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多重吸附同步净化－气相色谱－质谱法测定干性样品中
丁烯氟虫腈的残留量

丁立平＊，　郭　菁，　郑　铃，　陈春添，　陈志涛
（福清出入境检验检疫局，福建 福清３５０３００）

摘要：建立了干性样品中丁烯氟虫腈残留量的多重吸附同步净化（ＭＡＳＰ）－气相色谱－质谱检测方法。前处理以１％
乙酸－乙腈提取样品，应用 ＭＡＳＰ法对样品同时进行提取、盐析和净化，并利用气相色谱－质谱仪在选择离子扫描
（ＳＩＭ）模式下进行检测，以基质匹配标准溶液外标法定量。结果表明：丁烯氟虫腈在２～１００μｇ／Ｌ范围内线性关系
良好，相关系数（ｒ２）不小于０．９９９；在２～１０μｇ／ｋｇ添加水平范围内，丁烯氟虫腈的平均回收率为９２．２％～９７．５％，
相对标准偏差（ＲＳＤ，ｎ＝６）为２．６９％～５．２１％；方法检出限（Ｓ／Ｎ＝３）为２μｇ／ｋｇ；定量限（Ｓ／Ｎ＝１０）为６μｇ／ｋｇ。
本方法操作简便、快速、准确，可用于干性样品中丁烯氟虫腈的日常检测。同时，对丁烯氟虫腈的裂解机理进行了
探讨。
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　　丁烯氟虫腈是大连瑞泽农药股份有限公司基于
氟虫腈结构特点创制的１－位取代苯基含氟吡唑类

新型杀虫剂，具有完全自主知识产权，获得了国内与
国际专利，对菜青虫、小菜蛾、螟虫、褐飞虱、叶甲等
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多种害虫具有较高的活性［１－３］。当前，针对苯基含
氟吡唑类杀虫剂的检测方法主要有气相色谱法、液
相色谱法和气相色谱－质谱联用法［４－１４］，这些报道的
研究方法使用传统的固相萃取、固液萃取等前处理
手段，结合应用气相色谱、液相色谱和气相色谱－质
谱仪实现了对苯基含氟吡唑类杀虫剂的检测，具有
一定的参考价值。

　 　２００３ 年，Ａｎａｓｔａｓｓｉａｄｅｓ 等［１５］开 发 报 道 了

ＱｕＥＣｈＥＲＳ方法，该方法简化了繁杂的前处理步骤
并扩大了农药残留的萃取范围，成为食品中农药残
留分析方法常用的一种选择。最初该方法仅用于水
果和蔬菜等含水量较多的样品中农药残留的分析，
但随着研究的不断深入该方法在其他食品如茶叶、
肉类、菇类中也得到应用［１６－１８］。

　　当前报道的ＱｕＥＣｈＥＲＳ方法是在对样品提取
完成后再进行净化，实验过程分提取和净化两个步
骤［１９－２１］。本研究在结合ＱｕＥＣｈＥＲＳ法和基质分散
固相萃取法的基础上对ＱｕＥＣｈＥＲＳ方法进行了改
进，提出了多重吸附同步净化的概念 ＭＡＳＰ
（ｍｕｌｔｉｐｌｅ　ａｄｓｏｒｐｔｉｏｎ　ｓｙｎｃｈｒｏｎｏｕｓ　ｐｕｒｉｆｉｃａｔｉｏｎ），即
将具有吸水作用的无水硫酸镁、盐析作用的乙酸钠
与净化吸附作用的 Ｎ－丙基乙二胺、硅胶、Ｃ１８、中性
氧化铝、弗罗里硅土、石墨化炭黑（ＧＣＢ）等填料以适
当的组成和比例混合后加入到样品中，配合适当的
提取溶剂和提取方法对样品进行前处理，以期达到
对样品中目标分析物提取、盐析和净化同步完成的
目的。ＭＡＳＰ方法的核心理念就是利用不同净化吸
附剂有不同的吸附机理和各自适用的吸附目标物的

特点，将不同种类的净化吸附剂以适当比例进行组
合优化，实现提取、盐析、净化同步完成并取得最佳
净化效果。

　　经本研究探索建立的多重吸附机制同步净化前
处理方法，对目标物的提取和净化可以同步完成，同
时结合使用气相色谱－质谱对样品中的丁烯氟虫腈
进行定性和定量分析，实现了快速、便宜、简单、有
效、安全的分析目标。此外，本研究对新型杀虫剂丁
烯氟虫腈的裂解机理进行了探讨，对其残留量检测
所需定性和定量离子的选择作了充分的说明。

