
!""# 年 $$ 月
!"#$%&$’ !""#

色 谱
!"#$%&% ’()*$+, (- !"*(.+/(0*+1"2

(")* !% !"* &
’"# ( ’$&

收稿日期：!""# +"& +"%
第一作者：储晓刚，男，博士，研究员，,$)：（"$"）)%#’$"$!，-+%./)：01234* #/5* $&+ * 2"%*
通讯联系人：姚惠源，男，教授，博士生导师，,$)：（"%$"）)%’$’$"!，-+%./)：6."36* 7684* $94* 2:*
基金项目：科技部“十一五”食品安全重大支撑项目课题（!""&;<="!<")）基金资助 *

高效液相色谱!飞行时间质谱法筛查大豆中
残留的多种除草剂和杀虫剂

储晓刚$，!，, 雍 , 炜!，, 凌 , 云!，, 姚惠源$，, >?-@A-!;<BC D$’’6+，, 方晏燕+

（$ *江南大学食品学院，江苏 无锡 !$-"+&；! *中国检验检疫科学研究院食品安全研究所，北京 $"""!%；

+ * <1/)$:8 ,$23:")"1/$7 @:2*，?/)%/:18": $’)") +$&$"，美国）

摘要：应用高效液相色谱+飞行时间质谱建立了筛查大豆中 ## 种除草剂和杀虫剂残留的新方法。在不同添加浓度下
获得了精确的分子离子质量，质量偏差的绝对值低于 + . $" / &。所有除草剂和杀虫剂在 "0 "+ ( $0 "" %1 E F1 范围内线
性关系良好（!""0 ’’）。除一些除草剂外，多数除草剂和杀虫剂的添加回收率为 &"G ( $!"G，在大豆基质中的检测限
为 "0 ""+ ( "0 "!& %1 E F1。该方法适合于大豆中多种除草剂和杀虫剂残留的分析检测需要，方法简便、高效、准确。
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, , 除草剂和杀虫剂在农产品种植过程中发挥着重
要作用，特别是除草剂在大豆的种植过程中更是如

此。由于除草剂和杀虫剂的广泛、长期和违规过量

使用，其对人类健康的影响和对环境的危害已经成
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为人们非常关注的问题。各国政府为了保护消费者

的利益和实施贸易保护，不断加强对农产品的安全

监控，纷纷制定繁多复杂的农产品中农药最大残留

限量（!"#$!%! &’($)%’ *$!$+(，,-.(）。!##$ 年 "
月 !% 日，日本政府开始实施肯定列表制度，对 &#’
种农药、兽药及饲料添加剂设定了 ( 万多个最大允
许残留限量标准，即“暂定标准”，其中对尚不能给

出依据的 /01（ "22’3+"4*’ )"$*5 $6+"7’）值或者限
量的化学投入品，设定了所谓的 #) #( !8 9 78 的“一
律标准”（%6$:;&! *$!$+）［(］。欧盟及澳洲等国家和

组织也不断地提出限量要求，致使中国的农产品出

口和大豆出口受到严重的影响。随着各国对农药残

留限量要求的不断增多和最大残留限量值的降低，

需要应用更为灵敏和高效的检测方法进行检测。另

外，由于农产品大豆的种植区域和种植方式的差异，

用药也存在着不同，进口大豆则更难掌控其种植过

程中的用药情况。因此研发筛查农产品大豆中多种

除草剂和杀虫剂残留的方法在现阶段尤为重要。

* * 应用液相色谱<质谱 9质谱定性定量检测残留除
草剂等有毒有害物质的方法已有报道［! + ’］，本研究

课题组也曾报道了一些研究结果［" + ((］。由于大豆

中残留除草剂和杀虫剂的未知性，使得能够快速筛

查大豆中除草剂和杀虫剂残留的检测技术成为科学

家们研究的一个热点目标［(!］。随着液相色谱<飞行
时间质谱（=>.?<@AB<,C、=>.?<D<@AB）技术的
日趋成熟和逐步的推广应用，利用 =>.?<@AB<,C
测定精确质量，实现对未知大豆样品中除草剂和杀

虫剂残留的筛查检测已经成为可能。质量测定的精

确度越高，理论上越可以减少可能的目标化合物的

数量，从而增强对除草剂和杀虫剂确认的可信度。

对于多种来源的大豆样品中除草剂和杀虫剂残留的

快速筛查分析，这种技术是非常有效的。@AB<,C
作为一种高分辨技术能够获得样品的全扫描质谱

图，但是这项技术在食品和农产品中除草剂和杀虫

剂残留的筛查检测中的应用还不多［(,］。本研究应

用液相色谱<飞行时间质谱技术，建立了筛查大豆中
-- 种除草剂和杀虫剂残留的方法。

!" 实验部分

! ! !" 仪器与试剂
! ! ! ! !" 仪器与条件
* * /8$*’6+ ((## 液相色谱仪由二元泵、自动进样
器及二极管阵列检测器组成。色谱条件：色谱柱为

EA-F/G H2*$3(’ G0F ?<(& 柱（ !) ( !! . ("#
!!，,) " !!，>I %,# %%# <%#!，/8$*’6+ 公司）；流动
相 / 为乙腈，流动相 F 为 (# !!;* 9 . 甲酸水溶液，

洗脱梯度程序为 !# !$6 内将流动相 / 从 ("J 增加
到 (##J，流速为 #) ! !. 9 !$6；柱温为 ’# K；进样量
为 (# !.。
* * /8$*’6+ $!(#=>.?<@AB<,C 参数：电喷雾离子
化，正离子模式下毛细管电压’ ### L，雾化器气压
!-") $ 7>"（’# 3($），干燥气流量 %) # . 9 !$6，气体温
度 ,##K，碰撞诱导解离电压 ((# L，锥孔电压 $# L，
八极杆直流电压 ,-) " L，八极杆偏转电压 !"# L，质
量扫描范围 "# / ( (##，分辨率% "## 0 "##（以质量
%!!) ##% &测定分辨率），参比质量为 (!() #"# %，
%!!) ##% &。
! ! ! ! #" 试剂
* * -- 种除草剂和杀虫剂标准品（纯度为 %-J /
%%J，0&M HN&’6(+;&:’& 公司，德国），品种名称见表
(；乙腈、甲醇（色谱纯，,’&27 公司，德国）；正己烷
（农残级，C2N"&*"% 公司，西班牙）；>C/（!<丙基乙
二胺）填料、?(&固相萃取柱（"## !8 9 , !.）（/8$*’6+
公司）；甲酸（纯度为 %%J，/2&;( 公司，美国）；实验
用水为超纯水机（,$**$3;&’ 公司，美国）现制备。
* * 标准溶液：用乙腈配制 -- 种除草剂和杀虫剂的
含量均为 !## !8 9 78 的标准储备液。根据需要用
乙腈分别将其稀释成相应的标准工作溶液。

* * 实测的 (# 份大豆样品为我国某口岸进口的大
豆样品（原产地为美国、阿根廷、巴西）。

! ! #" 样品处理
! ! # ! !" 提取
* * 称取磨碎的大豆粉 " M ## 8，置于 "# !. 具塞离
心管中，加入 ,# !. 乙腈，旋涡 ( !$6，振荡 !# !$6，
离心（’ ### & 9 !$6）" !$6。重复提取两次，合并上
清液。加入 ,# !. 正己烷（乙腈饱和），液<液分配
提取两次，弃去正己烷层。取乙腈层置于转蒸发器

中于 ,! K下减压浓缩至近干，用 " !. 乙腈溶解。
选用不含除草剂和杀虫剂残留的大豆样品，通过添

加已知含量的除草剂和杀虫剂制备阳性样品进行添

加回收试验。

! ! # ! #" 净化
* * 取 ("# !8 >C/ 填料加至提取液中，涡旋 (
!$6，离心（! ### & 9 !$6）! !$6，取 , !. 提取液过
?(&固相萃取柱，上样后收集流出液，之后再用 , !.
乙腈冲洗 ?(& C>H 柱，合并流出液和洗脱液，用 I!

