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摘要：目的　探索制定符合中药使用特点的白术中农药最大残留限量标准。方法　样品经ＱｕＥＣｈＥＲＳ法处理，采用气相色谱
串联质谱联用（ＧＣＭＳ／ＭＳ）和液相色谱串联质谱联用（ＬＣＭＳ／ＭＳ）结合的方法对白术中９９种农药指标进行筛查测定，同时
对方法的灵敏度、回收率、重现性、精密度进行验证；采用符合中药特点的风险评估模式及转化原则，确定白术农药限量标准

的指标及限度。结果　建立的白术中９９种农药测定法符合方法学要求；５３批白术样品中共检出农药１２种，分别为：戊唑醇、
苯醚甲环唑、氰戊菊酯和Ｓ氰戊菊酯、吡唑醚菌酯、噻呋酰胺、烯酰吗啉、二嗪磷、双炔酰菌胺、精甲霜灵、丙环唑、氟虫腈、甲拌
磷；按照ＧＢ２７６３转化指导原则将白术中二嗪磷限量标准转化为药品标准。结论　本研究有助于了解白术农药残留现状，可
为其他中药品种农药残留限量标准的制定提供思路。
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　　白术为菊科植物白术（Ａｔｒａｃｔｙｌｏｄｅｓｍａｃｒｏｃｅｐｈａｌａ
Ｋｏｉｄｚ．）的干燥根茎，能健脾益气、燥湿利水、止汗、
安胎，用于脾虚食少、腹胀泄泻、痰饮眩悸、水肿、自

汗、胎动不安［１］。白术为常见大宗中药，始载于《神

农本草经》，在我国拥有悠久使用历史，既可作为中

药材按药品管理，也可作为食品管理［２３］。白术野生

资源匮乏，市场上流通的主要为人工栽培生产，常见

根腐病、白绢病、铁叶病、立枯病、白术长管蚜、小地

老虎等病虫害［４］。白术种植中可选农药品种少、白

术农药残留限量标准缺乏是白术农药管理的突出问
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题［５７］。查询中国农药信息网农药登记数据中心，结

果显示：截至２０２４年６月，已登记的白术农药主要
为杀菌剂、杀虫剂、植物生长调节剂，如丙环唑、井冈

霉素、二嗪磷、恶霉灵、精甲霜灵、嘧啶核苷类抗生

素、氟啶胺、异菌脲、噻虫胺、高效氯氟氰菊酯、枯草

芽孢杆菌、棉隆、氯化胆碱、噻虫胺等。农药残留标

准控制方面，《ＧＢ２７６３食品安全国家标准食品中农
药最大残留限量》（以下简称 ＧＢ２７６３）中制定了白
术中井冈霉素和二嗪磷的最大残留限量值（ｍａｘｉ
ｍｕｍｒｅｓｉｄｕｅｌｉｍｉｔ，ＭＲＬ）［８］，《中国药典》２０２０年版
四部通则“０２１２药材和饮片检定”下对植物类药材
及饮片中的禁用农药３３种，部分已登记农药在药材
中并未建立质控标准。

本研究基于现行已登记使用的农药、ＧＢ２７６３
和《中国药典》２０２０年版农药指标，通过确定白术中
检测的农药指标，建立农药指标的气相色谱串联质
谱联用（ＧＣＭＳ／ＭＳ）和液相色谱串联质谱联用
（ＬＣＭＳ／ＭＳ）检测方法，多批次样品筛查以及风险
评估等步骤，初步拟定针对白术农药限量标准及配