１　实验部分

１．１　仪器与试剂

　　Ａｇｉｌｅｎｔ　６８９０Ｎ－５９７５Ｂ气相色谱－质谱联用仪，
美国Ａｇｉｌｅｎｔ公司；ＩＫＡ　Ｔ－２５高速分散器，德国ＩＫＡ
公司；ＲＶ１０旋转蒸发仪，德国ＩＫＡ公司；ＺＭ２００超
离心研磨仪，德国Ｒｅｔｓｃｈ公司。

　　甲醇、乙腈（色谱纯），德国默克公司；乙酸、丙
酮、正己烷、乙酸钠、氯化钠、无水硫酸镁、无水硫酸
钠（分析纯），国药集团；弗罗里硅土、硅胶、中性氧化
铝、ＧＣＢ、Ｎ－丙基乙二胺（ＰＳＡ）、Ｃ１８吸附剂（分析
纯），天津Ａｇｅｌａ　Ｔｅｃｈｎｏｌｏｇｉｅｓ。

　　１％乙酸－乙腈的配制：量取１０．０　ｍＬ乙酸加入
到１　０００　ｍＬ容量瓶中，以乙腈定容并摇匀；盐析剂：
无水硫酸镁和无水乙酸钠按照质量比４∶１混合；净
化剂Ⅰ：无水硫酸镁、乙酸钠、ＰＳＡ、Ｃ１８和ＧＣＢ按照
质量比６∶１∶２∶２∶２混合；净化剂Ⅱ：无水硫酸镁、乙
酸钠、硅胶和ＧＣＢ按照质量比９∶１∶９∶１混合；净化
剂Ⅲ：无水硫酸镁、乙酸钠、中性氧化铝和ＧＣＢ按照
质量比９∶１∶９∶１混合。丁烯氟虫腈原药（纯度＞
９６．０％，大连瑞泽农药股份有限公司）。

１．２　测试条件

　　气相色谱条件：色谱柱为ＤＢ－５　ＭＳ毛细管（３０
ｍ×０．２５　ｍｍ×０．２５μｍ）；载 气 为 高 纯 氦 气
（９９．９９９％）；恒流模式，柱流速１．１　ｍＬ／ｍｉｎ；进样量

１μＬ，不分流进样；进样口温度２７０℃；柱温升温程
序：初始温度７０℃，保持１　ｍｉｎ，以２５℃／ｍｉｎ升至

２２０℃，保持６　ｍｉｎ，后运行温度２８０℃，保持６　ｍｉｎ
以去除色谱柱中残留杂质。

　　质谱条件：电子轰击离子源（ＥＩ源），电子轰击
能量７０　ｅＶ，单四极质量分析器；离子源温度２３０
℃；四极杆温度１５０℃；传输线温度２８０℃；全扫描
（ＳＣＡＮ）模式：扫描范围 ｍ／ｚ　５０～５００，确定待测化
合物的扫描离子、保留时间和检查有无基质干扰；溶
剂延迟９　ｍｉｎ；选择离子模式（ＳＩＭ）：丁烯氟虫腈定
量离子 ｍ／ｚ　４０３，定性离子 ｍ／ｚ　４２１、３７２、２１３；驻
留时间：８０　ｍｓ。

１．３　标准溶液配制

　　取适量丁烯氟虫腈用乙腈配成１．０　ｍｇ／Ｌ的标
准储备液，于－１８℃冰箱中保存，使用前根据检测
要求以空白基质提取液稀释成相应浓度的标准工作

溶液。

１．４　样品处理

　　取红茶、烘干包菜和烘干芹菜样品各约５００　ｇ
研磨粉碎后装入洁净的容器中密封备用，于－１８℃
下冷藏保存。

　　称取样品２．００　ｇ于５０　ｍＬ具塞离心管中，加入
饱和氯化钠溶液２．０　ｍＬ，适当振荡后静置１５　ｍｉｎ，
之后依次加入３．０　ｇ净化剂Ⅲ和１％乙酸－乙腈提取
液１０．０　ｍＬ，以１０　０００　ｒ／ｍｉｎ的转速匀浆１．０　ｍｉｎ，
另取１％乙酸－乙腈１０．０　ｍＬ清洗刀头，合并溶液，
以４　０００　ｒ／ｍｉｎ转速离心５　ｍｉｎ，将全部溶液倾入５０

