
􀅰实验技术及其应用􀅰

ＵＰＬＣ － ＭＳ / ＭＳ 法同时测定蔬菜中 １１ 种有机磷和
１０ 种新烟碱类杀虫剂

张艳ꎬ曲良娇ꎬ凌莉ꎬ张彩虹

珠海市疾病预防控制中心理化检验所ꎬ广东 珠海 ５１９０６０

摘要:目的　 建立同时测定蔬菜中 １１ 种有机磷和 １０ 种新烟碱类杀虫剂的超高效液相色谱 － 串联质谱法(ＵＰＬＣ － ＭＳ /
ＭＳ)ꎮ 方法　 样品用乙腈提取ꎬ经无水硫酸镁、ＰＳＡ 和 Ｃ１８净化ꎬ采用 ＨＳＳ Ｔ３ 色谱柱分离ꎮ 在正离子多反应监测模式下

检测ꎬ基质匹配标准曲线外标法定量ꎮ 结果　 ２１ 种杀虫剂在 ０􀆰 ５０ ~ １００ ｎｇ / ｍｌ 范围内相关系数大于 ０􀆰 ９９９ꎮ ２１ 种杀虫

剂的平均回收率为 ７６􀆰 ０％ ~ １１９􀆰 ３％ ꎬ相对标准偏差小于 １０％ ꎬ方法检出限为 ０􀆰 ０２ ~ １􀆰 ７ μｇ / ｋｇꎬ定量限为 ０􀆰 ０６ ~ ５􀆰 ７
μｇ / ｋｇꎮ 对从市场采集的 ７６ 份蔬菜进行检测ꎬ在 ２６ 份蔬菜中检出了 ９ 种目标组分ꎬ浓度在 ０􀆰 ０１２ ~ ３􀆰 １６ ｍｇ / ｋｇ 之间ꎮ
结论　 该方法简便、灵敏、准确ꎬ适用于蔬菜中有机磷和新烟碱类杀虫剂的检测ꎮ
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　 　 有机磷杀虫剂多数属高毒或中等毒类ꎬ能抑制机

体内的乙酰胆碱酯酶活性ꎬ从而产生神经毒性[１]ꎬ是
引起急性中毒和致死的主要农药ꎮ 新烟碱类杀虫剂

是神经兴奋类物质ꎬ通过作用于烟碱型乙酰胆碱受体

引起神经元兴奋ꎬ对昆虫具有选择毒性ꎬ是近年来发

展最快的一类新型高效低毒杀虫剂ꎬ已成为高毒农药

的最佳替代品之一[２]ꎮ 尽管农药在促进农业增产增

收中起了关键作用ꎬ但由于不合理使用导致的土壤污

染、水体污染、食品安全等问题ꎬ严重影响了环境生态

平衡、危害人类的身体健康[３ － ４]ꎮ 农药残留是食品安

全的重要指标ꎬ蔬菜作为居民每天餐桌上的必需品ꎬ
确保其农药残留安全是关乎民生的重大问题ꎮ 因此ꎬ
农药多残留检测技术的开发尤为重要ꎮ

蔬菜样品基质复杂多样ꎬ农药残留痕量存在ꎬ样
品前 处 理 是 农 残 检 测 的 重 点 和 难 点ꎮ 近 年 来

ＱｕＥＣｈＥＲＳ[５ － ６]技术在食品农药分析领域备受关注ꎮ
该方法具有回收率高、测定结果准确、样品通量高ꎬ试

􀅰２２７􀅰 现代预防医学 ２０２４ 年第 ５１ 卷第 ４ 期　 Ｍｏｄｅｒｎ Ｐｒｅｖｅｎｔｉｖｅ Ｍｅｄｉｃｉｎｅꎬ ２０２４ꎬ Ｖｏｌ. ５１ꎬ ＮＯ. ４　



剂用量少、应用范围宽、以及操作简易的特点ꎬ使得该

方法成为农药多残留分析的首选方法之一[７ － ８]ꎮ 目

前ꎬ对于食品中有机磷和烟碱类杀虫剂的检测ꎬ一般

分两类进行测定ꎬ检测有机磷最常用的方法是气相色

谱 －火焰光度检测法[９ － １０] 和气相色谱 － 质谱联用

法[８ꎬ １１ － １４]ꎬ而烟碱类杀虫剂一般采用液相色谱 － 质

谱联用法[１５ － １８]测定ꎮ 同时测定两类杀虫剂的研究较

少ꎮ 本文基于 ＱｕＥＣｈＥＲＳ 技术ꎬ通过优化前处理步骤

和分析条件ꎬ建立了测定蔬菜中有机磷和新烟碱类杀

虫剂残留的 ＵＰＬＣ － ＭＳ / ＭＳ 方法ꎬ并对从市场采集的

７６ 份蔬菜样品中农药残留进行了定性和定量分析ꎮ

１　 材料与方法

１􀆰 １　 仪器与试剂　 Ｉ － Ｃｌａｓｓ － Ｘｅｖｏ ＴＱ － Ｓ 超高效液

相色谱三重四级杆串联质谱联用系统 (Ｗａｔｅｒｓꎬ美
国)ꎻ３ － ３０Ｋ 离心机(Ｓｉｇｍａꎬ德国)ꎻＶｏｒｔｅｘ Ｇｅｎｉｕｓ ３ 涡

漩混合器( ＩＫＡꎬ德国)ꎻ电子天平(梅特勒 － 托利多ꎬ
瑞士)ꎻＭｉｌｌｉ － Ｑ Ａｄｖａｎｔａｇｅ Ａ１０ 超纯水机(Ｍｉｌｌｉｐｏｒｅꎬ
美国)ꎮ

１１ 种有机磷和 １０ 种新烟碱类杀虫剂见表 １ꎬ除
环氧虫啶和哌虫啶的标准品为固体外ꎬ其余 １９ 种杀

虫剂标准溶液浓度均为 １００ μｇ / ｍｌꎬ购自上海安谱实

验科技有限公司ꎮ 乙腈和甲酸为色谱纯、乙酸铵为分

析纯ꎬ购自德国 Ｍｅｒｃｋ 公司ꎻ无水硫酸钠、无水硫酸

镁、氯化钠为分析纯ꎬ购自中国广州化学试剂厂ꎻＰＳＡ
(４０ ~ ６３ μｍ)和 Ｃ１８(４０ ~ ６３ μｍ)购自上海安谱实验

科技有限公司ꎮ
１􀆰 ２　 方法

１􀆰 ２􀆰 １　 样品前处理　 样品取可食部分ꎬ切碎并充分

混匀ꎬ储于聚乙烯瓶中于 － １８℃ 及以下温度保存备

用ꎮ 准确称取均质样品 ５ ｇ 于离心管中ꎬ加入 １０ ｍｌ
乙腈和 １ 颗陶瓷均质子ꎬ涡旋 １ ｍｉｎꎬ加入 １ ｇ 氯化钠、
４ ｇ 无水硫酸钠ꎬ涡旋振荡 １ ｍｉｎꎬ１０ ３９７ ｇ 离心 ５ ｍｉｎꎬ