吹干，用乙腈定容到 ( !. 待测。

#" 结果与讨论

# ! !" 质谱条件的优化
* * 对质谱参数进行优化以获得最佳的灵敏度，优
化的结果见“( M ( M (”节的质谱参数。碰撞诱导解离

·&#%·
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表 !" 应用 !"#$%&’(%)* 测得的大豆基质中除草剂和杀虫剂的精确质量及相关数据
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（#$$ A $$）

&-" A &&",
（# A ’-）

! %

4&;.-6#0B-+*0
（除虫脲）

<#,=(>&?&<.)& ［1 ) =］) ’## A $’(, ’## A $’(& % $ A #,’+ % $ A ,"
’$# A #+&*
（#$$ A $$）

#(* A $**$
（& A -(）

! %

4&-+*0
（敌草隆）

<(=#$>&?<.& ［1 ) =］) &’’ A $&,’ &’’ A $&,$ % $ A &*&- % # A &#
&’’ A $&’+
（’& A &’）

#*- A (-’-
（( A **）

#+( A (-,(
（# A &*）

·($(·
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表 !" （续）
!"#$% !" （&’()*(+%,）

!"#$%&%’" ()*+,-. !.*"/$ %)/
0.##

"12"*%+"/$.- &.-&,-.$"’

0.## "**)*

3. #$ % &

!.*"/$ %)/
（!" #）（*"-.$%4"
.5,/’./&" 6 7 ）

8)/ #（!" #）
（*"-.$%4"

.5,/’./&" 6 7 ）

8)/ !（!" #）
（*"-.$%4"

.5,/’./&" 6 7 ）

9$:%);"/&.*5
（乙硫甲威）

<##=#">?! @ ［0 ’ =］’ !!& A $()& !!& A $()* % $ A !$&! % $ A )#
!!& A !((&
（#$$ A $$）

#&$ A !#$&
（$ A +"）

#$, A #$&(
（$ A $",）

9$:);,+"#.$"
（乙呋草黄）

<#+=#(?" @ ［0 ’ >=*］
’ +$* A #!#+ +$* A #!$, % $ A ")(" % # A ),

+$* A #!$*
（#$$ A $$）

!!* A #!$!
（)$ A ($）

- %

9$:)1B#,-;,*)/
（乙氧嘧磺隆）

<#"=#(>*?, @ ［0 ’ =］’ +)) A $)&) +)) A $)&" % $ A *!#) % # A $&
+)) A $)$"
（& A (!）

!$( A #+&!
（#$$ A $$）

- %

9$);"/2*)1
（醚菊酯）

<!"=!(?+ ［0 ’ >=*］
’ +)* A !+,, +)* A !+,& % $ A $+"" % $ A $)