·８４７·
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ｍＬ心形瓶中并在４０℃下旋转蒸发近干，加入２．００
ｍＬ１％乙酸－乙腈定容，经０．２２μｍ 滤膜过滤，待
分析。

１．５　定量方法

　　取各质量浓度水平的基质匹配标准溶液，以峰
面积和质量浓度绘制工作曲线。将处理后的样品溶
液进行分析，以选择离子扫描（ＳＩＭ）采集数据，外标
法测定样品中丁烯氟虫腈残留量。

２　结果与讨论

２．１　特征碎片离子的选择和裂解机理的探讨

　　取丁烯氟虫腈标准液（１．００　ｍｇ／Ｌ）在 ｍ／ｚ　５０
～５００质量范围内进行全扫描，其总离子流色谱图
和质谱图见图１。

图１　丁烯氟虫腈标准品的总离子流色谱图及质谱图
Ｆｉｇ．１　Ｔｏｔａｌ　ｉｏｎ　ｃｈｒｏｍａｔｏｇｒａｍ（ＴＩＣ）ａｎｄ　ｍａｓｓ

ｓｐｅｃｔｒｕｍ　ｏｆ　ｂｕｔｅｎｅ－ｆｉｐｒｏｎｉｌ　ｓｔａｎｄａｒｄ

　　由于丁烯氟虫腈分子中含有两个氯原子，其分
子离子峰 ｍ／ｚ　４９０理论上应有两个同位素峰 ｍ／ｚ
４９２、ｍ／ｚ　４９４，此３个同位素峰经同样裂解途径应
该产生对应的３个同位素峰簇。在质谱图高质量端
未发现有明显分子离子峰，但质谱图上主要裂解离
子簇 ｍ／ｚ　４０３、４０５、４０７，ｍ／ｚ　４２１、４２３、４２５和 ｍ／

ｚ　２１３、２１５、２１７均以同位素峰簇形式呈现，由此可

以推断它们为分子离子峰及其同位素峰经过相同方

式裂解的相应产物。

　　当丁烯氟虫腈分子氧原子上的ｎ 电子丢失时，
产生奇电子离子，之后发生的裂解有３条途径。第
一种途径为分子离子氢重排反应（ｒＨ）后经ｉ断裂
生成碎片离子ｍ／ｚ　３７２；第二种途径为分子离子的
游离基中心诱导发生α断裂产生碎片离子 ｍ／ｚ
４２１，该离子又经ｉ断裂产生碎片离子ｍ／ｚ　２１３；第
三种途径为分子离子氢重排反应后经取代反应

（ｒｄ）产生碎片离子 ｍ／ｚ　４２１，该离子共振后发生消
去反应（ｒｅ）产生碎片基峰离子 ｍ／ｚ　４０３。断裂过
程及机理见图２。由于在 ｍ／ｚ低于１００的低质量
端碎片离子峰易受到进样溶剂、样品中的杂质和色
谱柱的流失等因素干扰，不易判别，不作为定性和定
量离子用，因此选择 ｍ／ｚ　４０３作为定量离子，同时
选择 ｍ／ｚ　４２１、３７２、２１３作为定性离子。

２．２　前处理条件的优化

　　为了验证 ＭＡＳＰ方法的可行性并优化前处理
条件，在１０μｇ／ｋｇ添加水平下进行回收试验，以基
质复杂、色素含量较高的红茶为考察样品，在优选吸
附剂种类并固定提取溶剂用量的前提下，综合考察
以下４个因素：提取方法：振荡萃取３０　ｍｉｎ、超声提
取１５　ｍｉｎ，高速匀浆提取１　ｍｉｎ；提取溶剂种类：１％
乙酸－乙腈、乙酸乙酯、正己烷／丙酮（２∶１，ｖ／ｖ）；净化
剂种类：Ｉ、Ⅱ、Ⅲ；净化剂用量：１．０　ｇ、２．０　ｇ和３．０