转移 １ ｍｌ 上清液至装有 １５０ ｍｇ 无水硫酸镁、５０ ｍｇ
ＰＳＡ 和 ５０ ｍｇ Ｃ１８的净化管中ꎬ旋涡 １ ｍｉｎꎬ１０ ３９７ ｇ 离

心 ５ ｍｉｎꎬ吸取 ０􀆰 ５０ ｍｌ 上清液ꎬ加 ０􀆰 ５０ ｍｌ 水ꎬ混匀后

过微孔滤膜ꎮ
１􀆰 ２􀆰 ２　 标准曲线　 准确称取环氧虫啶和哌虫啶标准

１０ ｍｇꎬ乙腈溶解并定容至 １０ ｍｌꎬ得到 １􀆰 ０ ｍｇ / ｍｌ 的
单标储备液ꎮ 分别吸取一定量的 ２１ 种杀虫剂单标溶

液ꎬ乙腈稀释后配成浓度为 ５􀆰 ０ μｇ / ｍｌ 的混和标准溶

液ꎬ再用乙腈逐级稀释得到 １􀆰 ０ μｇ / ｍｌ 和 ０􀆰 １ μｇ / ｍｌ
的混合标准中间液ꎮ 取空白样品按照 １􀆰 ２􀆰 １ 处理ꎬ得
到溶剂为 １:１(ｖ / ｖ)乙腈 － 水的空白基质溶液ꎮ 于 ８
个进样瓶中分别加入 ０􀆰 １ μｇ / ｍｌ 的中间液 ５、１０、２５
μｌꎻ １􀆰 ０ μｇ / ｍｌ 的中间液 ５、１０、２０ μｌꎻ ５􀆰 ０ μｇ / ｍｌ 的混

合标准溶液 １０、２０ μｌꎬ补加乙腈至 ２５ μｌꎬ再分别加入

空白基质溶液 ９７５ μｌꎬ得到浓度为 ０􀆰 ５０、１􀆰 ００、２􀆰 ５０、
５􀆰 ００、１０􀆰 ０、２０􀆰 ０、５０􀆰 ０、１００ ｎｇ / ｍｌ 的基质匹配标准系

列ꎬ待测ꎮ
１􀆰 ２􀆰 ３　 色谱条件 　 色谱柱为 Ａｃｑｕｉｔｙ ＵＰＬＣ ＨＳＳ Ｔ３
柱ꎬ２􀆰 １ ｍｍ × １００ ｍｍꎬ１􀆰 ８ μｍꎮ 流动相为乙腈和 ５
ｍｍｏｌ / Ｌ 乙酸铵 － ０􀆰 １％甲酸溶液ꎮ 洗脱程序:０ ~ ０􀆰 ５
ｍｉｎꎬ５％ 乙腈ꎻ０􀆰 ５ ~ ３􀆰 ０ ｍｉｎꎬ５％ ~ ４０％ 乙腈ꎻ３􀆰 ０ ~
７􀆰 ０ ｍｉｎꎬ４０％ ~ ９５％ 乙腈ꎻ保持 １􀆰 ０ ｍｉｎ 后回到初始

比例ꎮ 流速 ０􀆰 ３ ｍｌ / ｍｉｎꎬ柱温 ３５ ℃ꎬ进样量 ２ μｌꎮ
１􀆰 ２􀆰 ４　 质谱条件　 电喷雾离子源ꎻ正离子模式ꎻ多反

应监测模式ꎻ离子源温度 １５０ ℃ꎻ毛细管电压 ２􀆰 ０ ｋＶꎻ
脱溶剂气的温度 ４５０ ℃、流速 ９００ Ｌ / ｈꎮ

２　 结　 果

２􀆰 １　 质谱条件优化　 配制 ０􀆰 １ μｇ / ｍｌ 的杀虫剂混合

溶液ꎬ采用流动注射的方式ꎬ分别对各目标组分进行

母离子和子离子扫描ꎬ优化各质谱参数ꎬ使目标物的

响应达到最优ꎮ ２１ 种杀虫剂的母离子、定量离子、定
性离子等质谱参数见表 １ꎮ

表 １　 ２１ 种杀虫剂的 ＵＰＬＣ － ＭＳ / ＭＳ 参数

Ｔａｂｌｅ １　 ＵＰＬＣ － ＭＳ / ＭＳ ｐａｒａｍｅｔｅｒｓ ｆｏｒ ２１ ｐｅｓｔｉｃｉｄｅｓ

分析物 保留时间
(ｍｉｎ)

母离子
(ｍ / ｚ)

子离子
(ｍ / ｚ)

锥孔电压
(Ｖ)

碰撞能量
(ｅＶ)

甲胺磷 １. ６６ １４２. ０ ９４. １ａꎬ１２５. １ １５ １３ꎬ１３
乙酰甲胺磷 １. ８６ １８４. ０ １２５. １ꎬ１４３. １ａ ５ １４ꎬ６
氧化乐果 ２. ０２ ２１４. ０ １０９. １ꎬ１８３. １ａ １０ ２６ꎬ１０
乐果 ３. ６７ ２２９. ９ １２５. １ａꎬ１９９. ０ １０ ２０ꎬ９
水胺硫磷 ５. ７０ ２３０. ９ １０９. １ꎬ１２１. １ａ ２０ ２７ꎬ１８
灭线磷 ６. ２０ ２４３. ０ ９７. ０ꎬ１３１. ０ａ ２１ ３０ꎬ２１
甲拌磷 ７. １３ ２６１. １ ４７. ０ꎬ７５. １ａ ２０ ２８ꎬ１２
甲拌磷亚砜 ５. ００ ２７７. ０ １５３. １ꎬ１９９. １ａ １２ １４ꎬ９
甲拌磷砜 ５. ７０ ２９２. ９ １４３. １ꎬ１７１. １ａ １０ １７ꎬ１０
三唑磷 ６. ３７ ３１４. ０ １１９. １ꎬ１６２. １ａ １０ ３３ꎬ１８
毒死蜱 ７. ７３ ３４９. ８ ９７. １ａꎬ１９８. ０ １０ ２８ꎬ１９
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(续表)

分析物 保留时间
(ｍｉｎ)

母离子
(ｍ / ｚ)

子离子
(ｍ / ｚ)

锥孔电压
(Ｖ)

碰撞能量
(ｅＶ)

呋虫胺 ２. ２７ ２０３. １ １２９. １ａꎬ１５７. ２ １１ １２ꎬ８
烯啶虫胺 ２. ６６ ２７１. １ １２６. １ꎬ２２５. ２ａ １１ ２９ꎬ１１
噻虫嗪 ３. ０５ ２９２. ０ １８１. １ꎬ２１１. １ａ １１ ２３ꎬ１２
环氧虫啶 ３. ０４ ３２３. ０ １２６. ０ａꎬ ２７７. １ １１ ３６ꎬ１４
噻虫胺 ３. ４０ ２５０. ０ １３２. ０ꎬ１６９. １ａ ２５ １６ꎬ１３
吡虫啉 ３. ５５ ２５６. １ １７５. １ꎬ２０９. １ａ ２５ １９ꎬ１５
氯噻啉 ３. ６９ ２６２. ０ １２２. １ꎬ１８１. １ａ ２５ ２８ꎬ１４
啶虫脒 ３. ７２ ２２３. １ ５６. ２ａꎬ１２６. ０ １１ １５ꎬ１９
噻虫啉 ４. １６ ２５３. ０ ９０. １ꎬ１２６. １ａ １１ ３７ꎬ２１
哌虫啶ｂ ４. １８ꎬ４. ３９ ３６７. ０ ２６３. １ａꎬ ３２１. ２ １１ １６ꎬ １３

　 　 注:ａ 为定量离子ꎻｂ 哌虫啶在本文检测条件下有 ２ 个色谱峰ꎬ分别为其对映异构体ꎮ

２􀆰 ２　 色谱条件优化　 比较 ２１ 种杀虫剂在 ＢＥＨ Ｃ１８和

ＨＳＳ Ｔ３ 两种常用色谱柱上的分离效果ꎮ 甲胺磷、乙
酰甲胺磷、氧化乐果以及呋虫胺在 Ｔ３ 柱上的峰型明

显优于在 Ｃ１８柱上的表现ꎬ其它 １７ 种目标组分的质谱

响应和色谱峰型在两种色谱柱上无显著差异ꎬ因此本

法选用 ＨＳＳ Ｔ３ 柱ꎮ
比较 ２１ 种杀虫剂在不同流动相中的分离效果ꎬ

包括乙腈和甲醇两种有机相ꎬ水、０􀆰 １％甲酸水溶液、５
ｍｍｏｌ / Ｌ 乙酸铵 － ０􀆰 １％甲酸三种水相ꎮ 结果显示ꎬ大
多数目标组分在乙腈作为有机相时的分离效果要明

