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分散固相萃取- 气相色谱- 质谱法测定大豆油中102种

农药残留量

陈劲星1,2

（1.福州大学食品科学技术研究所，福建 福州 350108；

2.福建华日食品安全检测有限公司，福建 福州 350015）

摘 要：建立了分散固相萃取- 气相色谱- 质谱法快速检测大豆油中102种农药残留的分析方法。样品用正己烷溶解，

乙腈反萃取，C18和PSA粉末分散固相萃取净化后供气相色谱- 质谱仪（GC-MS）分析。采用选择离子扫描方式，外标法

定量。该方法简便、快速，通过优化前处理和上机条件，在最优条件下进行测试，方法的定量下限（S/N≥10）为0.01～
0.05 mg/kg，在加标水平为0.05 mg/kg时，方法回收率为60.8%～124%，相对标准偏差为2.7%～14%。
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Determination of Residual Amounts of 102 Pesticides in Soybean Oil by Gas
Chromatography-Mass Spectrometry
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2.Fujian Fairreach Food Safety Testing Co., Ltd, Fuzhou, Fujian350015,China）

Abstract： A method was reported that multiresidual pesticides in soybean oil were pretreated quickly and results were
determinated by gas chromatography hyphenated with mass spectrometry （GC-MS）.The soybean oil was dissolved by
n- hexane,extracted with acetonitrile.The clear supernatant liquid purified by C18 and PSA powder was ready for GC- MS
analysis.Determinations were performed by using selected ion monitoring（SIM）mode and external standard method was used
in the quantification.After investigating the conditions of pretreatment and determination,the method was convenient and rapid.
Under the optimal conditions,the detection limits for the method （S/N≥10）of pesticides were in the ranges of 0.01～0.05
mg/kg,Tests for recovery were made by addition of mix standards of 0.05 mg/kg,the results were 60.8%～124%,the relative
standard deviations were 2.7%～14%．
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大豆油是世界上产量最多的油脂，它含有丰富

