振荡器（上海楚定分析仪器有限公司）；氨基柱（美国，Ａｇｉｌｅｎｔ公司）；ｃｏｎｂｉｎＭａｔ６０
食物料理机（博朗公司）

灭多威，多菌灵，嘧霉胺，甲萘威，涕灭威，克百威，啶虫脒，涕灭威亚砜，３－ＯＨ克百威，涕灭威砜，吡虫

啉，辛硫磷，哒螨灵，苯醚甲环唑，阿维菌素，灭幼脲，除虫脲，氟虫腈１８种标样（纯度＞９９％，标准介质为甲

醇，浓度均为１　０００ｍｇ／Ｌ）均购自农业部环境保护科研监测所。甲醇、乙腈、二氯甲烷（色谱纯，美国Ｊ．Ｔ．
Ｂａｋｅｒ公司）；其他试剂均为分析纯；实验用水为 Ｍｉｌｌｉ－Ｑ超纯水仪系统制得。
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１．２　样品处理

１．２．１　制样和提取　将蔬菜样品切碎，按四分法取样，用食物料理机将其打碎后装入样品盒，在－２０℃保

存。测定前将样品盒取出放至常温，准确称取２０．０ｇ，加入４０ｍＬ乙腈，用高速分散机９．２×１０３　ｒ／ｍｉｎ匀

浆２ｍｉｎ。在已加入约５ｇ氯化钠的１００ｍＬ具塞量筒中过滤，震荡１ｍｉｎ后静置３０ｍｉｎ，取１０ｍＬ上层

有机相溶液于１０ｍＬ离心管中，在７０℃水浴下氮气吹至近干，待净化。

１．２．２　净化　选用氨基柱净化，先用４ｍＬ甲醇／二氯甲烷（５／９５，Ｖ／Ｖ）溶液活化小柱，再依次用４、４、２
ｍＬ的甲醇／二 氯 甲 烷 溶 液 分 三 次 加 入１．２．１节 的 样 品 离 心 管 中，在 漩 涡 仪 上 震 荡 后 上 样 洗 脱，同 时 用