显优于在甲醇中的表现ꎬ哌虫啶表现最为明显ꎻ水相

为 ５ ｍｍｏｌ / Ｌ 乙酸铵 － ０􀆰 １％甲酸时ꎬ各目标组分的质

谱响应和峰型最优ꎬ乙酰甲胺磷在该流动相下的响应

显著增强ꎮ 因此本试验选用的流动相为乙腈和 ５
ｍｍｏｌ / Ｌ 乙酸铵 － ０􀆰 １％甲酸溶液ꎮ

图 １ 为优化的色谱条件下ꎬ菜心中 ２１ 种杀虫剂

的添加水平为 ０􀆰 ０４ ｍｇ / ｋｇ 的总离子流图ꎬ各组分的

保留时间见表 １ꎮ

图 １　 菜心中 ２１ 种农药的总离子流图

Ｆｉｇ. １ 　 Ｔｏｔａｌ ｉｏｎ ｃｈｒｏｍａｔｏｇｒａｍ ｏｆ ２１ ｐｅｓｔｉｃｉｄｅｓ ｉｎ ｂｒａｓｓｉｃａ
ｐａｒａｃｈｉｎｅｎｓｉｓ

２􀆰 ３　 样品提取的优化　 菜心样品采用 １０ ｍｌ 乙腈提

取ꎬ陶瓷均质子辅助均质ꎬ１ ｇ 氯化钠作为盐析剂ꎮ 试

验比较了无水硫酸钠和无水硫酸镁两种常用脱水盐

对目标组分提取效率的影响ꎬ结果如图 ２ 所示:在 ４ ｇ
无水硫酸钠作用下ꎬ ２１ 种目标组分的回收率为

９２􀆰 ４％ ~１１４􀆰 ８％ ꎻ而在 ４ ｇ 无水硫酸镁作用下ꎬ２１ 种

目标组分的回收率为 ６５􀆰 ２％ ~１１２􀆰 ０％ ꎬ其中甲胺磷、
烯啶虫胺、环氧虫啶和哌虫啶 ４ 个组分的回收率低于

７５􀆰 ０％ ꎮ 故选用无水硫酸钠作为脱水盐ꎮ 同时考察

了常用缓冲盐如柠檬酸钠和柠檬酸二钠盐对提取效

率的影响ꎬ结果表明ꎬ加入缓冲盐对目标组分的提取

效率影响不明显ꎮ

图 ２　 不同脱水剂对 ２１ 种杀虫剂的回收率

Ｆｉｇ. ２ 　 Ｔｈｅ ｅｆｆｅｃｔｓ ｏｆ ｄｅｈｙｄｒａｔｉｎｇ ａｇｅｎｔｓ ｏｎ ｒｅｃｏｖｅｒｉｅｓ ｏｆ ２１
ｐｅｓｔｉｃｉｄｅｓ

２􀆰 ４　 样品净化的优化　 无水硫酸镁、ＰＳＡ、Ｃ１８和 ＧＣＢ
是 ＱｕＥＣｈＥＲＳ 方法中常用的吸附剂ꎬ为达到净化效

果ꎬ一般采用一种或多种吸附剂联合使用ꎮ 试验比较

了以下四种常用吸附剂组合的净化效果:Ａ􀆰 １５０ ｍｇ
无水硫酸镁和 ２５ ｍｇ ＰＳＡꎻＢ􀆰 １５０ ｍｇ 无水硫酸镁和 ５０
ｍｇ ＰＳＡꎻＣ􀆰 １５０ ｍｇ 无水硫酸镁、５０ ｍｇ ＰＳＡ 和 ５０ ｍｇ
Ｃ１８ꎻＤ􀆰 １５０ ｍｇ 无水硫酸镁、５０ ｍｇ ＰＳＡ、５０ ｍｇ Ｃ１８ 和

５􀆰 ０ ｍｇ ＧＣＢꎮ ２１ 种目标组分 Ａ、Ｂ、Ｃ 和 Ｄ 的回收率

分别为 ８７􀆰 ２％ ~ １１７􀆰 ５％ 、７９􀆰 ３％ ~ １０９􀆰 ６％ 、７５􀆰 ２％
~１１１􀆰 ７％和 ５５􀆰 ３％ ~１１３􀆰 ５％ ꎬ灭线磷和烯啶虫胺的

回收率相对较低ꎮ 虽然 Ａ 的回收率最高ꎬ但考虑到样
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品净化效果对色谱柱及仪器的影响ꎬ选用 Ｃ 组合为净

化剂ꎮ
２􀆰 ５　 溶剂效应的比较 　 考察了 ２１ 种杀虫剂在乙腈

和乙腈 －水(１∶ １ꎬｖ / ｖ)中的溶剂效应ꎬ结果表明甲胺

磷、乙酰甲胺磷、氧化乐果在乙腈中的峰型较差ꎬ而所

有目标组分在乙腈 －水(１∶ １ꎬｖ / ｖ)中可获得满意的峰

型和响应ꎬ因此本法选用乙腈 － 水(１∶ １ꎬｖ / ｖ)作为溶

剂ꎮ
２􀆰 ６　 样品基质效应　 考察了目标组分在菜心、青瓜、
茄子、菜豆、姜 ５ 种常见蔬菜中的基质效应ꎮ 取空白

基质样品按本法处理ꎬ得到的提取物作为空白基质溶

液ꎬ分别配制基质匹配工作曲线ꎮ 基质效应的评价方

法为:基质效应 ＝ 基质匹配校准曲线斜率 /溶剂配制

标准曲线斜率ꎮ ２１ 种杀虫剂在菜心、青瓜、茄子、菜
豆、姜中的基质效应分别为: ０􀆰 ７９ ~ １􀆰 ０４、 ０􀆰 ７８ ~
１􀆰 １９、０􀆰 ８０ ~ １􀆰 ２４、０􀆰 ７６ ~ １􀆰 １７、０􀆰 ６１ ~ １􀆰 １５ꎬ均表现

为弱或者中等强度的基质效应ꎬ其中以毒死蜱(０􀆰 ６１)
和甲拌磷(０􀆰 ６８)在姜中的基质效应最为明显ꎮ 为降

低基质效应带来的影响ꎬ采用基质溶液配制标准曲

线ꎮ
２􀆰 ７　 方法的线性范围、检出限及定量限　 对以菜心、
青瓜、茄子、菜豆、姜为基质配制的标准系列溶液分别

进样测定ꎮ 保留时间和离子丰度比定性ꎬ外标法定

量ꎬ以目标组分的定量离子峰面积对其浓度作图ꎬ得
到标准曲线ꎮ 结果表明ꎬ２１ 种杀虫剂在 ０􀆰 ５０ ~ １００
ｎｇ / ｍｌ 范围内线性相关系数均大于 ０􀆰 ９９９ꎮ 在基质空

白中添加低浓度标准溶液进样测定ꎬ以定量离子信噪

比 ３ 和 １０ 分别计算检出限和定量限ꎮ ２１ 种目标组分

在 ５ 种基质中的检出限为 ０􀆰 ０２ ~ １􀆰 ７ μｇ / ｋｇꎬ定量限

为 ０􀆰 ０６ ~ ５􀆰 ７ μｇ / ｋｇꎮ
２􀆰 ８　 加标回收率与精密度 　 在菜心、青瓜、茄子、菜
豆、姜 ５ 种基质中分别添加 ０􀆰 ０１、０􀆰 ０４、０􀆰 １６ ｍｇ / ｋｇ 的