+)* A !+"&
（#$$ A $$）

+&* A +*,,
（# A ++）

- %

("/:"1.+%’
（环酰菌胺）

<#*=#,>?!<-! ［0 ’ =］’ +$! A $,$) +$! A $,$& % $ A !)+! % $ A ),
+$! A $&($
（#$$ A $$）

!)" A !!+)
（! A ,#）

- %

("/)5,&.*5
（仲丁威）

<#!=#,>?! ［0 ’ =］’ !$( A #++! !$( A #+!" % $ A &*(, % + A #!
!$( A #+&+
（#$$ A $$）

#"# A ###,
（! A )&）

- %

("/)$:%)&.*5
（苯硫威）

<#+=#)>?! @ ［0 ’ =］’ !"* A #!$) !"* A #!$! % $ A &+() % ! A "#
!"* A #!*&
（+& A "!）

!!& A #!)!
（#$$ A $$）

- %

("/)1B&.*5
（双氧威）

<#,=#)>?* ［0 ’ =］’ +$! A #+(, +$! A #+($ % $ A &&+! % ! A !
+$! A #*,+
（#$$ A $$）

!," A !#)$
（# A )&）

- %

("/2B*)1%+.$"
（唑螨酯）

<!*=!,>+?* ［0 ’ =］’ *!! A !$," *!! A !$&( % $ A &(!( % # A &!
*!! A !$,*
（#$$ A $$）

+&& A +*&$
（+ A *!）

!#* A !*"#
（$ A #*"）

("/$*.C.+%’
（四唑啉酮）

<#&=!$>"?!<- ［0 ’ =］’ +"$ A #+,) +"$ A #+,# % $ A ,**" % ! A #+
+"$ A #+*"
（"$ A !,）

!+( A #&!+
（#! A "&）

#), A #!+!
（#$$ A $$）

(-,;"/)1,*)/
（氟虫脲）

<!#=##>!?+<-(& ［0 ’ =］’ *() A $*+" *() A $**! $ A ,#)" # A *,
*() A $*##
（#$$ A $$）

*!+ A !,+*
（* A #!）

*$# A !()#
（! A ,"）

()*&:-)*D
;"/,*)/
（氯吡脲）

<#!=#$>+?<- ［0 ’ =］’ !*( A $"(" !*( A $",) % $ A "(,( % ! A +,
!*( A $*)*
（#$$ A $$）

!*# A $&(*
（& A &$）

!!* A $+*)
（+ A !*）

(,*.$:%)&.*5
（呋线威）

<#(=!&>!?" @ ［0 ’ =］’ +(+ A #&+" +(+ A #&!( % $ A &&*& % # A ,+
+(+ A #&++
（#$$ A $$）

!"! A !+"+
（#) A +&）

#)" A #(&&
（!" A !*）

=.-)#,-;,*)/D
+"$:B-

<#+=#">&?, @<- ［0 ’ =］’ *+" A $*(* *+" A $*)! $ A ,)$, # A (!
*+" A $"(#
（#$$ A $$）

++# A !!,#
（+ A ((）

!+! A #)+,
（! A +$）

="1B$:%.C)1
（噻螨酮）

<#,=!#>!?! @<- ［0 ’ >.］’ +," A $)$* +," A $)!) ! A **$! & A "#
+"+ A ##,&
（#$$ A $$）

++& A +$(,
（! A &+）

!,) A #&+,
（# A *!）

8+.C.+)1
（铵基咪草啶酸）

<#"=#)>+?* ［0 ’ =］’ +$& A #**( +$& A #*** % $ A *""* % # A *)
+$& A #*$&
（!& A *(）

!$! A $+)#
（#$$ A $$）

- %

8/’)1.&.*5 0!
（恶二唑虫）

<!!=#,>+?,<-(+ ［0 ’ =］’ "!( A $,($ "!( A $,(+ $ A +!)) $ A &!
"!) A $(""
（#$$ A $$）

+!) A +*$,
（* A ##）

!!* A !,(+
（# A *)）

8#)2*)&.*5
（异丙威）

<##=#">?! ［0 ’ =］’ #)* A ##,& #)* A ##,$ % $ A "&*, % ! A )#
#)* A ##,+
（#$$ A $$）

#"! A !$$#
（" A (#）

#+, A !#$!
（#* A ,*）

8#)2*)$,*)/
（异丙隆）

<#!=#(>!? ［0 ’ =］’ !$, A #*)! !$, A #*(* % $ A ,*$* % + A ",
!$, A #*(,
（#$$ A $$）

#&" A $),*
（*) A +(）

#+* A $)))
（& A ++）

E%/,*)/
（利谷隆）

<)=#$>!?!<-! ［0 ’ =］’ !*) A $#)! !*) A $#)# % $ A $*$( % $ A #&
!*) A $!!,
（#$$ A $$）

#&$ A $*(&
（+& A "(）

#+! A $*#,
（!# A ++）

0"2./%2B*%+
（嘧菌胺）

<#*=#+>+ ［0 ’ =］’ !!* A ##(! !!* A ##,+ % $ A (* % + A ,"
!!* A ##("
（#$$ A $$）

#*) A #,($
（!( A &(）

#++ A #,&"
（* A ,&）

0"$:%)&.*5
（甲硫威）

<##=#">?! @ ［0 ’ =］’ !!& A $()& !!& A $()* % $ A !$&! % $ A )#
!!& A $)**
（"+ A *!）

!$( A #+")
（#$$ A $$）

#&) A $&!,
（+ A +&）

0"$:)+B-
（灭多威）

<"=#$>!?! @ ［0 ’ =］’ #&+ A $"+& #&+ A $"+! % $ A +++" % ! A $"
#&+ A $&$+
（#$$ A $$）

#+# A $(++
（# A ",）

- %

0"$:)1B;"D
/)C%’"
（甲氧虫酰肼）

<!!=!(>!?+ ［0 ’ =］’ +&) A !#,+ +&) A !#&( % $ A *(** % # A +#
+&) A !#,$
（# A *&）

+#+ A ++"$
（#& A &$）

!!* A !"(,
（#$$ A $$）

0"$#,-;,*)/D
+"$:B-
（甲磺隆）

<#*=#">"?& @ ［0 ’ =］’ +(! A $(#& +(! A $(#, $ A $)#" $ A !*
+(! A $(#,
（#$$ A $$）

+#) A $)!+
（! A #)）

- %

0)-%/.$"
（禾大壮）

<)=##>!?!<- ［0 ’ =］’ !#" A $"(! !#" A $"(# % $ A $&$" % $ A !(
!#+ A !!*+
（#$$ A $$）

#&( A #$$!
（$ A ))）

- %

·$#)·
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表 !" （续）
!"#$% !" （&’()*(+%,）

"#$%&’&(# )*+,-./ "/+#0% &*0
1/$$

#23#+&,#0%/. ’/.’-./%#(

1/$$ #++*+

4/ #$ % "

"/+#0% &*0
（!" #）（+#./%&5#
/6-0(/0’# 7 8 ）

9*0 #（!" #）
（+#./%&5#

/6-0(/0’# 7 8 ）

9*0 &（!" #）
（+#./%&5#

/6-0(/0’# 7 8 ）

:&’*$-.;-+*0
（烟嘧黄隆）

<#’=#(:">" ? ［1 ) =］) *## @ #$(& *## @ #$+’ % $ @ +$(* % # @ +&
*## @ $,-*
（#$$ @ $$）

&*+ @ #(**
（& @ *#）

! %

:&%#03A+/,
（烯啶虫胺）

<##=#’:*>&<. ［1 ) :/］) &,- @ $++" &,- @ $($& & @ ’+,& ( @ (
&,- @ $(*(
（#$$ @ $$）

&#$ @ #$"(
（’ @ -*）

! %

>2/,A.
（杀线威）

<+=#-:->- ? ［1 ) :=*］
) &-+ @ #$#" &-+ @ #$#* % $ @ #(*" % $ @ +(

&-+ @ #$*$
（#$$ @ $$）

#"- @ $"$’
（#’ @ ++）

#-# @ $(-’
（# @ "’）

>2/B&’.*,#;*0#
（氯恶嗪草）

<&$=#,:>&<.& ［1 ) =］) -+" @ $("" -+" @ $("& % $ @ *-# % # @ #’
-+" @ $(’*
（#$$ @ $$）

&,+ @ &’&"
（# @ (#）

! %

>2A’/+6*2&0
（氧化萎锈灵）

<#&=#-:>* ? ［1 ) =］) &"( @ $"-( &"( @ $"-& % $ @ "&$- % & @ -#
&"( @ $",+
（#$$ @ $$）

#+’ @ $$(’
（& @ #(）

#-$ @ $+"#
（& @ $-）

"#0’A’-+*0
（戊菌隆）

<#,=&#:&><. ［1 ) =］) -&, @ #*#’ -&, @ #*#$ % $ @ ’$"& % # @ ’*
-&, @ #*#$
（#$$ @ $$）

&"# @ $(",
（, @ -(）

#&’ @ $&$,
（* @ -&）

"C#0,#(&3C/,
（苯敌草）

<#"=#":&>* ［1 ) :=*］
) -#( @ #**( -#( @ #**$ % $ @ (-’* % & @ "-

-$# @ &(($
（&, @ ,#）

#"( @ #+(,
（#$$ @ $$）

! %

"&+&,&’/+6
（抗蚜威）

<##=#(:*>& ［1 ) =］) &-, @ #’$- &-, @ #*,( % $ @ *(’( % & @ $-
&-, @ #*,+
（#$$ @ $$）

#(& @ #&-+
（&* @ $,）

(( @ $&&-
（* @ ""）

"+*’C.*+/B
（咪酰胺）

<#’=#":->&<.- ［1 ) =］) -+" @ $-(# -+" @ $-++ % $ @ *$-" % # @ $+
-+" @ $-(-
（#& @ +,）

-$( @ #+#,
（#$$ @ $$）

&"" @ $#"+
（+ @ $(）

"+*,#’/+6
（猛杀威）

<#&=#+:>& ［1 ) =］) &$( @ #--& &$( @ #-&’ % $ @ "*(+ % - @ #&
&$( @ #-"-
（#$$ @ $$）

#’# @ ###+
（& @ "$）

! %

"+*3/,*’/+6
（霜霉威）

<,=&$:&>& ［1 ) =］) #(, @ #’,( #(, @ #’(( % $ @ ,++& % ’ @ #+
#(, @ #’*-
（#$$ @ $$）

#"- @ $*"$
（$ @ (’）

#*& @ $$,#
（# @ (*）

"+*3C/,
（苯胺灵）

<#$=#-:>& ［1 ) :=*］
) #,+ @ #&(* #,+ @ #&+, % $ @ *,&- % & @ ’

#,+ @ #&-&
（#$$ @ $$）

#’* @ #&*$
（&# @ ’"）

! %

"+*3*2A’/+!
6/B*0#
（丙苯磺隆）

<#’=#(:*>+ ? ［1 ) =］) -,, @ $,", -,, @ $,"’ % $ @ **#’ % # @ ##
-,, @ $,&’
（" @ ,+）

-#& @ #-($
（#$$ @ $$）

! %

"A+/B*$-.;-+*0!
#%CA.
（百速隆）

<#*=#(:">+ ? ［1 ) =］) *#’ @ #$-# *#’ @ #$&’ % $ @ "#(& % # @ *,
*#* @ -#$,
（*& @ +$）

-&’ @ #’(&
（+ @ (’）

&-, @ &,(*
（#$$ @ $$）

"A+&;%/.&(
（环酯草醚）

<#’=#*:&>* ? ［1 ) =］) -#, @ $+*+ -#, @ $+*$ % $ @ "’*& % & @ $’
-#, @ $+*(
（#$$ @ $$）

&"# @ #""&
（# @ *$）

! %

D-&B/.*;*3!
#%CA.
（喹禾灵）

<#,=#+:&>*<. ［1 ) =］) -+- @ $,’$ -+- @ $,*" % $ @ *$(( % # @ #
-+- @ $,’-
（#* @ "#）