ｇ。设计正交试验方案以优化前处理条件［２２］，其中
每个试验均进行３个加标样品的测试，所得到的回
收率结果见表１。

表１　丁烯氟虫腈的正交试验结果（ｎ＝３）
Ｔａｂｌｅ　１　Ｏｒｔｈｏｇｏｎａｌ　ｔｅｓｔ　ｒｅｓｕｌｔｓ　ｏｆ　ｂｕｔｅｎｅ－ｆｉｐｒｏｎｉｌ（ｎ＝３）

Ｐｒｅｔｒｅａｔｍｅｎｔ　ｃｏｎｄｉｔｉｏｎｓ
（①＋②＋③＋④）

Ａｄｄｅｄ／
（μｇ／ｋｇ）

Ｒｅｃｏｖｅｒｙ／
％

ＲＳＤ／
％

ＯＥ＋１％ＡＡＡ＋Ⅰ＋Ａ　 １０　 ８８．７　 ２．８
ＯＥ＋ＥＡ＋Ⅱ＋Ｂ　 １０　 ８２．３　 ２．７
ＯＥ＋ＨＡ＋Ⅲ＋Ｃ　 １０　 ７４．８　 ３．２
ＵＡＥ＋１％ＡＡＡ＋Ⅱ＋Ｂ　 １０　 ８５．４　 ３．１
ＵＡＥ＋ＥＡ＋Ⅲ＋Ａ　 １０　 ８１．２　 ２．４
ＵＡＥ＋ＨＡ＋Ⅰ＋Ｃ　 １０　 ７８．９　 ２．８
ＨＳＨＥ＋１％ＡＡＡ＋Ⅲ＋Ｃ　 １０　 ９８．２　 ３．０
ＨＳＨＥ＋ＥＡ＋Ⅰ＋Ｂ　 １０　 ８４．７　 ２．５
ＨＳＨＥ＋ＨＡ＋Ⅱ＋Ａ　 １０　 ９２．５　 ２．９

　①Ｅｘｔｒａｃｔｉｏｎ　ｍｅｔｈｏｄ：ＯＥ，ｏｓｃｉｌｌａｔｉｏｎ　ｅｘｔｒａｃｔｉｏｎ；ＵＡＥ，ｕｌｔｒａ－
ｓｏｎｉｃ　ａｓｓｉｓｔｅｄ　ｅｘｔｒａｃｔｉｏｎ；ＨＳＨＥ，ｈｉｇｈ－ｓｐｅｅｄ　ｈｏｍｏｇｅｎａｔｅ　ｅｘｔｒａｃ－
ｔｉｏｎ．② Ｅｘｔｒａｃｔｉｏｎ　ｓｏｌｖｅｎｔ：１％ＡＡＡ，１％ ａｃｅｔｉｃ　ａｃｉｄ－ａｃｅｔｏｎｉ－
ｔｒｉｌｅ；ＥＡ，ｅｔｈｙｌ　ａｃｅｔａｔｅ；ＨＡ，ｈｅｘａｎｅ／ａｃｅｔｏｎｅ（１∶１，ｖ／ｖ）．③
Ｐｕｒｉｆｙｉｎｇ　ａｇｅｎｔ：Ⅰ，ＭｇＳＯ４－ＮａＯＡｃ－ＰＳＡ－Ｃ１８－ＧＣＢ（ｍａｓｓ　ｒａｔｉｏ　ｏｆ　６
∶１∶２∶２∶２）；Ⅱ，ＭｇＳＯ４－ＮａＯＡｃ－ｓｉｌｉｃａ　ｇｅｌ－ＧＣＢ（ｍａｓｓ　ｒａｔｉｏ　ｏｆ　９∶１∶９∶
１）；Ⅲ，ＭｇＳＯ４－ＮａＯＡｃ－ｎｅｕｔｒａｌ　ａｌｕｍｉｎａ－ＧＣＢ（ｍａｓｓ　ｒａｔｉｏ　ｏｆ　９∶１∶９∶
１）．④Ｐｕｒｉｆｙｉｎｇ　ａｇｅｎｔ　ｄｏｓｅ：Ａ，１．０　ｇ；Ｂ，２．０　ｇ；Ｃ，３．０　ｇ．