２１ 种农药混合标准ꎬ按照本法处理ꎬ平行测定 ６ 次ꎮ
目标组分的回收率在 ７６􀆰 ０％ ~ １１９􀆰 ３％ 之间ꎬＲＳＤ 在

０􀆰 ４％ ~ ９􀆰 ８％ 之间ꎬ结果见表 ２ꎬ回收率和稳定性良

好ꎬ可满足农药残留检测的要求ꎮ

表 ２　 不同基质中的平均加标回收率及精密度(ｎ ＝ ６)
Ｔａｂｌｅ ２　 Ｍｅａｎ ｒｅｃｏｖｅｒｉｅｓ ａｎｄ ＲＳＤｓ ｉｎ ｄｉｆｆｅｒｅｎｔ ｍａｔｒｉｅｓ (ｎ ＝ ６)

分析物 回收率ａ(％ ) ＲＳＤａ(％ ) 回收率ｂ(％ ) ＲＳＤｂ(％ ) 回收率ｃ(％ ) ＲＳＤｃ(％ )
甲胺磷 ９４. ５ ~ ９７. １ １. １ ~ ３. ４ １００. ３ ~ １０７. ７ ２. ４ ~ ３. ８ ９０. ５ ~ ９５. ５ ３. ０ ~ ３. ５
乙酰甲胺磷 ７９. ０ ~ ８６. ６ ４. ３ ~ ５. ７ ９３. １ ~ ９７. ８ ３. ４ ~ ７. ３ ８２. ３ ~ ８３. ０ ４. ４ ~ ７. ２
氧化乐果 １０５. ９ ~ １１５. ５ ０. ９ ~ ４. ３ １０１. ６ ~ １０４. １ ２. ２ ~ ４. ４ １０５. １ ~ １１７. ０ ４. ４ ~ ５. ８
乐果 １０５. ２ ~ １１０. ０ １. １ ~ ３. ６ ９９. ９ ~ １０４. ２ ３. ０ ~ ４. ３ １０３. １ ~ １１３. ０ ０. ５ ~ １. ８
水胺硫磷 １１１. ７ ~ １１４. ０ ２. ０ ~ ５. ４ １０２. ６ ~ １０９. ０ ４. １ ~ ５. ８ １０７. ０ ~ １１３. ０ ３. ４ ~ ９. ２
灭线磷 １０２. ０ ~ １１６. ０ １. ７ ~ ４. ９ １００. ８ ~ １１０. ７ ２. ２ ~ ３. ７ ９５. ２ ~ １１４. ０ １. ６ ~ ４. ５
甲拌磷 ８０. ５ ~ ９６. ０ ５. ９ ~ ８. ３ １００. ３ ~ １０４. ８ ５. ７ ~ ８. ６ ８５. ０ ~ ８７. ２ ４. ５ ~ ５. ４
甲拌磷砜 １０３. １ ~ １１５. ０ ０. ８ ~ ５. ９ ９７. ５ ~ １０４. ５ ２. ０ ~ ２. ６ １０７. ４ ~ １１９. ３ ２. ８ ~ ４. ２
甲拌磷亚砜 ９４. ０ ~ １１０. ２ ３. ４ ~ ７. ４ ８０. １ ~ １０５. １ ４. ２ ~ ６. ５ ９２. ０ ~ １０６. ５ ３. １ ~ ７. １
三唑磷 １１３. ５ ~ １１５. ０ ５. ９ ~ ８. １ ８５. ５ ~ １０１. ２ ２. ０ ~ ９. ４ １０６. ３ ~ １１２. ８ ２. ７ ~ ８. ０
毒死蜱 ８４. ５ ~ １０３. ０ ４. ８ ~ ５. ０ ９４. ５ ~ １１１. ８ ３. ６ ~ ７. ９ ８６. ０ ~ １０３. ０ ５. １ ~ ８. ９
呋虫胺 ９８. ０ ~ １１４. ０ ０. ８ ~ ４. ５ ８８. ９ ~ １０４. ７ ３. ０ ~ ８. ５ １０６. ４ ~ １１１. ０ １. ０ ~ ３. ５
啶虫脒 ９０. ５ ~ ９９. ０ １. ９ ~ ９. ７ １０１. ８ ~ １０５. １ ２. ３ ~ ４. ７ １０３. ５ ~ １０６. ０ ２. ２ ~ ４. ９
噻虫胺 １０１. ３ ~ １１１. ０ ２. ８ ~ ６. ８ ９８. １ ~ １０４. ３ １. ４ ~ ４. ８ １０９. ６ ~ １１５. ０ ２. ２ ~ ８. ２
噻虫啉 ７７. ５ ~ １００. ０ １. ６ ~ ５. ７ １０１. ９ ~ １０３. ４ ３. ３ ~ ６. ５ ８８. １ ~ １１２. ０ ４. ７ ~ ６. ６
吡虫啉 ９６. ０ ~ １０８. ０ ３. ２ ~ ６. ８ １００. ５ ~ １０４. ９ ４. ０ ~ ９. ８ １０１. ０ ~ １１６. ０ ３. ９ ~ ７. ４
氯噻啉 １０３. ０ ~ １１４. ０ ２. ５ ~ ５. ４ ９３. ２ ~ １０２. ７ ２. ０ ~ ４. ５ １１２. ０ ~ １１３. ０ ３. ０ ~ ９. ３
烯啶虫胺 １０３. ８ ~ １１２. ０ ０. ９ ~ ５. １ ８９. ９ ~ １０６. ６ ２. ６ ~ ６. ５ １０７. ５ ~ １１０. ０ ４. ７ ~ ４. ９
噻虫嗪 １０３. ０ ~ １１３. ０ ２. １ ~ ４. ９ ９１. １ ~ １０６. ２ ２. ９ ~ ４. ４ １０９. ５ ~ １１１. ０ ３. １ ~ ８. ０
环氧虫啶 １０６. ８ ~ １１４. ０ ３. １ ~ ５. ６ ９８. ３ ~ １０６. ９ ３. ４ ~ ５. ７ １０８. ０ ~ １１５. ０ ２. ４ ~ ３. ３
哌虫啶 ９０. ３ ~ １１１. ０ １. ４ ~ ３. ５ １０４. ０ ~ １０５. ５ ２. １ ~ ２. ８ ９９. ３ ~ １１１. ０ １. ４ ~ ３. ７
分析物 回收率ｄ(％ ) ＲＳＤｄ(％ ) 回收率ｅ(％ ) ＲＳＤｅ(％ )
甲胺磷 ８６. ７ ~ ９３. ０ ２. ３ ~ ６. ７ ８８. ６ ~ ９６. ０ １. ３ ~ ４. ８
乙酰甲胺磷 ８０. ０ ~ ８３. ０ ３. １ ~ ５. ０ ７６. ０ ~ ８０. ３ ３. ２ ~ ７. ４
氧化乐果 ９６. ４ ~ １１７. ０ １. ７ ~ ４. ３ １００. ０ ~ １０６. ０ １. ９ ~ ４. ９
乐果 ９５. ３ ~ １０６. ０ ２. ６ ~ ４. ９ ９４. ４ ~ １０４. ０ ０. ６ ~ ７. ０
水胺硫磷 ９７. ９ ~ １１６. ０ ０. ４ ~ ６. １ １１２. ５ ~ １１８. ０ ２. ０ ~ ８. ４
灭线磷 ９０. ７ ~ １１３. ０ ３. ４ ~ ６. ０ ９１. ８ ~ １０８. ０ ２. ２ ~ ３. ２
甲拌磷 ７８. ８ ~ ９９. ０ ２. ８ ~ ８. ３ ８４. ０ ~ ９０. １ ３. １ ~ ７. ４
甲拌磷砜 ９８. ５ ~ １１８. ０ ２. ０ ~ ５. １ ９４. ２ ~ １１０. ０ １. ２ ~ ６. ３
甲拌磷亚砜 ９３. ０ ~ １０２. ３ ５. ７ ~ ７. ４ ９７. ５ ~ ９９. ６ ５. ６ ~ ８. ３
三唑磷 ９７. ２ ~ １１２. ０ ３. ５ ~ ５. ０ １１３. ８ ~ １１７. ３ ３. ７ ~ ５. ３
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(续表)