套检测方法。通过研究，为 ＧＢ２７６３标准与中药标
准的转化提供思路，同时对白术上农药残留评估及

登记研究工作，促进白术从种植到流通监管衔接有

重要意义。

１　农药指标的确定
１１　白术登记农药

已登记产品涉及１３种农药成分，其中嘧啶核苷
类抗生素为含多种化合物，枯草芽孢杆菌属于豁免

制定食品中最大残留限量标准的农药，氯化胆碱属

于植物生长调节剂不列入检测指标。

１２　常用农药指标的确定
ＧＢ２７６３是食品中农药 ＭＲＬ的强制性国家标

准，其中涉及药食同源的药用植物１８种，依据课题
组前期提出的“ＧＢ２７６３中药品种限量标准转化原
则”中涉及指标共４０余种［９１０］，其中白术的农药指

标２个，根据农药理化性质，最终确定对４４种农药
进行筛查和监测。

１３　禁用农药的确定
《中国药典》２０２０年版在通则０２１２中对植物类

药材及饮片中的３３种禁用农药作出了一致性限度
规定，涉及农药成分５５个。

２　材料与试药
ＴＱ８０４０气相色谱串联三重串联四极杆质谱仪

（日本岛津公司）；ＷＡＴＥＲＳＸＥＶＯＴＱＳ超高效液相
色谱串联三重串联四极杆质谱仪（美国 ＷＡＴＥＲＳ
公司）；ＩＫＡＫＳ２６０ＣＴＲＬ型振荡器、ＩＫＡＭＳ３ｄｉｇｉｔ
ａｌ型涡旋器（德国 ＩＫＡ公司）；ＴｈｅｒｍｏｍｙＳＰＩＮ１２型
离心机（美国赛默飞公司）；ＭｉｌｌｉｐｏｒｅＱ纯水系统。
５５个禁用农药对照品溶液（中国食品药品检

定研究院）；３５种农药混标溶液、７种杀虫剂和杀
菌剂混标溶液、除虫菊素Ⅰ、除虫菊素Ⅱ、四聚乙
醛、恶霉灵、异菌脲、噻虫胺、棉隆（天津阿尔塔科

技有限公司）；ＱｕＥＣｈＥＲＳ盐包（无水硫酸镁 ６ｇ、
无水乙酸钠１５ｇ）和 ＱｕＥＣｈＥＲＳ净化包（无水硫
酸镁９００ｍｇ、Ｎ丙基乙二胺３００ｍｇ、十八烷基硅烷
键合硅胶３００ｍｇ、硅胶３００ｍｇ、石墨化炭黑４５ｍｇ）
（纳谱分析技术有限公司）；甲醇、乙腈、甲酸为质

谱级色谱纯；甲酸铵为质谱级；水为超纯水；冰乙

酸为分析纯。

收集产地为安徽、河北、浙江、四川等，白术药材

５３批，所收样品均经广东省药品检验所主任药师刘
潇潇鉴定为菊科植物白术（Ａｔｒａｃｔｙｌｏｄｅｓｍａｃｒｏｃｅｐｈａｌａ
Ｋｏｉｄｚ．）的干燥根茎。

３　方　法
３１　ＧＣＭＳ／ＭＳ分析条件

弹性石英毛细管柱ＡｇｉｌｅｎｔＤＢ５ＭＳ（０２５ｍｍ×
３０ｍ，０２５μｍ）；进样口温度２４０℃，不分流进样，
载气为高纯氦气（Ｈｅ），进样口为恒压模式，柱前压
力为 １４６ｋＰａ。程序升温：初始温度 ７０℃，保持
２ｍｉｎ，先以 ２５℃·ｍｉｎ－１升温至 １５０℃，再以
３℃·ｍｉｎ－１升温至２００℃，最后以８℃·ｍｉｎ－１升
温至２８０℃，保持１０ｍｉｎ。以三重四极杆串联质谱
仪检测；离子源为电子轰击源（ＥＩ），离子源温度
２５０℃。碰撞气为氮气。质谱传输接口温度２８０℃。
质谱监测模式为多反应监测（ＭＲＭ），各化合物参考
保留时间（ｔＲ）、监测离子对、碰撞电压（ＣＥ）见表１。
３２　ＬＣＭＳ／ＭＳ分析条件

ＡｇｌｉｅｎｔＳＢＣ１８色谱柱（３ｍｍ×１５ｃｍ，２７μｍ）；
以体积分数００５％甲酸溶液（含１０ｍｍｏｌ·Ｌ－１甲酸
铵）为流动相 Ａ，以体积分数００５％甲酸的甲醇溶
液（含１０ｍｍｏｌ·Ｌ－１甲酸铵）为流动相Ｂ，梯度洗脱
见表２；柱温为３５℃，流速为０４ｍＬ·ｍｉｎ－１。三重
四极杆串联质谱仪检测；离子源为电喷雾（ＥＳＩ）离
子源，选择正离子／负离子切换扫描模式。监测模式
为ＭＲＭ，各化合物保留时间、监测离子对、ＣＥ参考
值见表３。