·９４７·
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图２　推断的丁烯氟虫腈特征碎片离子裂解机理
Ｆｉｇ．２　Ｉｎｆｅｒｒｅｄ　ｃｌｅａｖａｇｅ　ｍｅｃｈａｎｉｓｍ　ｏｆ　ｂｕｔｅｎｅ－ｆｉｐｒｏｎｉｌ　ｃｈａｒａｃｔｅｒｉｓｔｉｃ　ｆｒａｇｍｅｎｔ　ｉｏｎｓ

　　对实验结果进行直观、极差和方差分析，综合比
较提取效率，发现高速匀浆提取、１％乙酸－乙腈、净
化剂Ⅲ和３．０　ｇ净化剂的组合回收率相对较高，最
后得到的定容液颜色清亮，有较好的净化效果。图

３是在优化的前处理条件下加标样品净化后的总离
子流图，从图３可见目标峰附近无杂质峰干扰，并且
实现了基线分离，表明所确定的前处理条件有较好
的分离和净化效果。

２．３　ＭＡＳＰ与ＳＰＥ、ＱｕＥＣｈＥＲＳ的比较

　　为了综合考察ＭＡＳＰ与传统的固相萃取（ＳＰＥ）

法和ＱｕＥＣｈＥＲＳ方法的前处理效果，依照２．２节中
所确定的提取剂和净化剂种类，以烘干包菜为考察
样品，在５０μｇ／ｋｇ添加水平下进行回收试验对

ＭＡＳＰ方法与固相萃取法（ＳＰＥ）、ＱｕＥＣｈＥＲＳ方法的
前处理效果进行比较。其中固相萃取法的前处理条
件为：加标样品参照１．４节的称量、提取和离心步骤
进行处理，称取１．０　ｇ净化剂Ⅲ填装固相萃取小柱
并将提取液浓缩后上样，用正己烷／丙酮（体积比２∶
１）１０　ｍＬ洗脱，收集所有洗脱液浓缩并定容分析；

图３　丁烯氟虫腈标准品、茶叶空白样品及加标样品的ＴＩＣ图
Ｆｉｇ．３　ＴＩＣ　ｃｈｒｏｍａｔｏｇｒａｍｓ　ｏｆ　ｂｕｔｅｎｅ－ｆｉｐｒｏｎｉｌ　ｓｔａｎｄａｒｄ，

ｂｌａｎｋ　ｓａｍｐｌｅ　ａｎｄ　ｓｐｉｋｅｄ　ｓａｍｐｌｅ　ｏｆ　ｔｅａ

ＱｕＥＣｈＥＲＳ方法的前处理条件为：加标样品按１．４
节所述的称量、提取（加入盐析剂２．０　ｇ，并加入１％
乙酸－乙腈提取液１０．０　ｍＬ）和离心步骤进行处理，
在５　ｍＬ离心管中称取０．５　ｇ的ＭｇＳＯ４、ＰＳＡ和ＧＣＢ
混合物（质量比３∶２∶１），加入１．０　ｍＬ提取液，涡旋
离心后过滤分析。

　　试验结果如表２所示。从表２中可以看出，

·０５７·
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ＳＰＥ方法与ＭＡＳＰ方法回收率相近，均取得了较好
的回收率效果，但相对而言ＳＰＥ方法的前处理过程
更加费时费溶剂；ＱｕＥＣｈＥＲＳ方法与 ＭＡＳＰ方法相
比，ＱｕＥＣｈＥＲＳ方法回收率过高，表明其具有明显的
基质增强效应。其原因可能是ＱｕＥＣｈＥＲＳ方法净
化效果不佳，样品中的某些内源性物质电离所产生
的离子碎片与待测物的碎片相同，从而产生增强效
应；同时也可能是ＱｕＥＣｈＥＲＳ方法中仅吸取１．０　ｍＬ
提取液用于净化，而净化的吸附剂用量通常为０．３
～０．５　ｇ［１５－１９］，相对１．０　ｍＬ提取液而言吸附剂的量
较大，吸附剂可能会选择性地吸附一定量的溶剂，客
观上对提取液起到了浓缩作用，从而造成回收率的
升高。当前，对于基质效应的原理尚不明确，消除方
法也需要进一步研究。总体而言，与ＳＰＥ方法和