１０．０ｍＬ离心管收集洗脱液，于５０℃水浴氮气下吹至近干，加入３ｍＬ甲醇，在涡旋仪上涡旋０．５ｍｉｎ，加

水定容至５ｍＬ，混匀后过０．２μｍ滤膜，待测。

１．３　色谱条件

色谱条件：色谱柱：Ｔｈｅｒｍｏ　Ｈｙｐｅｒｓｉｌ　Ｇｏｌｄ　Ｃ１８（１００×２．１ｍｍ　ｉ．ｄ．，５μｍ）；流动相：Ａ为甲醇，Ｂ为

０．２％乙酸铵：０～１ｍｉｎ，Ａ相由１０％线性变化至９０％；１～８ｍｉｎ，Ａ相保持９０％；８～８．５ｍｉｎ，Ａ相９０％线

性变化至１０％；８．５～１３ｍｉｎ，Ａ相 保 持１０％；柱 温：３５℃；进 样 量：１０μＬ；流 速：２５０μＬ／ｍｉｎ；运 行 时 间：

１３ｍｉｎ。
质谱条件：加热电喷雾离子源（ＨＥＳＩ）；正负离子同时采集；扫描模式：ＳＲＭ；干燥气：氮气；鞘气／辅助

气：３０／１０ｕｎｉｔｓ；离子传输管温度：２７０℃；喷雾电压：３　０００Ｖ。

表１　测定１８种农药的质谱条件

Ｔａｂｌｅ　１　ＭＳ／ＭＳ　ｃｏｎｄｉｔｉｏｎｓ　ｆｏｒ　ｔｈｅ　ｄｅｔｅｃｔｉｏｎ　ｏｆ　１８ｐｅｓｔｉｃｉｄｅｓ

Ａｎａｌｙｔｅ Ｐｒｅｃｕｒｓｏｒ
ｉｏｎ（ｍ／ｚ） ＥＳＩ Ｐｒｏｄｕｃｔ

ｉｏｎ（ｍ／ｚ） ＣＥ Ｒｅｔａｉｎ
ｔｉｍｅ Ａｎａｌｙｔｅ Ｐｒｅｃｕｒｓｏｒ

ｉｏｎ（ｍ／ｚ） ＥＳＩ Ｐｒｏｄｕｃｔ
ｉｏｎ（ｍ／ｚ） ＣＥ Ｒｅｔａｉｎ

ｔｉｍｅ

Ｍｅｔｈｏｍｙｌ　 １６３．０ ＋ １０６．０＊
８８．０

８
６ ３．６４ Ａｌｄｉｃａｒｂ－

ｓｕｌｆｏｎｅ ２４０．０ ＋ １４８．０＊
８６．０

１５
２１ ３．５５

Ｃａｒｂｅｎｄａｚｉｍ　 １９２．０ ＋ １６０．０＊
１３２．１

１８
３０ ３．６１ Ｉｍｉｄａｃｌｏｐｒｉｄ　 ２５６．１ ＋ ２０９．０＊

１７５．０
１７
１９ ３．８２

Ｐｙｒｉｍｅｔｈａｎｉｃ　 ２００．２ ＋ ８０．３＊
８２．１

３１
３１ ４．８９ Ｐｈｏｘｉｍｅ　 ２９９．０ ＋ １２９．０＊

１５３．０
１１
５ ５．４５

Ｃａｒｂａｒｙｌ　 ２０２．０ ＋ １４５．０＊
１２７．０

１４
２９ ４．４５ Ｐｙｒｉｄａｂｅｎ　 ３６５．１ ＋ ３０９．０＊

１４７．０
１２
２５ ７．４６

Ａｌｄｉｃａｒｂ　 ２０８．０ ＋ ８９．０＊
１１６．０

１８
５ ４．２４ Ｄｉｆｅｎｏｃｏｎａｚｏｌｅ　 ４０６．０ ＋ ２５０．９＊

３３７．０
２６
１８ ５．６６

Ｃａｒｂｏｆｕｒａｎ　 ２２２．０ ＋ １２３．０＊
１６５．０

２１
１０ ４．３８ Ａｖｅｒｍｅｃｔｉｕｓ　 ８９０．０ ＋ ３０６．９＊

５６７．１
２２
１３ ７．６４

Ａｃｅｔａｍｉｐｒｉｄ　 ２２３．０ ＋ １２５．９＊
９０．０

２０
３４ ３．９６ Ｃｈｌｏｒｏｂｅｎｚｕｒｏｎ　 ３０６．９ － １５４．０＊

１２６．３
１５
２８ ５．３２

Ａｌｄｉｃａｒｂ－
ｓｕｌｆｏｘｉｄｅ ２２４．０ ＋ １３２．０＊

８９．０
１１
１７ ３．４４ Ｄｉｆｌｕｂｅｎｚｕｒｏｎ　 ３０８．９ － ２８９．１＊

１５６．０
１３
１３ ５．２２

３－ＯＨ
ｃａｒｂｏｆｕｒａｎ ２３８．０ ＋ １６３．０＊

１０７．０
１６
２９ ３．９３ Ｆｉｐｒｏｎｉｌ　 ４３５．０ － ３３０．０＊

２４９．９
１９
３０ ５．１３

＊ｑｕａｎｔｉｔａｔｉｖｅ　ｉｏｎ．

２　结果与讨论

２．１　净化条件的优化

为了寻找好的净化方法以提高回收率，分别采用了氨基柱／洗涤体系为甲醇－二氯甲烷（９５∶５）、石墨碳

黑氨基串联柱／洗涤体系为乙腈－甲苯（３∶１）、弗 罗 里 硅 土 柱／洗 涤 体 系 为 丙 酮－正 己 烷（１０∶９０）进 行 试 验。
结果发现：石墨碳黑氨基串联柱和弗罗里硅土柱净化方法的回收率偏低，多数农药的回收率为５０％，说明

它们对农药有较强的吸附作用，难以解吸；氨基柱净化方法的１８种农药回收率均在８０％以上，且分离效

果较好，因此，选用氨基柱／洗涤体系为甲醇－二氯甲烷（９５∶５，Ｖ／Ｖ）作为净化条件。
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２．２　空白基质的选择和标准工作溶液的配制