-&& @ &"(#
（#$$ @ $$）

&+& @ &"-&
（# @ #"）

E&,$-.;-+*0
（玉嘧黄隆）

<#*=#+:’>+ ?& ［1 ) =］) *-& @ $"*& *-& @ $"-" % $ @ "&$* % # @ **
*-& @ $’""
（(( @ &"）

*#$ @ #(,,
（+* @ -+）

-#" @ $,-+
（#$$ @ $$）

F#6-;#0*B&(#
（虫酰肼）

<&&=&(:&>& ［1 ) =］) -’- @ &&&* -’- @ &&#( % $ @ ’*#, % # @ ’-
-’- @ &&’$
（*’ @ ,-）

&,+ @ #’*$
（#$$ @ $$）

! %

F#6-%C&-+*0
（特丁隆）

<,=#":*>? ［1 ) =］) &&, @ ###( &&, @ #### % $ @ "+" % & @ ,’
&&, @ ###-
（#$ @ (-）

#+& @ &&#’
（#$$）

! %

F#3+/.*2A(&,
（得杀草）

<#+=&*:>*<. ［1 ) =］) -*& @ #*"+ -*& @ #*"( $ @ $+#, $ @ &#
-*& @ #*(+
（#$$ @ $$）

&(- @ #+’*
（# @ #"）

! %

FC&(&/B-+*0
（赛苯隆）

<,=(:*>? ［1 ) =］) &&# @ $*,& &&# @ $*(* % $ @ +’,+ % - @ **
&&# @ $*""
（#$$ @ $$）

#,, @ $’"’
（# @ -*）

#*# @ #&-"
（& @ #,）

FC&;#0$-.;-+*0
,#%CA.
（甲基噻吩磺隆）

<#&=#-:’>" ?& ［1 ) =］) -(( @ $-($ -(( @ $-+- % $ @ ",,& % # @ (
-(( @ $-(&
（#$$ @ $$）

&&’ @ &,$,
（+ @ $&）

#"+ @ #(#-
（#, @ ,-）

FC&*(&’/+6
（硫双威）

<#$=#(:*>* ?- ［1 ) =］) -’’ @ $’"- -’’ @ $’"$ % $ @ &-&( % $ @ ""
-’’ @ $*#(
（* @ ,&"*）

-&* @ ,+&’
（*, @ -(）

#(& @ ,(,(
（#$$ @ $$）

F+&/$-.;-+*0
（醚苯黄隆）

<#*=#":’>’ ?<. ［1 ) =］) *$& @ $"-* *$& @ $"-& % $ @ &$#- % $ @ ’
*$& @ $’*"
（#& @ ,’）

&*$ @ #*,&
（#$$ @ $$）

#(& @ #&-+
（&* @ #’）

F+&;.-,-+*0
（杀铃脲）

<#’=#$:&>-<.)- ［1 ) =］) -’, @ $*$’ -’, @ $*$( $ @ &,’$ $ @ (&
-’, @ $-’*
（#$$ @ $$）

-$* @ &,,"
（- @ &,）

&*, @ $++#
（- @ ((）

F+&0#2/3/’!
#%CA.
（抗倒酯）

<#-=#">’ ［1 ) =］) &’- @ #$+# &’- @ #$"+ % $ @ *&"* % # @ "(
&’- @ #$-(
（#$$ @ $$）

#($ @ #$&*
（+ @ +-）

#-( @ $’-+
（- @ $’）

%：0*% (#%#’%#( &*0@

·##,·
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电压是 !"#$%&’(%)* 的一项关键参数，该参数对
待测物的检测灵敏度和特征离子碎片信息的丰富程

度有着直接的影响。其超过 !"# + 会产生过多的碎
片离子而影响到分子离子的判断，因此在其他优化

条件下，着重考察了从 $# 到 !## + 的碰撞诱导解离
电压。在 %%# + 的碰撞解离电压下，大部分除草剂
和杀虫剂都能够得到基本的碎片，且分子离子峰和

碎片离子峰的丰度比例为最佳，能得到高丰度的分

子离子峰进行除草剂和杀虫剂的筛查，还有特征离

子和碎片离子可对除草剂和杀虫剂残留进行确证。

! ! !" 质量测定的准确度
& & 从图 % 的混合标准溶液的总离子流图可以发
现，在本文选定的条件下，应用高精度的质量提取可

以获得良好的提取离子色谱图（,-$）（见图 !）。

图 #" 大豆样品中添加 $% $& "# $ %# 除草剂和杀虫剂混合标准样品的总离子流图
&’#! #" ()*+, ’)- ./001-* .20)"+*)#0+" )3 + 4)561+- 4+"7,1 47’%18 9’*2 4*+-8+084 +* $% $& "# $ %# 3)0 1+.2 714*’.’81

图 !" 燕麦灵的 :;< 及分子离子峰的 <, 原子同位素峰
&’#! !" =>’81-.1 )3 *21 .2,)0’-1 ’4)*)7’. 7+**10- 3)0

6+06+-（<##?’@A!<,!）65 ?BC<D(A&DEF

& & 在添加浓度低到 #’ #" ./ 0 1/ 时，图 ! 中除草
剂的提取离子仍然能得到一个很清楚的色谱图，这

证明了准确质量的获得非常重要以及在较窄的质量

窗口给出清楚的提取离子色谱图的能力。表 % 中列
出了测定的大豆中每种除草剂和杀虫剂的元素组

成、理论质量值和测定值以及质量偏差。大豆基质

中的质量偏差的绝对值多数（(( 种）小于 ) * %# + (。

结果表明，即使在复杂的大豆基质中应用本方法依

然能够获得高的质量精度。在对未知样品筛查时，

根据分子离子峰的精确质量，通过 2345678 9* 软件
设定的质量偏差和元素组成的种类及数量，可以直

接获得可能的分子式组成，而分子离子的精确质量

可以有效地减少可能的分子式组成数，提高对未知

物筛查的效率。

! ! (" 目标化合物的确证
& & 欧盟指令 !##! 0 (", 0 :$ 规定了在应用质谱仪

对目标化合物进行确证时的评价准则。!"#$%
&’(%)* 作为高分辨质谱技术，一个母离子为 ! 分，
一个子离子为 !’ " 分，在本实验条件下所有的化合
物的检测结果都能够达到这个要求，符合对目标化

合物的确证准则。根据保留时间、精确质量和碎片

离子即可完成对未知除草剂和杀虫剂的确证分析。

& & 而对于含有氯原子的除草剂和杀虫剂，因为有
明显的同位素峰存在使筛查和确证更为有利。如图

! 显示了燕麦灵（;4<;43）的精确质量和同位素峰，
其 中 ! " # !,"’ #)- " （ !’ ).=），! " # !,,’ #)# .
（%’ "$=），! " # !,.’ #)# !（#’ !,=）的质量相差 !，
丰度比为 ./ (/ %，符合化合物中含有两个 $5 原子的
规律。对未知样品进行全扫描，利用分子离子峰精

确的质量和同位素峰以及特征碎片离子，就能够在

即使没有标准品的情况下对大豆样品中未知的除草

剂和杀虫剂残留进行筛查和确证。

! ! )" 标准曲线和添加回收率
& & 在确定的最佳分离条件下，在空白基质中配制
系列不同浓度（#’ #% 0 %’ # ./ 0 1/）的混合标准溶液
进行测定，以各组分的峰面积（ $）对质量浓度（ %，
./ 0 1/）绘制标准曲线，其相关系数（ &）均大于
#’ ..，表明各种除草剂和杀虫剂的浓度在 #’ #) 0
%’ # ./ 0 1/范围内具有较好的线性关系。在大豆空
白样品中添加不同水平的除草剂和杀虫剂混合标准

溶液，按照“% > !”节的步骤进行处理，每个添加水平
平行测定 , 次，得到的各种除草剂和杀虫剂的回收
率、相对标准偏差（ ?*@）、方法的最低检测限
（#’@）（’ " ( 1 )）的结果见表 !。

·!%.·
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表 !" 大豆基质中多种除草剂和杀虫剂的回收率、线性关系和检测限
!"#$% !" &%’()%*+%,，$+-%"* %./"0+(-,，’(**%$"0+(- ’(%11+’+%-0, "-2 $+3+0, (1 2%0%’0+(- "-2 3"4+3/3 *%,+2/%

$+3+0,（5&6,）1(* 3/$0+7’$",, 8%,0+’+2%, +- ,(9#%"-

"#$%&’&(#
)&*#+,
,+*-# .
（/- . 0-）

)&*#+, #12+%&3* !