·９３６·
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表１　白术中农药残留相关对照品的气相色谱串联质谱联用（ＧＣＭＳ／ＭＳ）法检测参数
Ｔａｂ１　ＤｅｔｅｃｔｉｏｎｐａｒａｍｅｔｅｒｓｏｆｐｅｓｔｉｃｉｄｅｒｅｓｉｄｕｅｒｅｌａｔｅｄｒｅｆｅｒｅｎｃｅｉｎＡｔｒａｃｔｙｌｏｄｉｓＭａｃｒｏｃｅｐｈａｌａｅＲｈｉｚｏｍａｂｙＧＣＭＳ／ＭＳ

Ｎｏ Ｃｏｍｐｏｕｎｄ　 ｔＲ／ｍｉｎ Ｍｏｎｉｔｏｒｅｄｉｏｎｐａｉｒｓ　 ＣＥ／Ｖ Ｎｏ Ｃｏｍｐｏｕｎｄ　　 ｔＲ／ｍｉｎ Ｍｏｎｉｔｏｒｅｄｉｏｎｐａｉｒｓ　 ＣＥ／Ｖ

１ Ｍｅｔａｌｄｅｈｙｄｅ ３４，３６ ８９００＞４５１０ １６ ２６ ｏ，ｐ′ＤＤＴ ２２４ ２３５００＞１６５００ １６

８９００＞４３００ １２ ２３５００＞１９９００ １０

２ Ｅｔｈｏｐｒｏｐｈｏｓ ８９ ２００００＞１５８００ １２ ２７ ｐ，ｐ′ＤＤＥ ２２５ ２４６００＞１７６００ ２２

２００００＞１１４００ ２１ ２４６００＞２２０００ １３

３ Ｃｈｌｏｒｄｉｍｅｆｏｒｍ ９２ １５２００＞１１７００ １５ ２８ Ｆｅｎａｍｉｐｈｏｓ ２２６ ３０３１０＞１９５１０ ２２

１９６００＞１８１００ １８ ３０３１０＞１５４１０ １４

４ Ｓｕｌｆｏｔｅｐ ９８ ３２２００＞２０２００ ２２ ２９ Ｄｉｅｌｄｒｉｎ ２２８ ２７６９０＞２４１００ １２

３２２００＞１７４００ ２５ ２７６９０＞１７２００ １１

５ Ｐｈｏｒａｔｅ １０９ ２６０００＞７５００ １３ ３０ Ｆｌｕｓｉｌａｚｏｌ ２２９ ２３３１０＞１６５１０ １４

２３０８０＞１７５００ １１ ２３３１０＞１５２１０ １４

６ ＢＨＣ １１１，１２２，１２４，１３５ ２１８９０＞１８２９０ ２４ ３１ Ｐｈｏｓｆｏｌａｎｍｅｔｈｙｌ ２３１ ２２７００＞９２００ １８

２１８９０＞１１１００ ２２ ２２７００＞１６８００ ２５

７ Ｔｅｒｂｕｆｏｓ １１６ ２３１００＞１７４９０ １５ ３２ Ｋｒｅｓｏｘｉｍｍｅｔｈｙｌ ２３２ ２０６１０＞１１６１０ ６

２３１００＞２０３００ ２４ ２０６１０＞１３１１０ １４

８ Ｐｙｒｉｍｅｔｈａｎｉ １１６ １９８１０＞１８３１０ １４ ３３ ｐ，ｐ′ＤＤＤ ２３８ ２３５００＞１６５００ １５

１９８１０＞１１８１０ １８ ２３５００＞１９９００ １６

９ Ｍｏｎｏｃｒｏｔｏｐｈｏｓ １２４ １２７１０＞１０９００ １５ ３４ Ｆｉｐｒｏｎｉｌｓｕｌｆｏｎｅ ２３８ ３８２９５＞２５５００ ２２

１２７１０＞９５００ ２０ ３８２９５＞２１３００ ６

１０ Ｃｈｌｏｒｏｔｈａｌｏｎｉ １２７ ２６５９０＞２３０８０ １４ ３５ βＥｎｄｏｓｕｌｆａｎ ２４２ ３３８９０＞１６０００ ２５