使用三重四级杆串联质谱ＳＲＭ模式时，可以较好消除共流出物的干扰，提高离子的选择性，进而提

高灵敏度。但由于基体干扰，在不同基质下响应信号有所不同。按照实验方法将处理好的样品分门别类

的上机测定，先筛选出阴性样品作为空白基质溶液，然后吸取适量空白基质溶液配制标准工作溶液，对同

一品种的其他样品定量。例如：用豆类，瓜类的空白基质和纯溶剂分别配制１．０、１０．０、２０．０、５０．０、１００．０

μｇ／Ｌ混合标准工作溶液做工作曲线，从线性方程和相关系数中，可以发现同一农药在不同基质中响应信

号值可以增强或抑制，辛硫磷在豆类、瓜类样品中均比在纯溶剂中响应信号高，多菌灵的响应信号却降低。
用基质定量多菌灵的回收率为１００％、９８％；辛硫磷为９０％、９５％；但用纯溶剂定量多菌灵为９０％，辛硫磷

为９１％。所以，定量时使用基质配制标准比纯溶剂更准确。

２．３　工作曲线和线性关系

以瓜类中冬瓜为例，准确配制１．０、１０．０、２０．０、５０．０、１００．０、２００．０μｇ／Ｌ标准溶液，在１．３的实验条件

下测定。以农药的峰面积对质量浓度作图，绘制工作曲线，计算得到其线性方程和相关系数，结果见表２。
由表可知在１．０～２００μｇ／Ｌ范围内，各农药线性关系良好。

表２　１８中农药的线性方程、相关系数和线性范围

Ｔａｂｌｅ　２　Ｌｉｎｅａｒ　ｅｑｕａｔｉｏｎｓ，ｃｏｒｒｅｌａｔｉｏｎ　ｃｏｅｆｆｉｃｉｅｎｔｓ（ｒ）ａｎｄ　ｌｉｎｅａｒ　ｒａｎｇｅｓ　ｏｆ　ｔｈｅ　１８ｐｅｓｔｉｃｉｄｅｓ

Ｃｏｍｐｏｕｎｄ　 Ｌｉｎｅａｒ　ｅｑｕａｔｉｏｎ　 ｒ Ｌｉｎｅａｒ　ｒａｎｇｅ
（μｇ／Ｌ）

Ｍｅｔｈｏｍｙｌ　 ｙ＝１．６９×１０４＋６．５９×１０７　ｘ　 ０．９９５３　 １．０～２００．０
Ｃａｒｂｅｎｄａｚｉｍ　 ｙ＝７．１０×１０５＋２．８２×１０８　ｘ　 ０．９９５６　 １．０～２００．０
Ｐｙｒｉｍｅｔｈａｎｉｃ　 ｙ＝２．１８×１０５＋１．１２×１０８　ｘ　 ０．９９８７　 １．０～２００．０
Ｃａｒｂａｒｙｌ　 ｙ＝８．１７＋１．０９×１０８　ｘ　 ０．９９９２　 １．０～２００．０
Ａｌｄｉｃａｒｂ　 ｙ＝－９．７７×１０４＋１．５３×１０８　ｘ　 ０．９９９０　 １．０～２００．０
Ｃａｒｂｏｆｕｒａｎ　 ｙ＝５．４０×１０５＋５．０５×１０８　ｘ　 ０．９９７１　 １．０～２００．０
Ａｃｅｔａｍｉｐｒｉｄ　 ｙ＝２．７０×１０５＋１．８３×１０８　ｘ　 ０．９９６９　 １．０～２００．０

Ａｌｄｉｃａｒｂ－ｓｕｌｆｏｘｉｄｅ　 ｙ＝１．２５×１０６＋１．８８×１０８　ｘ　 ０．９８８３　 １．０～２００．０
３－ＯＨ　ｃａｒｂｏｆｕｒａｎ　 ｙ＝１．６４×１０５＋４．１１×１０７　ｘ　 ０．９９５１　 １．０～２００．０
Ｉｍｉｄａｃｌｏｐｒｉｄ　 ｙ＝２．４３×１０５＋６．３８×１０７　ｘ　 ０．９９９２　 １．０～２００．０
Ｐｈｏｘｉｍｅ　 ｙ＝７．９９×１０５＋１．９６×１０８　ｘ　 ０．９９７９　 １．０～２００．０
Ｐｙｒｉｄａｂｅｎ　 ｙ＝２．９２×１０６＋９．６８×１０８　ｘ　 ０．９９７２　 １．０～２００．０