45&0#( 6#7#6 38
# 9 #$ /- . 0-

,#’37#,: .
;（" % &）

<4= .
;

45&0#( 6#7#6 38
# 9 ’ /- . 0-

,#’37#,: .
;（" % &）

<4= .
;

#< &*

>&-9 ’

)&/&% 38
(#%#’%&3* .
（/- . 0-）

?<) 38
@+5+* .
（/- . 0-）

A*&6383$
（莎稗磷）

# 9 #( ) ’ 9 # $ % " 9 (( * ’#" % + , 9 "$ * ’#" # 9 --./ "& 9 " ’’ 9 ,( ’- 9 ’( ’# 9 .. ," 9 &- # 9 #’(/ )

AB+/#%C&5C3$
（甲基吡恶磷）

# 9 #’ ) ’ 9 # $ % , 9 (/ * ’#" % + ( 9 $ * ’#$ # 9 --$, /" 9 "- & 9 .. /" 9 "- " 9 -, ’" 9 .# # 9 #’#, )

AB&/$2682,3*
（四唑嘧磺隆）

# 9 #’ ) ’ 9 # $ % ( 9 .. * ’#& % + ’ 9 ’. * ’#( # 9 --(/ "’ 9 .& - 9 "& "& 9 ## / 9 -- ’/ 9 ,# # 9 #’.$ # 9 ’

AB3D:$%,3E&*
（腈嘧菌酯）

# 9 #’ ) ’ 9 # $ % $ 9 (, * ’#" % + , 9 &- * ’#( # 9 --/$ /, 9 "/ / 9 ,( -( 9 ,& & 9 "$ ,( 9 #/ # 9 #’.& # 9 $

F+,E+*
（燕麦灵）

# 9 #’ ) ’ 9 # $ % ’ 9 /’ * ’#" % + . 9 ,’ * ’#. # 9 ---’ $# 9 -( - 9 .$ &# 9 #’ / 9 &- ,$ 9 &’ # 9 #’#’ # 9 #$

F#*$2682,3*!
/#%C:6
（苄嘧磺隆）

# 9 #’ ) ’ 9 # $ % ’ 9 .’ * ’#" % + ’ 9 "/ * ’#. # 9 --&/ ’(& 9 (, $ 9 (" ’,, 9 -( . 9 -/ ,$ 9 ,’ # 9 #’-" # 9 #,

F&8#*+B+%#
（联苯肼酯）

# 9 #’ ) ’ 9 # $ % $ 9 ’" * ’#" % + ’ 9 ’/ * ’#. # 9 ---. &" 9 -, " 9 ,( ’#( 9 -# $ 9 &- ,, 9 ’. # 9 #’"# # 9 #,

G+,E+,:6
（西维因）

# 9 #’ ) ’ 9 # $ % $ 9 "" * ’#& % + ’ 9 (’ * ’#$ # 9 --/# ’#& 9 /& . 9 &# $’ 9 ’’ . 9 (& ’& 9 -" # 9 #’#( # 9 ,

GC63,&/2,3*!
#%C:6
（氯嘧磺隆）

# 9 #( ) ’ 9 # $ % ( 9 "/ * ’#" % + " 9 (. * ’#. # 9 --,( "$ 9 ’$ $ 9 ., "& 9 ,$ $ 9 #. ,( 9 ., # 9 #’#& # 9 #$

GC63,3%362,3*
（绿麦隆）

# 9 #’ ) ’ 9 # $ % ’ 9 -, * ’#" % + . 9 .- * ’#$ # 9 ---, ’,/ 9 /, " 9 ,/ ’(( 9 ’# $ 9 /. ’/ 9 ’. # 9 #’&# )

GC63,3D2,3*
（枯草隆）

# 9 #’ ) ’ 9 # $ % , 9 $$ * ’#" % + & 9 .( * ’#( # 9 ---/ -" 9 $& ( 9 ." ’’" 9 ", ( 9 ,, ,( 9 .. # 9 ##&. # 9 #$

GC6,3$2682,3* # 9 #’ ) ’ 9 # $ % $ 9 "’ * ’#" % + . 9 -( * ’#$ # 9 --", -& 9 /( ( 9 "/ $. 9 /, ( 9 ., ’" 9 $- # 9 #,(( )