２６５９０＞１６８００ ２２ ２０６８０＞１７１８０ ２０

１１ Ｄｉａｚｉｎｏｎ １２７ ３０４１０＞１７９１０ １０ ３６ Ｎｉｔｒｏｆｅｎ ２４５ ２８２９０＞１６２００ １５

３０４１０＞１６２１０ ８ ２８２９０＞２０１００ １２

１２ Ｄｉｃｏｆｏｌ １４１，１５１ ２５０００＞１３９００ ２２ ３７ ｐ，ｐ′ＤＤＴ ２４９ ２３５００＞１６５００ １７

２５０００＞２１５００ ２３ ２３５００＞１９９００ ２５

１３ Ｐａｒａｔｈｉｏｎｍｅｔｈｙｌ １５３ ２６３００＞１０９００ １４ ３８ Ｄａｚｏｍｅｔ ２５ １６２１０＞８９１０ ８

２６３００＞７９００ １７ ８９１０＞４４００ １０

１４ Ｍｅｔａｌａｘｙｌ １５４ ２４９２０＞１９０１０ ８ ３９ Ｐｒｏｐｉｃｏｎａｚｏｌ ２５６，２５８ ２５９００＞６９００ １４

２４９２０＞１４６１０ ２２ ２５９００＞１７３００ ８

１５ Ｆｉｐｒｏｎｉｌ １６４ ３８７９５＞３３２９０ １７ ４０ Ｅｎｄｏｓｕｌｆａｎｓｕｌｆａｔｅ ２５８ ３８６８０＞２８８８０ １８

３８７９５＞２８０９０ １０ ２７２００＞２３７００ １６

１６ Ｃｈｌｏｒｐｙｒｉｆｏｓ １７０ ３１３９０＞２５７９０ １ ４１ Ｔｅｂｕｃｏｎａｚｏｌｅ ２６３ ２５０１０＞１２５１０ ２２

３１３９０＞２８５９０ ８ ２５０１０＞１５３１０ １２

１７ Ａｌｄｒｉｎ １７５ ２６２９０＞１９３００ ２３ ４２ Ｆｅｎｐｙｒｏｘｉｍａｔｅ ２６４，２６５ １３５１０＞１０７１０ １６

２６２９０＞２０３００ １２ １３５１０＞７７００ ２４

１８ Ｐａｒａｔｈｉｏｎ １８４ ２９１１０＞１０９００ １２ ４３ Ｃｏｕｍａｐｈｏｓ ２６５ ３６２００＞１０９００ ２１

２９１１０＞８１００ ２２ ３６２００＞２２５００ １５

１９ Ｉｓｏｃａｒｂｏｐｈｏｓ １８６ ２８９１０＞１３６００ １ ４４ Ｅｐｏｘｉｃｏｎａｚｏｌｅ ２６８ １９２００＞１３８００ １４

１３５７＞１０８００ ２５ １９２００＞１１１００ ２６

２０ Ｃｙｐｒｏｄｉｎｉ １８８ ２２４１０＞２０８１０ １６ ４５ Ｂｉｆｅｎｔｈｒｉｎ ２７６ １８１１０＞１６６１０ １２

２２４１０＞１９７１０ ２２ １８１１０＞１７９１０ ８

２１ Ｆｉｐｒｏｎｉｌｓｕｌｆｏｘｉｄｅ ２０４ ３５０９５＞２５５００ ２８ ４６ Ｃｙｈａｌｏｔｈｒｉｎ ２８９，２９２３ １９７００＞１４１００ ８

３５０９５＞２２７００ １６ １９７００＞１６１００ １２

２２ αＥｎｄｏｓｕｌｆａｎ ２０６ １９４９０＞１６０００ ４７ Ｐｙｒｉｄａｂｅｎ ３０５ １４７１０＞１１７１０ ２２