Ｄｉｆｅｎｏｃｏｎａｚｏｌｅ　 ｙ＝８．４０×１０４＋１．６０×１０８　ｘ　 ０．９９８７　 １．０～２００．０
Ａｖｅｒｍｅｃｔｉｕｓ　 ｙ＝３．３１×１０５＋５．２１×１０８　ｘ　 ０．９９５８　 １．０～２００．０
Ｃｈｌｏｒｏｂｅｎｚｕｒｏｎ　 ｙ＝５．８１×１０４＋１．０３×１０７　ｘ　 ０．９９５４　 １．０～２００．０
Ｄｉｆｌｕｂｅｎｚｕｒｏｎ　 ｙ＝５．２２×１０４＋６．５１×１０６　ｘ　 ０．９９６７　 １．０～２００．０
Ｆｉｐｒｏｎｉｌ　 ｙ＝２．０６×１０６＋１．９６×１０８　ｘ　 ０．９９８３　 １．０～２００．０

Ａｌｄｉｃａｒｂ－ｓｕｌｆｏｎｅ　 ｙ＝１．２０×１０５＋１．３０×１０８　ｘ　 ０．９９９１　 １．０～２００．０

２．４　方法回收率和精密度

以瓜类蔬菜为例，任意选取一个冬瓜的阴性样品进行加入回收率试验。分别移取适量混合标准溶液

于２０．０ｇ样品中，制成农药分别为０．０２、０．０５、０．１０ｍｇ／ｋｇ三个添加水平的加标样品，按照实验方法进行

处理 和 测 定，每 个 水 平 重 复６次。计 算 平 均 回 收 率、日 内 和 日 间 精 密 度 以 及 检 出 限（ＬＯＤ）和 定 量 限

（ＬＯＱ），如表３。三个添加浓度的加标回收率分别是：７０％～１２０％，７４％～１１８％，７１％～１０２％，日内相对

标准偏差（Ｉｎｔｒａ－ｄａｙ　ＲＳＤ）≤１０．９％，日 间 相 对 标 准 偏 差（Ｉｎｔｅｒ－ｄａｙ　ＲＳＤ）≤１４．５％，１８种 农 药 的 检 出 限

ＬＯＤ（Ｓ／Ｎ＝３）为０．００１～０．２３μｇ／ｋｇ，定量限ＬＯＱ（Ｓ／Ｎ＝１０）为０．００３～０．７μｇ／ｋｇ，均满足农药残留的

检测要求。

２．５　不同品种蔬菜基质对测定结果的影响

由于蔬菜品种不同，所含色素，脂肪差别较大，为了实验结果的可靠性，在不同品种的样品中分别选择

一个未检出农药的样品，制成农药为０．１ｍｇ／ｋｇ的加标样品，然后按照１．２和１．３节中方法进行样品处

理和测 定。六 种 蔬 菜：花 菜，白 菜，四 季 豆，空 心 菜，番 茄，韭 菜 的 回 收 率 分 别 为：８７％～１２０％，７２％～
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１２０％，８４％～１１９％，７４％～１１８％，８８％～１１６％，７１％～１２０％。

表３　１８种农药的添加回收率、精密度和检出限（ｎ＝６）

Ｔａｂｌｅ　３　Ｒｅｃｏｖｅｒｉｅｓ，ｉｎｔｒａ－ｄａｙ　ａｎｄ　ｉｎｔｅｒ－ｄａｙ　ｐｒｅｃｉｓｉｏｎｓ，ｌｉｍｉｔｓ　ｏｆ　ｄｅｔｅｃｔｉｏｎ（ＬＯＤ，Ｓ／Ｎ＝３），ａｎｄ　ｌｉｍｉｔｓ　ｏｆ