G&*3$2682,3*
（醚磺隆）

# 9 #, ) ’ 9 # $ % " 9 .’ * ’#" % + ’ 9 $( * ’#$ # 9 --/" &( 9 $. , 9 (( /& 9 ’( , 9 ’& ’" 9 -- # 9 #,"" )

G6#%C3(&/
（烯草酮）

# 9 #’ ) ’ 9 # $ % ’ 9 ’’ * ’#" % + . 9 -/ * ’#. # 9 --.’ (& 9 ,$ , 9 -/ ’"/ 9 ," , 9 && (, 9 $# # 9 #’’( ’#

G63(&*+835!
5,35+,-:6
（炔草酯）

# 9 #’ ) ’ 9 # $ % ’ 9 "$ * ’#" % + ’ 9 "’ * ’#( # 9 --&( -/ 9 (’ . 9 ,$ &/ 9 &( ( 9 -$ ,- 9 ," # 9 #,#( # 9 #,

G6312&*%3’#%
/#%C:6

# 9 #’ ) ’ 9 # $ % ( 9 ’- * ’#" % + ( 9 ." * ’#. # 9 ---" &’ 9 #, ( 9 &" ". 9 (’ ( 9 $# ,- 9 #- # 9 #’’, )

G:+B38+/&(
（氰霜唑）

# 9 #’ ) ’ 9 # $ % . 9 &" * ’#" % + ’ 9 #" * ’#. # 9 --./ /- 9 (’ , 9 .$ ’"/ 9 ," , 9 ,/ ,/ 9 #& # 9 #’#( )

G:’63$268+/2,3*
（环丙嘧磺隆）

# 9 #, ) ’ 9 # $ % & 9 ## * ’#" % + . 9 -, * ’#. # 9 --$, -# 9 ’, ’, 9 ,$ ,". 9 -- ’’ 9 (- ,( 9 /$ # 9 #’#- )

G:5,3(&*&6
（嘧菌环胺）

# 9 #’ ) ’ 9 # $ % ( 9 ,’ * ’#" % + ( 9 $( * ’#. # 9 --(/ $. 9 ." / 9 ." &# 9 ". & 9 /& ’/ 9 -- # 9 #’#( # 9 ’

G:,3/+B&*#
（灭蝇胺）

# 9 #’ ) ’ 9 # $ % " 9 $, * ’#" % + ( 9 ,’ * ’#( # 9 --/$ /" 9 (- ’# 9 "- ’#’ 9 -& - 9 -. ’ 9 ,’ # 9 #’#$ # 9 #$

=#$/#(&5C+/
（甜菜安）

# 9 #, ) ’ 9 # $ % ’ 9 &/ * ’#" % ) , 9 .’ * ’#. # 9 ---’ /- 9 ,. - 9 ,$ $. 9 .’ / 9 "# ,, 9 &$ # 9 ##’- )

=&+8#*%C&2,3*
（丁嘧脲）

# 9 #’ ) ’ 9 # $ % ’ 9 &, * ’#" % + ’ 9 -’ * ’#. # 9 --&/ &# 9 ," ’# 9 .& ’#- 9 &. - 9 &. (" 9 $" # 9 #’#" # 9 #,

=&’63$26+/
（双氯磺草胺）

# 9 #, ) ’ 9 # $ % ( 9 $" * ’#" % ) ( 9 && * ’#. # 9 ---. "- 9 .# " 9 (/ && 9 #. $ 9 -( ,’ 9 ,’ # 9 #’#- # 9 #,

=&862E#*B2,3*
（除虫脲）

# 9 #’ ) ’ 9 # $ % ( 9 "’ * ’#" % + , 9 .. * ’#$ # 9 --/# ’’# 9 /- $ 9 /- ’’& 9 $/ $ 9 ./ ,. 9 ,/ # 9 #’’$ # 9 ’

=&2,3*
（敌草隆）

# 9 #’ ) ’ 9 # $ % ( 9 .& * ’#" % + $ 9 ,( * ’#$ # 9 --,( /, 9 -" $ 9 &, /, 9 -" $ 9 (, ’- 9 ,, # 9 #,"( # 9 #$

·(’-·
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表 !" （续）
!"#$% !" （&’()*(+%,）

!"#$%&%’"
(%)"*+
+*)," -
（., - /,）

(%)"*+ "01*$%2) !

34%/"’ 5"6"5 27
# 8 #" ., - /,

+"&26"+9 -
:（" $ %）

;3< -
:

34%/"’ 5"6"5 27
# 8 & ., - /,

+"&26"+9 -
:（" $ %）

;3< -
:

#; %)