２７６８０＞２４２００ ９ １４７１０＞１３２１０ １４

２３ Ｆｉｐｒｏｎｉｌ ２０９ ３６６９０＞２１２９０ １１ ４８ Ｂｏｓｃａｌｉｄ ３１６ ３４２１０＞１４０１０ １４

３５０００＞２５４９０ １４ ３４２１０＞１１２１０ ２８

２４ Ｔｅｂｕｃｏｎａｚｏｌｅ ２１８ ２１４００＞１７２００ ２０ ４９ Ｃｙｐｅｒｍｅｔｈｒｉｎ ３１５，３１７，３１８，３１８ １８１１０＞１５２１０ ２２

２１４００＞１５９００ ２０ １８１１０＞１２７１０ ２２

２５ Ｆｌｕｄｉｏｘｏｎｉｌ ２２３ ２４８００＞１８２００ １４ ５０ Ｆｅｎｖａｌｅｒａｔｅ ３２８，３３２ ４１９１０＞２２５１０ ６

２４８００＞１２７００ ２０ ４１９１０＞１２５１０ １２

注：ＣＥ－碰撞能量。
ｎｏｔｅ：ＣＥ－ｃｏｌｌｉｓｉｏｎｅｎｅｒｇｙ．
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表２　白术中农药残留相关对照品的液相色谱串联质谱联
用（ＬＣＭＳ／ＭＳ）法检测流动相洗脱条件
Ｔａｂ２　Ｄｅｔｅｃｔｉｏｎｏｆｍｏｂｉｌｅｐｈａｓｅｇｒａｄｉｅｎｔｅｌｕｔｉｏｎｃｏｎｄｉｔｉｏｎｓｏｆ
ｐｅｓｔｉｃｉｄｅｒｅｓｉｄｕｅｒｅｌａｔｅｄｒｅｆｅｒｅｎｃｅｉｎＡｔｒａｃｔｙｌｏｄｉｓＭａｃｒｏｃｅｐｈａｌａｅ
ＲｈｉｚｏｍａｂｙＬＣＭＳ／ＭＳ

ｔ／ｍｉｎ ＭｏｂｉｌｅｐｈａｓｅＡ／％ ＭｏｂｉｌｅｐｈａｓｅＢ／％

０－１ ９５ ５

１－４ ９５→４０ ５→６０

４－８ ４０→３６ ６０→６４

８－８５ ３６→３２ ６４→６８

８５－９ ３２→２５ ６８→７５

９－１６ ２５→５ ７５→９５

１６－２０ ５ ９５

２０－２０１ ５→９５ ９５→５

２０１－２５ ９５ ５

３３　溶液的制备
３３１　混合对照品溶液的制备　精密称取除虫菊
素Ⅰ、除虫菊素Ⅱ、恶霉灵、异菌脲、噻虫胺和棉隆对
照品适量，加乙腈制成４μｇ·ｍＬ－１的储备溶液；精
密量取５５个禁用农药对照品溶液、３５种农药混标
溶液、７种杀虫剂和杀菌剂混标溶液、除虫菊素Ⅰ和
除虫菊素Ⅱ适量，加乙腈分别制成１μｇ·ｍＬ－１的溶
液对照品溶液，密封，于－２０℃冷藏保存。取不含
待测指标的白术样品６ｇ，同供试品溶液制备方法处
理成空白基质溶液。取空白基质溶液１ｍＬ，氮吹浓
缩至０４ｍＬ，精密加入对照品储备溶液 ５、１０、２０、
５０、１００、２００μＬ后用乙腈稀释定容至１ｍＬ，作为基
质混合对照溶液。

表３　白术中农药残留相关对照品的ＬＣＭＳ／ＭＳ法检测参数
Ｔａｂ３　ＤｅｔｅｃｔｉｏｎｐａｒａｍｅｔｅｒｓｏｆｐｅｓｔｉｃｉｄｅｒｅｓｉｄｕｅｒｅｌａｔｅｄｒｅｆｅｒｅｎｃｅｉｎＡｔｒａｃｔｙｌｏｄｉｓＭａｃｒｏｃｅｐｈａｌａｅＲｈｉｚｏｍａｂｙＬＣＭＳ／ＭＳ