ｑｕａｎｉｆｉｃａｔｉｏｎ（ＬＯＱ，Ｓ／Ｎ＝１０）ｏｆ　ｔｈｅ　１８ｐｅｓｔｉｃｉｄｅｓ（ｎ＝６）

Ｃｏｍｐｏｕｎｄ Ａｄｄｅｄ
（ｍｇ／ｋｇ）

Ｒｅｃｏｖｅｒｙ
（％）

Ｉｎｔｒａ－ｄａｙ　ＲＳＤ
（％）

Ｉｎｔｅｒ－ｄａｙ　ＲＳＤ
（％）

ＬＯＤ
（μｇ／ｋｇ）

ＬＯＱ
（μｇ／ｋｇ）

Ｍｅｔｈｏｍｙｌ　 ０．０２　０．０５　 ０．１　 ７０　 ９０　 ７１　 ４．８　 ３．８　 １．９　 ５．２　 ４．０　 ２．３　 ０．００１　 ０．００３
Ｃａｒｂｅｎｄａｚｉｍ　 ０．０２　０．０５　 ０．１　 １００　 ８０　 ９１　 １．６　 ３．２　 ５．３　 ２．３　 ３．９　 ７．０　 ０．０３　 ０．０９
Ｐｙｒｉｍｅｔｈａｎｉｃ　 ０．０２　０．０５　 ０．１　 ９０　 １０２　 ８４　 ５．７　 ４．５　 ２．１　 ５．５　 ５．６　 ５．０　 ０．０２３　 ０．０７
Ｃａｒｂａｒｙｌ　 ０．０２　０．０５　 ０．１　 ８５　 １００　 ８４　 ８．３　 ９．９　 ５．７　 ９．６　 １０．７　 ６．９　 ０．１３３　 ０．４０
Ａｌｄｉｃａｒｂ　 ０．０２　０．０５　 ０．１　 ７０　 ８６　 ７４　 ４．５　 ６．８　 ５．８　 ６．３　 ６．０　 ５．５　 ０．００１　 ０．００２
Ｃａｒｂｏｆｕｒａｎ　 ０．０２　０．０５　 ０．１　 ８５　 ９２　 ８８　 ６．９　 ３．６　 ６．４　 ７．０　 ６．５　 ４．２　 ０．０６７　 ０．２
Ａｃｅｔａｍｉｐｒｉｄ　 ０．０２　０．０５　 ０．１　 １０５　 １００　 ８８　 ２．９　 ７．１　 ３．２　 ２．５　 ７．０　 ３．９　 ０．００７　 ０．０２

Ａｌｄｉｃａｒｂ－ｓｕｌｆｏｘｉｄｅ　０．０２　０．０５　 ０．１　 ７５　 ７４　 ７５　 ４．１　 ３．９　 ２．８　 ５．２　 ４．１　 ３．０　 ０．１６７　 ０．５
３－ＯＨ　ｃａｒｂｏｆｕｒａｎ　０．０２　０．０５　 ０．１　 ７５　 ８０　 ９１　 ２．０　 ４．２　 ５．９　 ２．５　 ５．０　 ５．５　 ０．００１　 ０．００３
Ａｌｄｉｃａｒｂ－ｓｕｌｆｏｎｅ　０．０２　０．０５　 ０．１　 ９０　 ８２　 ９１　 ５．６　 １．５　 ７．２　 ５．９　 ２．１　 ７．８　 ０．００１　 ０．００４
Ｉｍｉｄａｃｌｏｐｒｉｄ　 ０．０２　０．０５　 ０．１　 １０５　 １０８　 ８９　 ２．８　 ３．２　 ２．９　 ３．０　 ４．１　 ３．６　 ０．０３　 ０．０９
Ｐｈｏｘｉｍｅ　 ０．０２　０．０５　 ０．１　 ９０　 ７４　 ７９　 ３．９　 ４．０　 ６．０　 ３．５　 ４．２　 ５．０　 ０．００１　 ０．００４
Ｐｙｒｉｄａｂｅｎ　 ０．０２　０．０５　 ０．１　 ９０　 １１２　 １０　 ５．１　 ５．６　 １．１　 ５．５　 ６．０　 ２．３　 ０．００１　 ０．００４