分析物 回收率ｄ(％ ) ＲＳＤｄ(％ ) 回收率ｅ(％ ) ＲＳＤｅ(％ )
毒死蜱 ８３. １ ~ １０９. ０ ５. ５ ~ ９. ２ ７９. ０ ~ ９３. ０ １. ８ ~ ４. ８
呋虫胺 １０３. ８ ~ １１０. ０ ４. ２ ~ ４. ７ １０８. ３ ~ １１８. ０ ０. ８ ~ ４. ４
啶虫脒 ７９. ５ ~ １０８. ０ １. ８ ~ ５. ２ ９０. ０ ~ １０２. ０ ２. ２ ~ ４. ８
噻虫胺 ８２. ９ ~ １０４. ０ ５. ６ ~ ７. ８ ９３. ０ ~ １０９. ５ ２. ９ ~ ８. ９
噻虫啉 ７８. ８ ~ １０７. ０ １. ３ ~ ５. １ ８４. ３ ~ １１２. ０ ３. ６ ~ ７. ７
吡虫啉 １００. ８ ~ １１３. ０ ３. ３ ~ ６. ４ ９２. ０ ~ １１６. ０ ０. ７ ~ ６. ２
氯噻啉 ９４. ８ ~ １０９. ０ ２. ５ ~ ６. ３ １０６. ３ ~ １１８. ０ ３. １ ~ ４. ４
烯啶虫胺 ９７. ８ ~ １１４. ０ ０. ８ ~ ９. ３ １０５. ８ ~ １１６. ０ ３. ２ ~ ７. １
噻虫嗪 ９５. ４ ~ １０７. ５ ２. ７ ~ ６. ４ ９７. ５ ~ １１１. ０ ２. ６ ~ ５. ４
环氧虫啶 ９５. ８ ~ １１８. ０ ２. ０ ~ ４. ４ １０５. ６ ~ １１１. ０ ３. ０ ~ ３. ５
哌虫啶 ９３. １ ~ １１０. ０ １. ４ ~ ４. ７ ８４. ０ ~ ９９. ０ ２. ０ ~ ３. ８