Ｎｏ Ｃｏｍｐｏｕｎｄ　 ｔＲ／ｍｉｎ Ｍｏｎｉｔｏｒｅｄｉｏｎｐａｉｒｓ　 ＣＥ／Ｖ Ｎｏ Ｃｏｍｐｏｕｎｄ　　 ｔＲ／ｍｉｎ Ｍｏｎｉｔｏｒｅｄｉｏｎｐａｉｒｓ　 ＣＥ／Ｖ

１ Ｐｒｏｐａｍｏｃａｒｂ ５２ １８９１＞１０２０ １７ ３８ Ａｂａｍｅｃｔｉｎ １８１ ８９０６＞３０５２ ３０

１８９１＞１４４０ １２ ８９０６＞５６７４ ２５

２ Ｃａｒｂｅｎｄａｚｉｍ ６３ １９２１＞１３２１ ２８ ３９ Ｆｌｕｄｉｏｘｏｎｉｌ １１４ ２４６９＞１２６０ ３０

１９２１＞１６０１ １８ ２４６９＞１６８９ ３５

３ Ｐｙｒｉｍｅｔｈａｎｉ １１２ ２０００＞８２０ ２４ ４０ Ｈｙｍｅｘａｚｏｌ ４２ １０００＞５４１ ８

２０００＞１０７０ ２４ １０００＞４４１ ９

４ Ｐｙｍｅｔｒｏｚｉｎｅ ５３ ２１８０＞７９０ ３０ ４１ Ｉｐｒｏｄｉｏｎｅ １２２ ３３０１＞２４４９ ２０

２１８０＞１０５０ ２０ ３３０１＞２４７０ ２１

５ Ａｃｅｔａｍｉｐｒｉｄ ６３ ２２３０＞５６１ １５ ４２ Ｃｌｏｔｈｉａｎｉｄｉｎ ５５ ２５００＞１６９１ １７

２２３０＞１２６０ ２０ ２５００＞１３２０ ２１

６ Ｃｙｐｒｏｄｉｎｉ １３３ ２２６０＞９３０ ３３ ４３ Ｍｅｔｈａｍｉｄｏｐｈｏｓ ４１ １４２１＞９３９ １６

２２６０＞１０８０ ２５ １４２１＞１２５０ ２１

７ Ｉｍｉｄａｃｌｏｐｒｉｄ ６１ ２５６１＞１７５１ ２０ ４４ Ｃｈｌｏｒｄｉｍｅｆｏｒｍ ５９ １９７１＞４６１ ２０

２５６１＞２０９１ １５ １９７１＞１１７１ ２２

８ Ｍｅｔａｌａｘｙｌ ９５ ２８０１＞１９２１ １７ ４５ Ａｌｄｉｃａｒｂｓｕｌｆｏｘｉｄｅ ５０ ２０７２＞１３２１ １３

２８０１＞２２０１ １３ ２０７２＞８９２ １６

９ Ｔｒｉｄｅｍｏｒｐｈ １３９ ２９８２＞１３０１ ２５ ４６ Ａｌｄｉｃａｒｂ ７０ ２１３１＞８９１ １７

２９８２＞１１６３ ２５ ２１３１＞１１６２ ２４

１０ Ｄｉａｚｉｎｏｎ １３５ ３０５１＞９６９ ３５ ４７ Ｃａｒｂｏｆｕｒａｎ ７７ ２２２１＞１６５１ ２７

３０５１＞１６９０ ２２ ２２２１＞１２３１ １３

１１ Ｔｅｂｕｃｏｎａｚｏｌｅ １３４ ３０８０＞１２５０ ２２ ４８ Ａｌｄｉｃａｒｂｓｕｌｆｏｎｅ ５２ ２２３１＞８６２ １８

３０８０＞７０１ ４０ ２２３１＞２２３１ １５

１２ Ｈｅｘａｃｏｎａｚｏｌｅ １３９ ３１４０＞７０１ ２２ ４９ Ｍｏｎｏｃｒｏｔｏｐｈｏｓ ５７ ２２４１＞１２７１ ２２

３１４０＞１５９０ ２８ ２２４１＞１９３１ ２０