Ｄｉｆｅｎｏｃｏｎａｚｏｌｅ　 ０．０２　０．０５　 ０．１　 ８５　 ９２　 ９１　 ４．６　 ３．９　 ２．７　 ６．６　 ５．２　 ４．８　 ０．００３　 ０．００９
Ａｖｅｒｍｅｃｔｉｕｓ　 ０．０２　０．０５　 ０．１　 ６５　 １００　 ７９　 ８．０　 ７．８　 ６．６　 ９．８　 ９．１　 ７．８　 ０．２３３　 ０．７
Ｃｈｌｏｒｏｂｅｎｚｕｒｏｎ　 ０．０２　０．０５　 ０．１　 ８５　 １１２　 ８４　 ６．７　 ８．２　 ４．０　 ８．３　 ７．５　 ６．４　 ０．００３　 ０．０１
Ｄｄｉｆｌｕｂｅｎｚｕｒｏｎ　 ０．０２　０．０５　 ０．１　 ９０　 ９２　 ９５　 ７．３　 ４．５　 ９．１　 ８．５　 ６．３　 １１　 ０．０１７　 ０．０５
Ｆｉｐｒｏｎｉｌ　 ０．０２　０．０５　 ０．１　 １２０　 １１８　 １０２　 １．６　 １０．９　 ２．７　 ３．５　 １４．５　 ４．１　 ０．００２　 ０．００７

２．６　样品测定

采用本文建立的测定方法，对从市场和种植基地采集到的２００个蔬菜样品中１８种农药残留进行测

定。检测结果表明，叶类，白菜类和豆类蔬菜样品中多菌灵，啶虫脒，哒螨灵，吡虫啉均有不同程度的检出，
其最高含量分别为０．０８１ｍｇ／ｋｇ，０．０７６ｍｇ／ｋｇ，０．０２７ｍｇ／ｋｇ，０．１０６ｍｇ／ｋｇ，均低于限量标准，其它农药

均未检出，标样和样品的色谱图如图１。

图１　１８种农药标准样品（ａ）和空白样品（ｂ）的选择反应监测（ＳＲＭ）色谱叠加图

Ｆｉｇ．１　Ｓｅｌｅｃｔ　ｒｅａｃｔｉｏｎ　ｍｏｎｉｔｏｒｉｎｇ　ｃｈｒｏｍａｔｏｇｒａｍ（ＳＲＭ）ｏｖｅｒｌａｙ　ｏｆ　１８ｐｅｓｔｉｃｉｄｅｓ　ａｎｄ　ｂｌａｎｋ　ｓａｍｐｌｅ
１．Ａｌｄｉｃａｒｂ－ｓｕｌｆｏｘｉｄｅ；２．Ａｌｄｉｃａｒｂ－ｓｕｌｆｏｎｅ；３．Ｃａｒｂｅｎｄａｚｉｍ；４．Ｍｅｔｈｏｍｙｌ；５．Ｉｍｉｄａｃｌｏｐｒｉｄ；６．３－ＯＨ－ｃａｒｂｏｆｕｒｎ；７．Ａｃｅｔａｍｉｐｒｉａ；８．Ａｌｄｉ－
ｃａｒｂ；９．Ｃａｒｂｏｆａｒｎ；１０．Ｃａｒｂａｒｙｌ；１１．Ｐｙｒｉｍｅｔｈａｎｉｃ；１２．Ｆｉｐｒｏｎｉｌ；１３．Ｄｉｆｌｕｂｅｎｚｕｒｏｎ；１４．Ｃｈｌｏｒｏｂｅｎｚａｒｏｎ；１５．Ｐｈｏｘｉｍｅ；１６．Ｄｉｆｅ　ｎｏｃｏｎ－
ａｚｏｌ；１７．Ｐｙｒｉｄａｂｅｎ；１８．Ａｖｅｒｍｅｃｔｉｕｓ．

３　结论

本文建立了乙腈提取，氨基柱净化，高效液相色谱－电喷雾串联三重四级杆质谱法快速检测蔬菜样品

中１８种农药残留的方法。该方法具有样品处理简单，线性范围宽，重现性好，快速准确等特点，当称样量

减少到１０．０ｇ后，实验结果无明显差异。此方法与以往方法相比，实验中避免使用衍生剂，降低了检测成

本，提高了工作效率，具有广泛的应用前景。
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