　 　 注:ａ 代表菜心ꎬｂ 代表青瓜ꎬｃ 代表茄子ꎬｄ 代表菜豆ꎬｅ 代表姜ꎮ

２􀆰 ９　 样品测定　 对从市场采集的 ７６ 份蔬菜进行测

定ꎬ检出 ９ 种目标组分ꎬ检出率为 １􀆰 ３％ ~ １５􀆰 ８％ ꎬ其
中噻虫胺 １５􀆰 ８％ 、噻虫嗪 １１􀆰 ８％ 、吡虫啉 ７􀆰 ９％ 、呋虫

胺 ６􀆰 ６％ 、烯啶虫胺 ６􀆰 ６％ 、啶虫脒 ６􀆰 ６％ 、氯噻啉

２􀆰 ６％ 、毒死蜱 ２􀆰 ６％ 、环氧虫啶 １􀆰 ３％ ꎮ ７６ 份样品中ꎬ
２６ 份样品检出了目标组分ꎬ样品检出率 ３４􀆰 ２％ :其中

１ 份样品检出了毒死蜱和 ４ 种新烟碱类组分ꎻ４ 份样

品检出了 ３ 种烟碱类组分ꎻ９ 份样品检出了 ２ 种烟碱

类组分ꎻ１１ 份样品检出 １ 种新烟碱类组分ꎻ１ 份样品

检出毒死蜱ꎻ检出目标组分的含量在 ０􀆰 ０１２ ~ ３􀆰 １６
ｍｇ / ｋｇ 之间ꎬ其中 ７ 份样品的 ９ 种杀虫剂残留量超出

了国家规定的最高残留限量标准ꎮ

３　 讨　 论

实验表明ꎬ在流动相中加入甲酸可以提高有机磷

和新烟碱类杀虫剂的的离子化效率ꎬ增强质谱响应ꎬ
乙酸铵的加入能抑制拖尾ꎬ改善色谱峰型ꎮ

乙腈是农药多残留分析的优选提取剂ꎬ因其通用

性强ꎬ对大多数农药具有很好的溶解度ꎬ且能与水互

溶ꎬ易于盐析ꎬ共萃取的干扰物少ꎬ无需溶剂转换即可

直接上液质联用仪检测ꎮ 萃取过程中加入脱水盐可

减少有机相中水的含量ꎬ促进目标组分更好地溶入乙

腈ꎮ 对于本文测定的 ２１ 种目标组分ꎬ在无水硫酸钠

脱水下的回收率结果明显优于在无水硫酸镁作用下

的结果ꎬ原因在于无水硫酸镁遇水放热ꎬ导致热不稳

定组分发生降解ꎬ影响了回收效率ꎮ 加入陶瓷均质子

可以有效破碎样品基质和盐的结块ꎬ使混匀效果更

好ꎮ
吸附剂种类和用量是影响净化效果的关键因素ꎮ

无水硫酸镁用于去除萃取液中残留的水分ꎻＰＳＡ 用于

吸附糖类、脂肪酸、色素等极性干扰物ꎻＣ１８ 用于吸附

脂类等非极性物质ꎻＧＣＢ 对色素的去除效果明显ꎬ但
能吸附平面结构的分子ꎮ 在本实验中ꎬＧＣＢ 对灭线磷

和部分烟碱类杀虫剂表现出了较强的吸附作用ꎬ不宜

作为净化剂ꎻ另外ꎬ目标组分的回收率随着净化剂种

类和用量的增加呈下降趋势ꎬ净化剂在吸附杂质的同

时ꎬ也造成了目标组分的损失ꎮ 考虑到样品净化效果

对仪器维护的影响ꎬ在回收率满足检测要求的前提

下ꎬ本试验在净化步骤中选用了 １５０ ｍｇ 无水硫酸镁、
５０ ｍｇ ＰＳＡ 和 ５０ ｍｇ Ｃ１８吸附杂质ꎮ

液质分析中ꎬ样品基质易和目标组分产生电离竞

争ꎬ导致目标物的质谱信号减弱或增强ꎬ进而影响到

检测结果的准确度ꎮ 从菜心、青瓜、茄子、菜豆、姜 ５
种常见蔬菜的基质效应考察结果来看ꎬ各基质对目标

组分均有一定程度的基质增强或基质抑制ꎬ且同一基

质对不同组分的基质效应有较大差异ꎬ以姜中毒死蜱

和甲拌磷的基质抑制作用最为显著ꎮ 定量时一般可

采用同位素内标法或基质匹配标准曲线来校正基质

效应ꎬ由于内标物质难于获取且价格昂贵ꎬ本实验采

用了基质匹配标准曲线定量ꎮ 蔬菜品种繁多ꎬ对每种

蔬菜一一配制基质曲线不切实际ꎬ可按照样品分类挑

选代表性的基质空白来配制基质曲线ꎮ
本文采用 ＱｕＥＣＨＥＲＳ 结合 ＵＰＬＣ － ＭＳ / ＭＳ 法同

时测定了蔬菜中 １１ 种有机磷和 １０ 种新烟碱类杀虫

剂ꎮ 该方法操作简便ꎬ准确性好ꎬ灵敏度高ꎬ适用于蔬

菜中有机磷和新烟碱类杀虫剂的同时定性定量分析ꎬ
为蔬菜的农药残留监测提供了技术参考ꎮ
利益冲突声明　 本研究不存在任何利益冲突

参考文献

[１] 李克新ꎬ刘艳芹ꎬ刘玉龙ꎬ等. 有机磷化合物的胆碱酯酶动力学

研究进展[Ｊ] . 中国药理学与毒理学杂志ꎬ２０２１ꎬ３５(１２):９４９ －
９６１.
Ｌｉ ＫＸꎬ Ｌｉｕ ＹＱꎬ Ｌｉｕ ＹＬꎬ ｅｔ ａｌ. Ａｄｖａｎｃｅｓ ｉｎ ｋｉｎｅｔｉｃｓ ｏｆ
ｏｒｇａｎｏｐｈｏｓｐｈｏｒｕｓ ｃｏｍｐｏｕｎｄｓ ｔｏｗａｒｄｓ ｃｈｏｌｉｎｅｓｔｅｒａｓｅ [ Ｊ] . Ｃｈｉｎｅｓｅ
Ｊｏｕｒｎａｌ ｏｆ Ｐｈａｒｍａｃｏｌｏｇｙ ａｎｄ Ｔｏｘｉｃｏｌｏｇｙꎬ ２０２１ꎬ ３５ (１２): ９４９ －
９６１.

[２] 韩明慧ꎬ方虹霁ꎬ王园平ꎬ等. 新烟碱类农药污染和人体暴露及

有害效应研究[Ｊ] . 上海预防医学ꎬ２０２１ꎬ３３(６):５３４ － ５４３.
Ｈａｎ ＭＨꎬ Ｆａｎｇ ＨＪꎬ Ｗａｎｇ ＹＰꎬ ｅｔ ａｌ. Ｐｏｌｌｕｔｉｏｎꎬｈｕｍａｎ ｅｘｐｏｓｕｒｅ

􀅰６２７􀅰 现代预防医学 ２０２４ 年第 ５１ 卷第 ４ 期　 Ｍｏｄｅｒｎ Ｐｒｅｖｅｎｔｉｖｅ Ｍｅｄｉｃｉｎｅꎬ ２０２４ꎬ Ｖｏｌ. ５１ꎬ ＮＯ. ４　



ａｎｄ ｈａｒｍｆｕｌ ｅｆｆｅｃｔｓ ｏｆ ｎｅｏｎｉｃｏｔｉｎｏｉｄ ｐｅｓｔｉｃｉｄｅｓ [ Ｊ ] . Ｓｈａｎｇｈａｉ
Ｊｏｕｒｎａｌ ｏｆ Ｐｒｅｖｅｎｔｉｖｅ Ｍｅｄｉｃｉｎｅꎬ ２０２１ꎬ ３３(６): ５３４ － ５４３.

[３] 赵莹ꎬ王玮ꎬ乔海鸥ꎬ等. ２０１９ － ２０２１ 年陕西省市售蔬菜中农药

残留状况调查及膳食摄入风险评估[ Ｊ] . 现代预防医学ꎬ２０２２ꎬ
４９(２１):３９１３ － ３９１７ꎬ ３９５０.
Ｚｈａｏ Ｙꎬ Ｗａｎｇ Ｗꎬ Ｑｉａｏ ＨＯꎬ ｅｔ ａｌ. Ｐｅｓｔｉｃｉｄｅ ｒｅｓｉｄｕｅｓ ｉｎ
ｃｏｍｍｅｒｃｉａｌｌｙ ａｖａｉｌａｂｌｅ ｖｅｇｅｔａｂｌｅｓ ａｎｄ ｒｉｓｋ ａｓｓｅｓｓｍｅｎｔ ｏｆ ｄｉｅｔａｒｙ
ｉｎｔａｋｅꎬ Ｓｈａａｎｘｉꎬ ２０１９ － ２０２１[ Ｊ] . Ｍｏｄｅｒｎ Ｐｒｅｖｅｎｔｉｖｅ Ｍｅｄｉｃｉｎｅꎬ
２０２２ꎬ ４９(２１): ３９１３ － ３９１７ꎬ ３９５０.

[４] Ｔａｎｇ ＦＨＭꎬ Ｌｅｎｚｅｎ Ｍꎬ Ｍｃｂｒａｔｎｅｙ Ａꎬ ｅｔ ａｌ. Ｒｉｓｋ ｏｆ ｐｅｓｔｉｃｉｄｅ
ｐｏｌｌｕｔｉｏｎ ａｔ ｔｈｅ ｇｌｏｂａｌ ｓｃａｌｅ [ Ｊ] . Ｎａｔｕｒｅ Ｇｅｏｓｃｉｅｎｃｅꎬ ２０２１ꎬ １４
(４): ２０６ － ２１０.

[５] Ｐｅｒｅｓｔｒｅｌｏ Ｒꎬ Ｓｉｌｖａ Ｐꎬ Ｐｏｒｔｏ － Ｆｉｇｕｅｉｒａ Ｐꎬ ｅｔ ａｌ. ＱｕＥＣｈＥＲＳ －
ｆｕｎｄａｍｅｎｔａｌｓꎬ ｒｅｌｅｖａｎｔ ｉｍｐｒｏｖｅｍｅｎｔｓꎬ ａｐｐｌｉｃａｔｉｏｎｓ ａｎｄ ｆｕｔｕｒｅ
ｔｒｅｎｄｓ[Ｊ] . Ａｎａｌｙｔｉｃａ Ｃｈｉｍｉｃａ Ａｃｔａꎬ ２０１９ꎬ １０７０: １ － ２８.

[６] Ｓａｎｔａｎａ － Ｍａｙｏｒ Áꎬ Ｓｏｃａｓ － Ｒｏｄｒíｇｕｅｚ Ｂꎬ Ｈｅｒｒｅｒａ － Ｈｅｒｒｅｒａ ＡＶꎬ
ｅｔ ａｌ. Ｃｕｒｒｅｎｔ ｔｒｅｎｄｓ ｉｎ ＱｕＥＣｈＥＲＳ ｍｅｔｈｏｄ. Ａ ｖｅｒｓａｔｉｌｅ ｐｒｏｃｅｄｕｒｅ
ｆｏｒ ｆｏｏｄꎬ ｅｎｖｉｒｏｎｍｅｎｔａｌ ａｎｄ ｂｉｏｌｏｇｉｃａｌ ａｎａｌｙｓｉｓ[Ｊ] . ＴｒＡＣ Ｔｒｅｎｄｓ ｉｎ
Ａｎａｌｙｔｉｃａｌ Ｃｈｅｍｉｓｔｒｙꎬ ２０１９ꎬ １１６: ２１４ － ２３５.