ＱｕＥＣｈＥＲＳ方法相比，ＭＡＳＰ方法具有更高的样品
前处理效率和无明显基质增强效应的特点。

表２　３种前处理方法的回收率试验结果（ｎ＝３）
Ｔａｂｌｅ　２　Ｒｅｓｕｌｔｓ　ｏｆ　ｒｅｃｏｖｅｒｙ　ｔｅｓｔ　ｏｆ　ｔｈｅ　ｔｈｒｅｅ

ｐｒｅｔｒｅａｔｍｅｎｔ　ｍｅｔｈｏｄｓ（ｎ＝３）

Ｐｒｅｔｒｅａｔｍｅｎｔ　ｍｅｔｈｏｄ　 Ａｄｄｅｄ／（μｇ／ｋｇ） Ｒｅｃｏｖｅｒｙ／％ ＲＳＤ／％
ＳＰＥ　 ５０　 ９２．１　 ２．９
ＱｕＥＣｈＥＲＳ　 ５０　 １２６．８　 ３．２
ＭＡＳＰ　 ５０　 ９５．８　 ２．６

　ＳＰＥ：ｓｏｌｉｄ　ｐｈａｓｅ　ｅｘｔｒａｃｔｉｏｎ；ＱｕＥＣｈＥＲＳ：ｑｕｉｃｋ，ｅａｓｙ，ｃｈｅａｐ，
ｅｆｆｅｃｔｉｖｅ，ｒｕｇｇｅｄ　ａｎｄ　ｓａｆｅ；ＭＡＳＰ：ｍｕｌｔｉｐｌｅ　ａｄｓｏｒｐｔｉｏｎ　ｓｙｎｃｈｒｏ－
ｎｏｕｓ　ｐｕｒｉｆｉｃａｔｉｏｎ．

２．４　线性范围、检出限与定量限

　　取一系列不同浓度的茶叶基质标准溶液，在本
方法所确定的分析条件下进行分析，以峰面积（ｙ）
对丁烯氟虫腈的质量浓度（ｘ，μｇ／Ｌ）进行线性回
归。结果表明：丁烯氟虫腈在２～１００μｇ／Ｌ范围内
有良好的线性关系，丁烯氟虫腈的回归方程为ｙ＝
１　２９６ｘ－７６５．９，相关系数ｒ２＝０．９９９　９。以样品加
标回收的方式测定方法的检出限（Ｓ／Ｎ＝３）为２

μｇ／ｋｇ，定量限（Ｓ／Ｎ＝１０）为６μｇ／ｋｇ。

２．５　回收率与精密度

　　分别称取空白红茶、烘干包菜和烘干芹菜样品，
在检出限、定量限以及５倍检出限３个浓度水平进
行加标，加标样品适当涡旋并振荡后放置于通风橱
中老化２　ｈ后制得浓度为２、６、１０μｇ／ｋｇ的３个添
加水平加标样品，每个水平６个平行样品，并按照

１．４节和１．５节进行回收率和精密度试验，结果见
表３。

２．６　基质效应

　　由于质谱在电离和扫描过程中存在基质效应的
影响，通常需采用基质匹配的标准溶液来补偿基质
效应。为了考察基质效应的影响，取５０μｇ／Ｌ的标

表３　丁烯氟虫腈的回收率与相对标准偏差（ｎ＝６）
Ｔａｂｌｅ　３　Ｒｅｃｏｖｅｒｉｅｓ　ａｎｄ　ＲＳＤｓ　ｏｆ　ｂｕｔｅｎｅ－ｆｉｐｒｏｎｉｌ（ｎ＝６）

Ｓａｍｐｌｅ　 Ａｄｄｅｄ／（μｇ／ｋｇ） Ｒｅｃｏｖｅｒｙ／％ ＲＳＤ／％
Ｂｌａｃｋ　ｔｅａ　 ２　 ９２．２　 ４．８

６　 ９６．１　 ２．７
１０　 ９７．１　 ２．９

Ｄｒｙ　ｃａｂｂａｇｅ　 ２　 ９２．３　 ５．２
６　 ９６．０　 ２．７
１０　 ９７．５　 ２．８

Ｄｒｙ　ｃｅｌｅｒｙ　 ２　 ９１．８　 ４．８
６　 ９６．５　 ３．２
１０　 ９７．８　 ２．７

准溶液配制基质标样，与同等浓度的溶剂标准溶液
进行对比测定，依照公式η＝（Ａｉ）基质标样／（Ａｉ）溶液标样
（Ａｉ 为丁烯氟虫腈的峰面积）计算基质效应［２３］。实
验结果表明，３种基质的η在０．９８～１．０６之间，数
值接近１，表明基质效应不明显，说明以上基质经过
本方法净化后对质谱检测不产生显著影响。