１３ Ｋｒｅｓｏｘｉｍｍｅｔｈｙｌ １３１ ３１４１＞２０６０ １２ ５０ Ｃａｒｂｏｆｕｒａｎ３ｈｙｄｒｏｘｙ ６２ ２３８２＞１８１１ １３

３１４１＞１１６０ ７ ２３８２＞１８３３ １８
１４ Ｆｌｕｓｉｌａｚｏｌ １２８ ３１６０＞２４７０ ２８ ５１ Ｅｔｈｏｐｒｏｐｈｏｓ １２３ ２４３２＞１３１１ ２２

３１６０＞１６５０ １８ ２４３２＞９７０ ３０
１５ ＰｙｒｅｔｈｒｉｎｓⅠ １６７ ３２８９＞１６１２ １５ ５２ Ｆｏｎｏｆｏｓ １３３ ２４７１＞１０９１ ２６

３２８９＞１４３０ １０ ２４７１＞１３７１ １７
１６ ＰｙｒｅｔｈｒｉｎｓⅡ １４３ ３２８９＞１６１２ １５ ５３ Ｐｈｏｓｆｏｌａｎ ６８ ２５６１＞１４００ ２５

３２８９＞１４３０ １０ ２５６１＞１６８０ ２５
１７ Ｅｐｏｘｉｃｏｎａｚｏｌｅ １２５ ３２９９＞１２１１ ２０ ５４ Ｄｅｍｅｔｏｎ １０６ ２５９１＞８９０ １４

３２９９＞１４１０ １５ ２５９１＞６１０ ３０
１８ Ｐｒｏｐｉｃｏｎａｚｏｌ １３５ ３４２０＞１５９０ ２２ ５５ Ｐｈｏｒａｔｅ １３８ ２６１０＞７５０ ２０

３４２０＞６９０ ３４ ２６１０＞４７０ ３０
１９ Ｂｏｓｃａｌｉｄ １１４ ３４２９＞３０７０ ２０ ５６ Ｐｏｓｆｏｌａｎｍｅｔｈｙｌ １７２ ２２８０＞１６８０ ２３

３４２９＞１３９９ ２０ ２２８０＞１０９０ ２５
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续表３（ｃｏｎｔｉｎｕｅｄ）

Ｎｏ Ｃｏｍｐｏｕｎｄ　 ｔＲ／ｍｉｎ Ｍｏｎｉｔｏｒｅｄｉｏｎｐａｉｒｓ　 ＣＥ／Ｖ Ｎｏ Ｃｏｍｐｏｕｎｄ　　 ｔＲ／ｍｉｎ Ｍｏｎｉｔｏｒｅｄｉｏｎｐａｉｒｓ　 ＣＥ／Ｖ

２０ Ｃｈｌｏｒｐｙｒｉｆｏｓ １６１ ３４９５＞９７０ ２５ ５７ Ｃａｄｕｓａｆｏｓ １４２ ２７１０＞１３１０ ２２
３４９５＞１９８０ ２５ ２７１０＞９７０ ２０

２１ Ｔｅｂｕｆｅｎｏｚｉｄｅ １２８ ３５３１＞２９７１ ２０ ５８ Ｐｈｏｒａｔｅｓｕｌｆｏｘｉｄｅ ８７ ２７７０＞１７１０ １５
３５３１＞１３３０ ８ ２７７０＞１９９０ ２０

２２ Ｐｙｒｉｄａｂｅｎ １７５ ３６５１＞３０９１ ２４ ５９ Ｉｓｏｃａｒｂｏｐｈｏｓ ９５ ３１２０＞２７００ １８
３６５１＞１４７１ １２ ３１２０＞２３６０ ２２

２３ Ｐｒｏｐａｒｇｉｔｅ １６５ ３６８０＞１７５０ ３０ ６０ Ｐｈｏｒａｔｅｓｕｌｆｏｎｅ ８９ ２９３０＞２４７０ １５
３６８０＞２３１１ ２０ ２９３０＞１１５０ ２２