的亚油酸、卵磷脂和多种维生素，是一种营养价值

很高的优良食用油。大豆油取自大豆种子，由于大

豆在种植过程中经常喷洒农药，致使大豆及其制品

大豆油中存在农药残留。近年来，复配农药的大量

使用，农药残留超标情况由过去的单一高毒农药向

多种农药残留超标方向发展，单一样品中往往同时

检出多种农药，对人体有极大危害，各国都加强对

农药残留的监控。美国、欧盟、日本等均制定了数量

越来越多、要求日益严格的农残限量标准。相对于

传统的农药检测方法来说，农药多残留分析技术以

其快速、简便、监测项目范围广的特点成为今后农

残检测的一个发展方向和研究热点[1-6]。本文基于分

散固相萃取技术建立了一种大豆油中农药多残留

的前处理方法并应用于实际检测，方法简便，效率

高，可同时检测大豆油中 102 种农药残留。实验优

化了前处理条件和仪器测定参数，并对各影响因素

进行了较为深入的探讨。
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1 实验部分

1.1 主要仪器与试剂

7890A-5975C 气相色谱 - 质谱联用仪，7683 自

动进样器，EI 源（美国 Agilent）；色谱柱：HP-5MS 毛

细管柱，30m×0.25mm×0.25μm；4000r/min 离心机

（德国 SIGMA）；旋转蒸发仪（德国 HEIDOLPH）；标

准品（德国 DR、美国 SIGMA）；C18 和 PSA 粉末（美国

SUPELCO）；所用溶剂和试剂均为分析纯或色谱纯；

实验用水为三重过滤去离子水。
1.2 样品前处理

提取：称取 2 g（精确至 0.01 g）大豆油至 125 mL

分液漏斗中，加入正己烷 20 mL，摇动分液漏斗使其

溶解，再加入乙腈 20 mL，剧烈振荡 2 min，静置分

层，收集下层乙腈过无水 Na2SO4 层至鸡心瓶中，再

用 20 mL 乙腈萃取一次，合并乙腈层至鸡心瓶中，

40℃减压旋转蒸发至近干，待净化。
净化：用乙腈清洗鸡心瓶至刻度试管中并定容

至 2 mL，加入 C18 和 PSA 粉末各 0.5 g，涡旋 2 次，每

次 10 s，2000r/min 离心 1 min，上清液过滤膜上机。
1.3 色谱- 质谱条件

载气为氦气（纯度 99.999％），恒流模式，流速

为 1.0 mL/min，进样口温度 260℃，进样量 2μL，不

分流进样，色谱 - 质谱接口温度 280 ℃，离子源温

度 230℃，四极杆温度 150℃，离子化方式 EI，电子

能量 70 eV，倍增器电压在自动调谐后加 400 V。102

种农药的色谱分离谱图见图 1。
柱温程序：60℃（2min） 150℃

170℃ 210℃ 230℃ 300℃

15℃/min 5℃/min

2℃/min 5℃/min 10℃/min

图1 102种农药混合标准溶液选择扫描总离子流色谱图

2 结果与讨论

2.1 样品前处理条件的选择

大豆油先使用正己烷溶解，再用乙腈反萃取，

乙腈通用性强，对农药溶解度较大，可溶入的杂质

量适中。特别是对大豆油中最主要的干扰杂质油

脂，乙腈中溶入的量极少，对后续进行的净化步骤

有利，方法采用乙腈与正己烷进行液液分配，取乙

腈层进行浓缩以备分散固相萃取净化。
C18 材料的硅胶上接有十八烷基，有较高的相覆

盖率和碳含量，对非极性物质有较高的容量，特别

对油脂的去处有十分显著的效果，同时还可以除去

其它一些非极性的杂质。PSA 材料的硅胶表面键合

有极性官能团，它能从样品中吸附极性化合物，再

应用比样品本身极性更强的溶剂来洗脱分析物，它

对于样品中的一些强极性杂质、有机酸、色素和金

属离子（与金属离子产生鳌合作用）等具有良好的

净化效果[7]。提取液经液液分配除去部分杂质后，再

使用 C18 和 PSA 粉末分别吸附非极性和极性杂质，

净化效果良好。
2.2 定量下限

用本方法对大豆油样品进行加标回收实验，以

信噪比确定方法定量下限，由于目前国际最严格的

限量标准日本肯定列表对农药的限量一般规定至

0.01mg/kg，所以本实验在对大豆油加标样品计算平
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均 信 噪 比 S/N≥10 的 情 况 下 ， 定 量 下 限 低 于

0.01mg/kg 的统一表示为 <0.01mg/kg，再低的话没有

什么实际意义，定量下限高于 0.01mg/kg 的计算具

体数值，见表 1。
2.3 回收率与精密度

表 1 中添加水平为 0.05mg/kg，相对标准偏差

<14%，回收率范围在 60.8%～124%之间，通过采用

分步回收率监控和基质匹配标准溶液校正对少部

分回收率偏差较大的农药进行分析，以确定它们回

收率偏差的原因。其中回收率偏低的有：甲胺磷（由

于分子极性强被 PSA 吸附，导致部分损失）、敌敌畏

及联苯 （由于挥发性强在浓缩时有损失）、六氯苯

（由于其在正己烷中的高溶解度，在乙腈反萃取时

有部分损失）；回收率偏高的有：西维因（由于基质

增强效应导致响应值变高）。总体上来说，本方法对

绝大部分项目测试结果较优，个别项目结果不甚理

想但处于可接受范围内，可实现大豆油中 102 种农

药残留的快速定性与定量分析。
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3 结 论

本文使用正己烷溶解大豆油，乙腈反萃取，C18

和 PSA 粉末分散固相萃取净化和气质联用选择扫

描监测技术实现了大豆油中 102 种农药残留的快

速检测，方法的检出限、回收率、精密度能够满足实

验要求，结果令人满意。
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《福建分析测试》启用科技期刊学术

不端文献检测系统（AMLC）

为进一步提高期刊的审稿效率、确保稿件质量；避免抄袭、一稿多投、伪造等学

术不端行为，《福建分析测试》编辑部从即日起对所有来稿采用中国知网(www.cnki.

net)的“科技期刊学术不端文献检测系统”（简称“AMLC”）进行自动检测，检测结果作

为稿件录用的参考依据。该系统以《中国学术文献网络出版总库》为全文比对数据

库，可检测抄袭与剽窃、伪造、篡改、不当署名、一稿多投等学术不端行为。
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