３　结论

　　本研究以１％乙酸－乙腈为提取溶剂，以无水硫
酸镁、乙酸钠、中性氧化铝和ＧＣＢ混合物为净化剂，
对样品中的目标化合物丁烯氟虫腈进行高速匀浆提

取，实现了集提取、盐析和净化同步完成的多重吸附
同步净化前处理目标，同时应用ＧＣ－ＭＳ对其进行检
测，外标法定量，建立了干性样品中丁烯氟虫腈残留
量的分析方法。此外，本文对丁烯氟虫腈的裂解机
理进行了探讨，对检测过程中定性和定量离子的选
择做了充分的说明。所建立的方法方便、快捷、可
靠，对其他干性样品中丁烯氟虫腈的快速检测有借
鉴作用。
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（丁立平．分析测试技术与仪器），２０１１，１７（３）：１４９

［６］　Ｆｅｎｇ　Ｄ　Ｑ，Ｏｕｙａｎｇ　Ｇ　Ｐ，Ｋｏｎｇ　Ｌ　Ｈ．Ｇｕａｎｇｚｈｏｕ　Ｃｈｅｍｉｃａｌ　Ｉｎｄｕｓ－
ｔｒｙ（冯道全，欧阳贵平，孔令华．广州化工），２００９，３７（３）：８

［７］　Ｄｉｎｇ　Ｈ　Ｙ，Ｘｉｅ　Ｗ，Ｌｉｕ　Ｈ　Ｓ．Ｊｏｕｒｎａｌ　ｏｆ　Ｉｎｓｔｒｕｍｅｎｔａｌ　Ａｎａｌｙｓｉｓ
（丁慧瑛，谢文，刘海山．分析测试学报），２００５，２４（５）：１１３

［８］　Ｃａｏ　Ｈ　Ｑ，Ｓｈｉ　Ｙ　Ｈ，Ｈｕａ　Ｒ　Ｍ，ｅｔ　ａｌ．Ｆｏｏｄ　Ｓｃｉｅｎｃｅ（操海群，施
艳红，花日茂，等．食品科学），２００５，２６（９）：３７７

［９］　Ｇｕｏ　Ｍ，Ｚｏｎｇ　Ｌ　Ｇ，Ｓｈａｎ　Ｚ　Ｊ，ｅｔ　ａｌ．Ｊｏｕｒｎａｌ　ｏｆ　Ａｇｒｏ－Ｅｎｖｉｒｏｎ－

·１５７·
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ｍｅｎｔ　Ｓｃｉｅｎｃｅ（郭敏，宗良纲，单正军，等．农业环境科学学
报），２００８，２７（５）：２１１４

［１０］　Ｗｕ　Ｚ　Ｐ，Ｇａｏ　Ｗ，Ｙａｎ　Ｃ　Ｒ，ｅｔ　ａｌ．Ｍｏｄｅｒｎ　Ａｇｒｏｃｈｅｍｉｃａｌｓ（武中
平，高巍，颜春荣，等．现代农药），２００６，５（２）：２１

［１１］　Ｚｈｏｕ　Ｙ，Ｘｕ　Ｄ　Ｍ，Ｃｈｅｎ　Ｄ　Ｊ，ｅｔ　ａｌ．Ｃｈｉｎｅｓｅ　Ｊｏｕｒｎａｌ　ｏｆ　Ｃｈｒｏｍａ－
ｔｏｇｒａｐｈｙ（周昱，徐敦明，陈达捷，等．色谱），２０１１，２９（７）：

６５６
［１２］　Ｌｉｕ　Ｙ，Ｊｉ　Ｍ　Ｓ，Ｈｕ　Ｒ，ｅｔ　ａｌ．Ｊｏｕｒｎａｌ　ｏｆ　Ａｎｈｕｉ　Ａｇｒｉｃｕｌｔｕｒｅ　Ｓｃｉ－

ｅｎｃｅ（刘郁，纪明山，胡睿，等．安徽农业科学），２００７，３５
（１８）：５３４４

［１３］　Ｌｉｕ　Ｙ，Ｙｕ　Ｙ　Ｈ，Ｂｉａｎ　Ｙ　Ｑ，ｅｔ　ａｌ．Ｗｏｒｌｄ　Ｐｅｓｔｉｃｉｄｅｓ（刘郁，于亚
辉，边应权，等．世界农药），２００８，３０（５）：３５