=%,8 &

(%.%$ 27
’"$"&$%2) -
（., - /,）

>;( 27
?*4*) -
（., - /,）

@$A%27")&*+B
（乙硫甲威）

# 8 #! ’ & 8 # $ $ ( 8 &) * &#+ % , ( 8 !+ * &#- # 8 )))! .- 8 #& + 8 (( (" 8 %) " 8 )) &) 8 #! # 8 #&!+ & 8 #

@$A271."#*$"
（乙呋草黄）

# 8 #& ’ & 8 # $ $ & 8 )- * &#+ % , & 8 (! * &#( # 8 ))). %( 8 &- ( 8 (. &#- 8 )# ( 8 &% !" 8 !" # 8 #&&# ’

@$A2C9#1571+2)
（乙氧嘧磺隆）

# 8 #& ’ & 8 # $ $ & 8 !& * &#% % , - 8 )- * &#" # 8 ))+! &#& 8 !& && 8 !- +! 8 #% &# 8 (( !- 8 &! # 8 ##&" ’

@$27")4+2C
（醚菊酯）

# 8 #& ’ & 8 # $ $ ! 8 !& * &#+ % , ! 8 -- * &#" # 8 )).+ )( 8 %! % 8 (( ." 8 -. + 8 )! (# 8 &- # 8 #&#) # 8 !

=")A"C*.%’
（环酰菌胺）

# 8 #& ’ & 8 # $ $ + 8 &! * &#% % , - 8 +( * &#( # 8 ))%- +! 8 (! &- 8 "( +. 8 -% &! 8 +# !( 8 "( # 8 ##(# ’

=")2B1&*+B
（仲丁威）

# 8 #& ’ & 8 # $ $ ! 8 -. * &#+ % , - 8 !" * &#( # 8 )))+ &&! 8 -- ) 8 ## !#) 8 %+ . 8 -% !- 8 -+ # 8 ##)( ’

=")2$A%2&*+B
（苯硫威）

# 8 #& ’ & 8 # $ $ & 8 (- * &#% % , & 8 (! * &#- # 8 ))() &-! 8 "! && 8 +% +. 8 .- &# 8 ." !" 8 #) # 8 #&&" # 8 #"

=")2C9&*+B
（双氧威）

# 8 #& ’ & 8 # $ $ " 8 -! * &#+ % , ! 8 %! * &#( # 8 ))"- ". 8 ). ) 8 )( -% 8 #& ) 8 !" !( 8 )& # 8 #&&- # 8 &

=")49+2CD
%.*$"（@）
（唑螨酯）

# 8 #! ’ & 8 # $ $ - 8 .& * &#+ % , ! 8 !. * &#( # 8 ))-) %# 8 -" && 8 (& )( 8 "! &# 8 +& -& 8 #& # 8 #&#% ’

=")$+*E*.%’
（四唑啉酮）

# 8 #& ’ & 8 # $ $ & 8 &" * &#+ % , " 8 &% * &#( # 8 )))! &&) 8 %- % 8 "( +. 8 (. % 8 #! !) 8 +# # 8 #&#- # 8 #!

=517")2C1+2)
（氟虫脲）

# 8 #& ’ & 8 # $ $ - 8 .! * &#% % , - 8 (" * &#" # 8 ))%) +" 8 %% " 8 )& ++ 8 &" " 8 "# -( 8 -) # 8 #&#. ’

=2+&A52+7")1+2)
（氯吡脲）

# 8 #& ’ & 8 # $ $ ! 8 %& * &#% % , & 8 -! * &#+ # 8 )))" "% 8 "+ " 8 %& &#& 8 -# " 8 -& &. 8 -" # 8 ##(. # 8 #"

=1+*$A%2&*+B
（呋线威）

# 8 #- ’ & 8 # $ $ - 8 !. * &#+ % , & 8 -& * &#( # 8 )).& .% 8 "( + 8 "% .) 8 (. + 8 && !) 8 %) # 8 ##"( # 8 #!

F*52#1571+2)D
."$A95

# 8 #& ’ & 8 # $ $ & 8 (" * &#+ % , - 8 () * &#( # 8 )).& )" 8 #( % 8 +# %. 8 !- % 8 #% !& 8 +- # 8 #&#! # 8 "

F"C9$A%*E2C
（噻螨酮）

# 8 #& ’ & 8 # $ $ & 8 "% * &#% % , - 8 (& * &#- # 8 ))!( %% 8 )( ( 8 !! &-! 8 .% - 8 )! -( 8 "- # 8 ##-( ’

G.*E*.2C
（铵基咪草啶酸）

# 8 #& ’ & 8 # $ $ ! 8 +" * &#+ % , ! 8 %) * &#" # 8 )))- +# 8 && ( 8 (. +% 8 %- ( 8 &% + 8 ". # 8 ##+% ’

G)’2C*&*+B >!
（因得克 >!）

# 8 #- ’ & 8 # $ $ + 8 (& * &#+ % ’ & 8 (. * &#" # 8 )))) &&! 8 !+ ! 8 .+ &#" 8 %% ! 8 ++ !. 8 "# # 8 #!+- ’

G#24+2&*+B
（异丙威）

# 8 #& ’ & 8 # $ $ ! 8 %& * &#+ % , & 8 ). * &#( # 8 ))+- "+ 8 +) - 8 +( (! 8 +. - 8 -) &) 8 ). # 8 ##+- ’

G#24+2$1+2)
（异丙隆）

# 8 #- ’ & 8 # $ $ ! 8 +& * &#% % , - 8 +& * &#" # 8 )).% )% 8 (& " 8 &% !&+ 8 %+ ( 8 .& &) 8 &! # 8 ##)& ’

(%)1+2)
（利谷隆）

# 8 #& ’ & 8 # $ $ . 8 -% * &#+ % , ! 8 () * &#- # 8 ))(! (! 8 +. ( 8 ". -# 8 "- ( 8 !+ !! 8 .& # 8 ##+- # 8 "

>"4*)%49+%.
（嘧菌胺）

# 8 #& ’ & 8 # $ $ & 8 %+ * &#+ % , % 8 !+ * &#" # 8 ))%( .) 8 .- - 8 #& &(" 8 (! ! 8 .# !( 8 #& # 8 ##.. ’

>"$A%2&*+B
（甲硫威）

# 8 #& ’ & 8 # $ $ - 8 !# * &#+ % , ! 8 )& * &#+ # 8 ))(% &&( 8 .- &# 8 !! &( 8 .) ) 8 "# !! 8 -) # 8 ##.( # 8 #"

>"$A2.95
（灭多威）

# 8 #& ’ & 8 # $ $ - 8 "! * &#+ % , ! 8 !. * &#( # 8 ))"& +) 8 %% &! 8 )# %( 8 .) && 8 )) ! 8 %. # 8 ##)" ’

>"$A2C97")2E%’"
（甲氧虫酰肼）

# 8 #& ’ & 8 # $ $ ! 8 %. * &#+ % , % 8 "& * &#( # 8 ))-% )+ 8 &% && 8 &% ". 8 (( &# 8 -) !( 8 !" # 8 ##)" # 8 &

>"$#1571+2)D
."$A95
（甲磺隆）

# 8 #& ’ & 8 # $ $ ! 8 %. * &#+ % , ! 8 )- * &#( # 8 )).( &!" 8 !) &! 8 +- ++ 8 .- && 8 %" &" 8 %) # 8 #&#! ’

>25%)*$"
（禾大壮）

# 8 #& ’ & 8 # $ $ - 8 -+ * &#+ % ’ - 8 !% * &#- # 8 )))# ". 8 (( % 8 %! !#) 8 %+ % 8 &. &. 8 &# # 8 #&"( # 8 #!

·(&)·
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表 !" （续）
!"#$% !" （&’()*(+%,）

"#$%&’&(#
)&*#+,
,+*-# .
（/- . 0-）

)&*#+, #12+%&3* !

45&0#( 6#7#6 38
# 9 #$ /- . 0-

,#’37#,: .
;（" % &）

<4= .
;

45&0#( 6#7#6 38
# 9 ’ /- . 0-

,#’37#,: .
;（" % &）

<4= .
;

#< &*

>&-9 ’