[７] 国家卫生健康委员会ꎬ农业农村部ꎬ国家市场监督管理总局.
ＧＢ ２３２００. １１３ － ２０１８ 食品安全国家标准 植物源性食品中 ２０８
种农药及其代谢物残留量的测定 气相色谱 － 质谱联用法[Ｓ].
北京:中国标准出版社ꎬ２０１８.
Ｎａｔｉｏｎａｌ Ｈｅａｌｔｈ Ｃｏｍｍｉｓｓｉｏｎꎬ Ｍｉｎｉｓｔｒｙ ｏｆ Ａｇｒｉｃｕｌｔｕｒｅ ａｎｄ Ｒｕｒａｌ
Ａｆｆａｉｒｓꎬ Ｓｔａｔｅ Ａｄｍｉｎｉｓｔｒａｔｉｏｎ ｆｏｒ Ｍａｒｋｅｔ Ｒｅｇｕｌａｔｉｏｎ. ＧＢ ２３２００. １１３
－ ２０１８ Ｎａｔｉｏｎａｌ ｆｏｏｄ ｓａｆｅｔｙ ｓｔａｎｄａｒｄ. Ｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎ ｏｆ ２０８
ｐｅｓｔｉｃｉｄｅｓ ａｎｄ ｍｅｔａｂｏｌｉｔｅｓ ｒｅｓｉｄｕｅｓ ｉｎ ｆｏｏｄｓ ｏｆ ｐｌａｎｔ ｏｒｉｇｉｎ. Ｇａｓ
ｃｈｒｏｍａｔｏｇｒａｐｈｙ － ｔａｎｄｅｍ ｍａｓｓ ｓｐｅｃｔｒｏｍｅｔｒｙ ｍｅｔｈｏｄ[ Ｓ] . Ｂｅｉｊｉｎｇ:
Ｓｔａｎｄａｒｄｓ Ｐｒｅｓｓ ｏｆ Ｃｈｉｎａꎬ ２０１８.

[８] 国家卫生健康委员会ꎬ农业农村部ꎬ国家市场监督管理总局.
ＧＢ ２３２００. １２１ － ２０２１ 食品安全国家标准 植物源性食品中 ３３１
种农药及其代谢物残留量的测定 液相色谱 － 质谱联用法[Ｓ].
北京:中国标准出版社ꎬ２０２１.
Ｎａｔｉｏｎａｌ Ｈｅａｌｔｈ Ｃｏｍｍｉｓｓｉｏｎꎬ Ｍｉｎｉｓｔｒｙ ｏｆ Ａｇｒｉｃｕｌｔｕｒｅ ａｎｄ Ｒｕｒａｌ
Ａｆｆａｉｒｓꎬ Ｓｔａｔｅ Ａｄｍｉｎｉｓｔｒａｔｉｏｎ ｆｏｒ Ｍａｒｋｅｔ Ｒｅｇｕｌａｔｉｏｎ. ＧＢ ２３２００. １２１
－ ２０２１ Ｎａｔｉｏｎａｌ ｆｏｏｄ ｓａｆｅｔｙ ｓｔａｎｄａｒｄ. Ｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎ ｏｆ ３３１
ｐｅｓｔｉｃｉｄｅｓ ａｎｄ ｍｅｔａｂｏｌｉｔｅｓ ｒｅｓｉｄｕｅｓ ｉｎ ｆｏｏｄｓ ｏｆ ｐｌａｎｔ ｏｒｉｇｉｎ. Ｌｉｑｕｉｄ
ｃｈｒｏｍａｔｏｇｒａｐｈｙ － ｔａｎｄｅｍ ｍａｓｓ ｓｐｅｃｔｒｏｍｅｔｒｙ ｍｅｔｈｏｄ[ Ｓ] . Ｂｅｉｊｉｎｇ:
Ｓｔａｎｄａｒｄｓ Ｐｒｅｓｓ ｏｆ Ｃｈｉｎａꎬ ２０２１.

[９] 常波ꎬ王艳萍ꎬ杨帆ꎬ等. 气相色谱法同时测定果蔬中常见有机

磷农药残留量[Ｊ] . 化学研究与应用ꎬ２０２１ꎬ３３(８):１６２６ － １６３２.
Ｃｈａｎｇ Ｂꎬ Ｗａｎｇ ＹＰꎬ Ｙａｎｇ Ｆꎬ ｅｔ ａｌ. Ｓｉｍｕｌｔａｎｅｏｕｓ ｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎ ｏｆ
ｏｒｇａｎｏｐｈｏｓｐｈｏｒｕｓ ｐｅｓｔｉｃｉｄｅ ｒｅｓｉｄｕｅｓ ｉｎ ｖｅｇｅｔａｂｌｅｓ ａｎｄ ｆｒｕｉｔｓ ｂｙ ｇａｓ
ｃｈｒｏｍａｔｏｇｒａｐｈｙ[ Ｊ] . Ｃｈｅｍｉｃａｌ Ｒｅｓｅａｒｃｈ ａｎｄ Ａｐｐｌｉｃａｔｉｏｎꎬ ２０２１ꎬ
３３(８): １６２６ － １６３２.

[１０] 李婷婷ꎬ王蓉ꎬ任兴权ꎬ等. 气相色谱法同时测定小麦胚片中 ２６
种有机磷农药残留[Ｊ] . 食品工业科技ꎬ２０２３ꎬ４４(１):３０７ － ３１５.
Ｌｉ ＴＴꎬ Ｗａｎｇ Ｒꎬ Ｒｅｎ ＸＱꎬ ｅｔ ａｌ. Ｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎ ｏｆ ２６ ｋｉｎｄｓ ｏｆ
ｏｒｇａｎｏｐｈｏｓｐｈｏｒｕｓ ｐｅｓｔｉｃｉｄｅ ｒｅｓｉｄｕｅｓ ｉｎ ｗｈｅａｔ ｇｅｒｍ ｂｙ ｇａｓ
ｃｈｒｏｍａｔｏｇｒａｐｈｙ ｍｅｔｈｏｄ ｓｉｍｕｌｔａｎｅｏｕｓｌｙ [ Ｊ ] . Ｓｃｉｅｎｃｅ ａｎｄ
Ｔｅｃｈｎｏｌｏｇｙ ｏｆ Ｆｏｏｄ Ｉｎｄｕｓｔｒｙꎬ ２０２３ꎬ ４４(１): ３０７ － ３１５.

[１１] Ｗｏｎｄｉｍｕ ＫＴꎬ Ｇｅｌｅｔｕ ＡＫ. Ｒｅｓｉｄｕｅ ａｎａｌｙｓｉｓ ｏｆ ｓｅｌｅｃｔｅｄ
ｏｒｇａｎｏｐｈｏｓｐｈｏｒｕｓ ａｎｄ ｏｒｇａｎｏｃｈｌｏｒｉｎｅ ｐｅｓｔｉｃｉｄｅｓ ｉｎ ｃｏｍｍｅｒｃｉａｌ
ｔｏｍａｔｏ ｆｒｕｉｔｓ ｂｙ ｇａｓ ｃｈｒｏｍａｔｏｇｒａｐｈｙ ｍａｓｓ ｓｐｅｃｔｒｏｍｅｔｒｙ [ Ｊ ] .
Ｈｅｌｉｙｏｎꎬ ２０２３ꎬ ９(３): ｅ１４１２１.

[１２] 封利会ꎬ王硕ꎬ刘烨ꎬ等. 分散固相萃取 － 气相色谱串联质谱法

测定菊花茶中的 ５６ 种农药残留[ Ｊ] . 现代预防医学ꎬ２０２１ꎬ４８
(８):１４５７ － １４６１ꎬ １４６７.
Ｆｅｎｇ ＬＨꎬ Ｗａｎｇ Ｓꎬ Ｌｉｕ Ｙꎬ ｅｔ ａｌ. Ｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎ ｏｆ ５６ ｐｅｓｔｉｃｉｄｅ
ｒｅｓｉｄｕｅｓ ｉｎ ｃｈｒｙｓａｎｔｈｅｍｕｍ ｔｅａ ｂｙ ｄｉｓｐｅｒｓｉｖｅ ｓｏｌｉｄ － ｐｈａｓｅ ｅｘｔｒａｃｔｉｏｎ
ａｎｄ ＧＣ － ＭＳ / ＭＳ [ Ｊ] . Ｍｏｄｅｒｎ Ｐｒｅｖｅｎｔｉｖｅ Ｍｅｄｉｃｉｎｅꎬ ２０２１ꎬ ４８
(８): １４５７ － １４６１ꎬ １４６７.