［１４］　Ｃａｏ　Ｗ　Ｑ，Ｚｈａｏ　Ｈ　Ｔ，Ｓｈｅ　Ｙ　Ｘ，ｅｔ　ａｌ．Ｊｏｕｒｎａｌ　ｏｆ　Ｉｎｓｔｒｕｍｅｎｔａｌ
Ａｎａｌｙｓｉｓ（曹维强，赵海田，佘永新，等．分析测试学报），

２００９，２８（９）：１０９６
［１５］　Ａｎａｓｔａｓｓｉａｄｅｓ　Ｍ，Ｌｅｈｏｔａｙ　Ｓ　Ｊ，Ｓｔａｊｎｂａｈｅｒ　Ｄ，ｅｔ　ａｌ．Ｊ　ＡＯＡＣ

Ｉｎｔ，２００３，８６（２）：４１２
［１６］　Ｇｏｎｇ　Ｘ　Ｍ，Ｄｏｎｇ　Ｊ，Ｓｕｎ　Ｊ，ｅｔ　ａｌ．Ｊｏｕｒｎａｌ　ｏｆ　Ｉｎｓｔｒｕｍｅｎｔａｌ　Ａ－

ｎａｌｙｓｉｓ（宫小明，董静，孙军，等．分析测试学报），２０１０，２９
（９）：９３３

［１７］　Ｌｉ　Ｃ　Ｙ，Ｋｏｎｇ　Ｘ　Ｈ，Ｈｅ　Ｑ，ｅｔ　ａｌ．Ｆｏｏｄ　ａｎｄ　Ｎｕｔｒｉｔｉｏｎ　ｉｎ　Ｃｈｉｎａ
（李春艳，孔祥虹，何强，等．中国食物与营养），２０１０（２）：

５７
［１８］　Ｒａｗｎ　Ｄ　Ｆ　Ｋ，Ｊｕｄｇｅ　Ｊ，Ｒｏｓｃｏｅ　Ｖ．Ａｎａｌ　Ｂｉｏａｎａｌ　Ｃｈｅｍ，２０１０，

３９７：２５２５
［１９］　Ｆｏｒｓｂｅｒｇ　Ｎ　Ｄ，Ｗｉｌｓｏｎ　Ｇ　Ｒ，Ａｎｄｅｒｓｏｎ　Ｋ　Ａ．Ｊ　Ａｇｒｉｃ　Ｆｏｏｄ

Ｃｈｅｍ，２０１１，５９（１５）：８１０８
［２０］　Ｌｉ　Ｘ　Ｓ，Ｊｉａｎｇ　Ｙ　Ｐ，Ｓｈａｎ　Ｗ　Ｌ，ｅｔ　ａｌ．Ｂｕｌｌ　Ｅｎｖｉｒｏｎ　Ｃｏｎｔａｍ

Ｔｏｘｉｃｏｌ，２０１０，８４：５９６
［２１］　Ｌｕｃｉｎｉ　Ｌ，Ｍｏｌｉｎａｒｉ　Ｇ　Ｐ．Ｊ　Ｃｈｒｏｍａｔｏｇｒ　Ｓｃｉ，２０１１，４９：７０９
［２２］　Ｄｉｎｇ　Ｌ　Ｐ，Ｗｅｉ　Ｙ　Ｈ．Ａｇｒｏｃｈｅｍｉｃａｌｓ（丁立平，魏云昊．农药），

２０１１，５０（５）：３５２
［２３］　Ｘｕ　Ｐ　Ｊ，Ｇａｏ　Ｘ　Ｓ，Ｔａｏ　Ｂ，ｅｔ　ａｌ．Ｃｈｉｎｅｓｅ　Ｊｏｕｒｎａｌ　ｏｆ　Ａｎａｌｙｔｉｃａｌ

Ｃｈｅｍｉｓｔｒｙ（许鹏军，高晓莎，陶晡，等．分析化学），２００８，

３６（１１）：１５１５

·２５７·