)&/&% 38
(#%#’%&3* .
（/- . 0-）

?<) 38
@+5+* .
（/- . 0-）

A&’3$2682,3*
（烟嘧黄隆）

# 9 #’ ( ’ 9 # $ % ’ 9 )) * ’#" % + , 9 & * ’#, # 9 --&& ., 9 ’) . 9 && ’)" 9 .$ . 9 ’$ )’ 9 #$ # 9 ##.- (

A&%#*5:,+/
（烯啶虫胺）

# 9 #’ ( ’ 9 # $ % ’ 9 "’ * ’#" % + ) 9 /, * ’#) # 9 ---/ && 9 ") & 9 ’, ’#- 9 &, " 9 ", ’# 9 )- # 9 #’’) # 9 #/

BC+/:6
（杀线威）

# 9 #’ ( ’ 9 # $ % ’ 9 ,& * ’#& % + $ 9 .$ * ’#$ # 9 --&- /- 9 .$ " 9 -/ ’’ 9 #$ " 9 ,$ ) 9 &$ # 9 ##-) # 9 ’

BC+D&’63/#83*#
（氯恶嗪草）

# 9 #’ ( ’ 9 # $ % . 9 .- * ’#" % + , 9 ," * ’#/ # 9 --&- ." 9 .- & 9 .# ’/) 9 ,$ & 9 )$ // 9 ,, # 9 #’), # 9 #)

BC:’+,E3C&*
（氧化萎锈灵）

# 9 #’ ( ’ 9 # $ % / 9 -/ * ’#" % + ’ 9 ," * ’#$ # 9 --)) ") 9 ,/ $ 9 ,, ’’& 9 )) $ 9 #" ’) 9 && # 9 ##.’ (

"#*’:’2,3*
（戊菌隆）

# 9 #’ ( ’ 9 # $ % ’ 9 )- * ’#& % + $ 9 -) * ’#$ # 9 ---’ ’’- 9 &’ ’/ 9 $, &. 9 #- ’) 9 "# )& 9 "$ # 9 #’$& # 9 ’

"F#*/#(&5F+/
（苯敌草）

# 9 #’ ( ’ 9 # $ % & 9 &’ * ’#" % + , 9 /$ * ’#$ # 9 ---& &# 9 /- - 9 ## &, 9 #/ . 9 /& )’ 9 -. # 9 ##.- (

"&,&/&’+,E
（抗蚜威）

# 9 #’ ( ’ 9 # $ % ’ 9 #’ * ’#& % + ) 9 ", * ’#$ # 9 --"’ ’#/ 9 , ’’ 9 "& $& 9 ., ’# 9 .$ ’" 9 )’ # 9 ##") ’ 9 #

",3’F63,+D
（咪酰胺）

# 9 #’ ( ’ 9 # $ % / 9 /) * ’#" % + / 9 $ * ’#, # 9 --,# ’#) 9 /" & 9 /. $& 9 /$ " 9 ." )$ 9 /" # 9 #’$’ # 9 ’

",3/#’+,E
（猛杀威）

# 9 #’ ( ’ 9 # $ % ) 9 ,$ * ’#& % + ) 9 ,’ * ’#/ # 9 --&) &. 9 -, - 9 $- &’ 9 #& . 9 -) )/ 9 /" # 9 ##-- (

",35+/3’+,E
（霜霉威）

# 9 #’ ( ’ 9 # $ % ’ 9 /) * ’#" % + ) 9 &’ * ’#, # 9 ---$ &" 9 /’ . 9 ’" ." 9 &" & 9 $- ) 9 /) # 9 #’’$ (

",35F+/
（苯胺灵）

# 9 #’ ( ’ 9 # $ % ) 9 ./ * ’#" % + , 9 )’ * ’#, # 9 --,. ’/, 9 $# - 9 /& $$ 9 "/ . 9 &’ )& 9 ’& # 9 ##"- (

",353C:’+,E+D3*#
（丙苯磺隆）

# 9 #’ ( ’ 9 # $ % ’ 9 $’ * ’#& % + / 9 "/ * ’#) # 9 --$) -. 9 &. $ 9 /) .. 9 ’’ , 9 -$ ’/ 9 ., # 9 #’’# (

":,+D3$2682,3*!
#%F:6
（百速隆）

# 9 #) ( ’ 9 # $ % ’ 9 $’ * ’#& % + / 9 /$ * ’#$ # 9 --.$ $, 9 )’ , 9 ., "’ 9 )& , 9 $# )’ 9 -/ # 9 ##.’ (

":,&8%+6&(
（环酯草醚）

# 9 #’ ( ’ 9 # $ % / 9 &" * ’#& % ( & 9 // * ’#/ # 9 ---’ -, 9 &. , 9 "& ’), 9 #& , 9 /, )) 9 -, # 9 #’’, (

G2&D+63835!#%F:6
（喹禾灵）

# 9 #’ ( ’ 9 # $ % , 9 ). * ’#" % + / 9 /$ * ’#, # 9 --&. ") 9 ,& $ 9 /. .. 9 $$ $ 9 ## ). 9 &/ # 9 ##&’ # 9 /

<&/$2682,3*
（玉嘧黄隆）

# 9 #/ ( ’ 9 # $ % / 9 #) * ’#" % + " 9 )- * ’#, # 9 ---, && 9 ’) " 9 )/ .$ 9 "/ $ 9 .# ’& 9 )- # 9 ##$- (

H#E28#*3D&(#
（虫酰肼）

# 9 #’ ( ’ 9 # $ % ) 9 $) * ’#& % + / 9 /’ * ’#/ # 9 --.# .. 9 ’’ / 9 ,, ., 9 ,$ / 9 )# )& 9 &/ # 9 #’.) # 9 $

H#E2%F&2,3*
（特丁隆）

# 9 #’ ( ’ 9 # $ % / 9 ") * ’#" % + $ 9 -) * ’#$ # 9 --.# &’ 9 "& / 9 "" &- 9 /& / 9 ,# ’, 9 #, # 9 ##$. # 9 #)

H#5,+63C:(&/
（得杀草）

# 9 #) ( ’ 9 # $ % & 9 ,) * ’#" % ( , 9 )) * ’#$ # 9 --)/ "’ 9 /’ ) 9 /) &) 9 )" ) 9 ’" ), 9 "& # 9 ##." "

HF&(&+D2,3*
（赛苯隆）

# 9 #’ ( ’ 9 # $ % / 9 )’ * ’#" % + , 9 ’. * ’#$ # 9 ---) "’ 9 )& ) 9 -" ./ 9 &- ) 9 &" ’, 9 ," # 9 #’), (

HF&8#*$2682,3*
/#%F:6
（甲基噻吩磺隆）

# 9 #’ ( ’ 9 # $ % / 9 "$ * ’#& % + ’ 9 "’ * ’#$ # 9 ---. &, 9 .# , 9 )) &) 9 )" / 9 -/ ’$ 9 -# # 9 #’., # 9 ’

HF&3(&’+,E
（硫双威）

# 9 #’ ( ’ 9 # $ % / 9 ’/ * ’#" % + / 9 ." * ’#/ # 9 --") ’-, 9 -/ / 9 &, ./ 9 &- / 9 ,& ’& 9 /$ # 9 #’)) # 9 )

H,&+$2682,3*
（醚苯黄隆）

# 9 #) ( ’ 9 # $ % $ 9 &" * ’#" % + . 9 #) * ’#$ # 9 --." ’’’ 9 ,/ ) 9 ,, ’- 9 ’/ ) 9 )& ’& 9 ", # 9 ##,& (

H,&862/2,3*
（杀铃脲）

# 9 #’ ( ’ 9 # $ % ) 9 ## * ’#" % + ) 9 -’ * ’#/ # 9 --,’ "/ 9 "/ ’) 9 ’, ." 9 "- ’’ 9 )- ). 9 $$ # 9 ##$# (

H,&*#C+5+’!#%F:6
（抗倒酯）

# 9 #’ ( ’ 9 # $ % $ 9 )# * ’#" % + ) 9 $’ * ’#, # 9 --&/ "/ 9 &- . 9 /- "& 9 ## & 9 .# )# 9 $" # 9 ##-) # 9 #)

$：5#+0 +,#+；%：/+$$ ’3*’#*%,+%&3*，/- . 0-9

·$’-·
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! ! "# 方法的应用
# # 应用本研究所建立的方法对我国某口岸进口的
$% 份样品（分别来自美国、阿根廷、巴西）进行筛查
检测，未检出阳性样品。

$# 结论

# # 研究结果表明，!"#$%&’(%)* 是筛查大豆中
除草剂和杀虫剂残留的有效技术手段。除个别除草

剂外，测定质量精确度多数优于 & ’ $% ( )（一般小于

! ’ $% ( )），因此能够满足对大豆中除草剂和杀虫剂

残留筛查的准确性要求。

# # 本研究结果表明这种分析技术还具有良好的选
择性和灵敏性，不只可以用于农药的筛查检测，还可

以扩展到更加广泛的食品、农产品中有机污染物的

筛查检测中。筛查检测中的阳性结果可以通过液相

色谱%质谱 +质谱进行进一步的确证和定量分析。
# # 本研究所获得的数据指标满足日本的肯定列表
规定的限量标准要求及欧盟等国的残留限量要求。

# # 由于高效液相色谱%飞行时间质谱仪具有精确
的质量测定优势，因而这类筛查检测技术对当前各

国农药残留限量要求的不断增加而种植过程用药不

易控制的情况下，其作用会不断加大。

参考文献：

［$］# ,--.：+ + ///0 1210 3450 160［!%%* %%$ %%+］

［!］# )278496 : ;0 <6- = )2>> *.?1-43>，!%%$，!%)：!"$

［&］# &,@4726 A )，(?44?4 <，"2448 B0 = $,4372-354 ;，!%%!，

,"*：&

［-］# &,@4726 A )，(?44?4 <，C/?95?6D2@7 = ;，E24192%B?8?> =

(，F33G726 )，(?4626G?H%;ID2 ; B0 = $,4372-354 ;，

!%%"，$ %+!：*$

［"］# !@3 = #，#9 =，E? J K，$,@ L E0 $,96?>? =3@462I 3M ;62I8-%

912I $,?79>-48（霍江莲，李军，葛毅强，储晓刚 0 分析化学），

!%%)，&-（N%,）：)&

［)］# #9 = C，$,@ L E，$29 ! L，;6 =，J265 K0 $,96?>? =3@462I

3M $,4372-3542.,8（李建中，储晓刚，蔡会霞，安娟，杨强 0

色谱），!%%)，!-（)）："+"

［*］# O@265 !，!3@ J L，$,@ L E，L@ $ #0 $,96?>? =3@462I 3M

;62I8-912I $,?79>-48（匡华，侯玉霞，储晓刚，胥传来 0 分析

化学），!%%)，&-（$!）：$ *&&

［+］# O@265 !，$,@ L E，!3@ J L，K9 J0 $,96?>? =3@462I 3M

(33G !859?6?（匡华，储晓刚，侯玉霞，祁彦 0 中国食品卫生

杂志），!%%)，$+（)）："%&

［,］# C,265 B，J@? J P，!@2 B )，&265 (0 $,96?>? =3@462I 3M

"?>-919G?>（张蓉，岳永德，花日茂，汤锋 0 农药），!%%"，--

（,）：&++

［$%］# K9 J，C,26 $ B，C,265 L C，$,@ L E0 $,96?>? =3@462I 3M

$,4372-3542.,8（祁彦，占春瑞，张新忠，储晓刚 0 色谱），

!%%-，!!（)）：)&-

［$$］# K9 J，C,26 $ B，#9 * =，"?65 &0 $,96?>? =3@462I 3M ;62I8-%

912I $,?79>-48（祁彦，占春瑞，李淑娟，彭涛 0 分析化学），

!%%-，&!（$$）：$ -!$

［$!］# &,@4726 A )，(?44?4 <，(?4626G?H%;ID2 ; B0 = $,4372%

-354 ;，!%%"，$ %)*：$!*

［$&］# :241?I3%:24421,962 A，)38263 A，E2I1?426 ) &0 = $,437%

2-354 ;，!%%-，$ %"-：-%,

·)$,·