[１３] 韩世明ꎬ李志ꎬ王月霞ꎬ等. 基于 ＱｕＥＣｈＥＲＳ － ＧＣ － ＭＳ / ＭＳ 法同

时测定猕猴桃中 １５ 种有机磷农药残留[ Ｊ] . 中国酿造ꎬ２０２２ꎬ４１
(５):２２３ － ２２８.
Ｈａｎ ＳＭꎬ Ｌｉ Ｚꎬ Ｗａｎｇ ＹＸꎬ ｅｔ ａｌ. Ｓｉｍｕｌｔａｎｅｏｕｓ ｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎ ｏｆ １５
ｋｉｎｄｓ ｏｆ ｏｒｇａｎｏｐｈｏｓｐｈｏｒｕｓ ｐｅｓｔｉｃｉｄｅｓ ｒｅｓｉｄｕｅｓ ｉｎ ｋｉｗｉｆｒｕｉｔ ｂａｓｅｄ ｏｎ
ＱｕＥＣｈＥＲＳ － ＧＣ － ＭＳ / ＭＳ[ Ｊ] . Ｃｈｉｎａ Ｂｒｅｗｉｎｇꎬ ２０２２ꎬ ４１ (５):
２２３ － ２２８.

[１４] 陈华. ＱｕＥＣｈＥＲＳ 结合 ＧＣ － ＭＳ / ＭＳ 测定辛辣蔬菜中 １８ 种有机

磷农药[Ｊ] . 福建农业科技ꎬ２０２２ꎬ５３(１０):６６ － ７２.
Ｃｈｅｎ Ｈ. Ｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎ ｏｆ １８ ｋｉｎｄｓ ｏｆ ｏｒｇａｎｏｐｈｏｓｐｈｏｒｕｓ ｐｅｓｔｉｃｉｄｅｓ
ｉｎ ｐｕｎｇｅｎｔ ｖｅｇｅｔａｂｌｅｓ ｂｙ ＱｕＥＣｈＥＲＳ ｃｏｍｂｉｎｅｄ ｗｉｔｈ ＧＣ － ＭＳ / ＭＳ
[Ｊ] . Ｆｕｊｉａｎ Ａｇｒｉｃｕｌｔｕｒａｌ Ｓｃｉｅｎｃｅ ａｎｄ Ｔｅｃｈｎｏｌｏｇｙꎬ ２０２２ꎬ ５３(１０):
６６ － ７２.

[１５] 吴洁珊ꎬ倪清泉ꎬ徐日文ꎬ等. 高效液相色谱 － 串联质谱法测定

陈皮中 ７ 种新烟碱类农药残留[ Ｊ] . 食品安全质量检测学报ꎬ
２０２１ꎬ１２(１１):４６２２ － ４６２７.
Ｗｕ ＪＳꎬ Ｎｉ ＱＱꎬ Ｘｕ ＲＷꎬ ｅｔ ａｌ. Ｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎ ｏｆ ７ ｋｉｎｄｓ ｏｆ
ｎｅｏｎｉｃｏｔｉｎｏｉｄ ｐｅｓｔｉｃｉｄｅ ｒｅｓｉｄｕｅｓ ｉｎ ｐｅｒｉｃａｒｐｉｕｍ ｃｉｔｒｉ ｒｅｔｉｃｕｌａｔａｅ ｂｙ
ｈｉｇｈ ｐｅｒｆｏｒｍａｎｃｅ ｌｉｑｕｉｄ ｃｈｒｏｍａｔｏｇｒａｐｈｙ － ｔａｎｄｅｍ ｍａｓｓ
ｓｐｅｃｔｒｏｍｅｔｒｙ[ Ｊ] . Ｊｏｕｒｎａｌ ｏｆ Ｆｏｏｄ Ｓａｆｅｔｙ ＆ Ｑｕａｌｉｔｙꎬ ２０２１ꎬ １２
(１１): ４６２２ － ４６２７.

[１６] 陈慧斐ꎬ阳曦ꎬ刘玮ꎬ等. ＱｕＥＣｈＥＲＳ － 液相色谱 － 串联质谱法同

时测定枸杞干果中新烟碱类农药残留[ Ｊ] . 食品安全导刊ꎬ
２０２２ꎬ(２８):６２ － ６４.
Ｃｈｅｎ ＨＦꎬ Ｙａｎｇ Ｘꎬ Ｌｉｕ Ｗꎬ ｅｔ ａｌ. Ｓｉｍｕｌｔａｎｅｏｕｓ ｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎ ｏｆ
ｎｅｏｎｉｃｏｔｉｎｏｉｄ ｐｅｓｔｉｃｉｄｅ ｒｅｓｉｄｕｅｓ ｉｎ ｄｒｉｅｄ ｌｙｃｉｕｍ ｂｙ ＱｕＥＣｈＥＲＳ －
ｌｉｑｕｉｄ Ｃｈｒｏｍａｔｏｇｒａｐｈｙ － Ｔａｎｄｅｍ ｍａｓｓ ｓｐｅｃｔｒｏｍｅｔｒｙ [ Ｊ ] . Ｃｈｉｎａ
Ｆｏｏｄ Ｓａｆｅｔｙ Ｍａｇａｚｉｎｅꎬ ２０２２ꎬ (２８): ６２ － ６４.

[１７] Ｙａｎｇ ＢＸꎬ Ｍａ Ｗꎬ Ｗａｎｇ Ｓꎬ ｅｔ ａｌ. Ｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎ ｏｆ ｅｉｇｈｔ
ｎｅｏｎｉｃｏｔｉｎｏｉｄ ｉｎｓｅｃｔｉｃｉｄｅｓ ｉｎ Ｃｈｉｎｅｓｅ ｃａｂｂａｇｅ ｕｓｉｎｇ ａ ｍｏｄｉｆｉｅｄ
ＱｕＥＣｈＥＲＳ ｍｅｔｈｏｄ ｃｏｍｂｉｎｅｄ ｗｉｔｈ ｕｌｔｒａ ｐｅｒｆｏｒｍａｎｃｅ ｌｉｑｕｉｄ
ｃｈｒｏｍａｔｏｇｒａｐｈｙ － ｔａｎｄｅｍ ｍａｓｓ ｓｐｅｃｔｒｏｍｅｔｒｙ[ Ｊ] . Ｆｏｏｄ Ｃｈｅｍｉｓｔｒｙꎬ
２０２２ꎬ ３８７: １３２９３５.

[１８] Ｙａｎｇ ＢＸꎬ Ｗａｎｇ Ｓꎬ Ｍａ Ｗꎬ ｅｔ ａｌ. Ｓｉｍｕｌｔａｎｅｏｕｓ ｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎ ｏｆ
ｎｅｏｎｉｃｏｔｉｎｏｉｄ ａｎｄ ｃａｒｂａｍａｔｅ ｐｅｓｔｉｃｉｄｅｓ ｉｎ Ｆｒｅｅｚｅ － Ｄｒｉｅｄ ｃａｂｂａｇｅ
ｂｙ ｍｏｄｉｆｉｅｄ ＱｕＥＣｈＥＲＳ ａｎｄ Ｕｌｔｒａ － Ｐｅｒｆｏｒｍａｎｃｅ ｌｉｑｕｉｄ
Ｃｈｒｏｍａｔｏｇｒａｐｈｙ － Ｔａｎｄｅｍ ｍａｓｓ ｓｐｅｃｔｒｏｍｅｔｒｙ[ Ｊ] . ＦＯＯＤＳꎬ ２０２３ꎬ
１２(４): ６９９.

收稿日期:２０２３￣０３￣２０

􀅰７２７􀅰　 现代预防医学 ２０２４ 年第 ５１ 卷第 ４ 期　 Ｍｏｄｅｒｎ Ｐｒｅｖｅｎｔｉｖｅ Ｍｅｄｉｃｉｎｅꎬ ２０２４ꎬ Ｖｏｌ. ５１ꎬ ＮＯ. ４