２４ Ｆｌｕｍｏｒｐｈ １６３ ３７２０＞２６８０ ２０ ６１ Ｐｈｏｓｐｈａｍｉｄｏｎ ７１ ３０００＞１７４０ ２４
３７２０＞１６５１ ２０ ３０００＞１２７０ ２４

２５ Ｓｐｉｒｏｔｅｔｒａｍａｔ １２２ ３７４１＞１７２２ ３０ ６２ Ｆｅｎａｍｉｐｈｏｓ １２７ ３０４０＞２１７０ ２７
３７４１＞３３０１ １５ ３０４０＞２０２０ ２４

２６ Ｐｒｏｃｈｌｏｒａｚ １３９ ３７６０＞７０１ ３４ ６３ Ｔｅｒｂｕｆｏｓｓｕｌｆｏｘｉｄｅ １０７ ３０５０＞１８６９ ２５
３７６０＞３０７１ １６ ３０５０＞９７０ ２５

２７ Ｐｙｒａｃｌｏｓｔｒｏｂｉｎ １３７ ３８８１＞１９３９ ２５ ６４ Ｉｓａｚａｆｏｓ １１８ ３１４０＞１６１９ ２５
３８８１＞１６３ １２ ３１４０＞１２００ １８

２８ Ｄｉｍｅｔｈｏｍｏｒｐｈ １１６ ３８８１＞３００９ ３０ ６５ Ｆｅｎａｍｉｐｈｏｓｓｕｌｆｏｘｉｄｅ ７５ ３２００＞２３３２ ２８
３８８１＞１６５３ ２０ ３２００＞１７１３ ２８

２９ Ｄｉｆｅｎｏｃｏｎａｚｏｌｅ １４３ ４０６１＞２５１１ ６０ ６６ Ｔｅｒｂｕｆｏｓｓｕｌｆｏｎｅ １７８ ３２１０＞１７１２ ２６
４０６１＞１１１１ ２５ ３２１０＞９７２ ２８

３０ Ｍａｎｄｉｐｒｏｐａｍｉｄ １１４ ４１２３＞３５６２ １６ ６７ Ｓｕｌｆｏｔｅｐ １３０ ３２３０＞９７０ １８
４１２３＞３２８２ １０ ３２３０＞１１５０ ２０

３１ Ｐｙｒａｏｘｙｓｔｒｏｂｉｎ １３７ ４１３１＞２０５０ ８ ６８ Ｉｓｏｆｅｎｐｈｏｓｍｅｔｈｙｌ １２９ ３３２３＞２７３１ １５
４１３１＞１７２９ １５ ３３２３＞２３１１ １５

３２ Ｆｅｎｐｙｒｏｘｉｍａｔｅ １６８ ４２２２＞３６６１ ３２ ６９ Ｆｅｎａｍｉｐｈｏｓｓｕｌｆｏｎｅ ７７ ３３６０＞２６６０ ２５
４２２２＞１３８１ １５ ３３６０＞１８８０ ２５

３３ Ｆｌｕａｚｉｎａｍ １９３ ４６６１＞３２９１ １５ ７０ Ｃｈｌｏｒｓｕｌｆｕｒｏｎ ７５ ３５８０＞１４１０ ２７
４６６１＞１７５０ １５ ３５８０＞１６７０ ２７

３４ Ｖａｌｉｄａｍｙｃｉｎ １７ ４９８１＞１７８０ ３０ ７１ Ｃｏｕｍａｐｈｏｓ １３４ ３６３０＞２２７０ ２５
４９８１＞１４２０ ３０ ３６３０＞３０７０ ２５

３５ Ｔｈｉｆｌｕｚａｍｉｄｅ １２５ ５２８６＞１４７７ ３５ ７２ Ｍｅｔｓｕｌｆｕｒｏｎｍｅｔｈｙｌ ７２ ３８２０＞１６７０ ２２
５２８６＞５０８６ ２５ ３８２０＞１９９０ ２２

３６ Ｓｐｉｎｅｔｏｒａｍ １４９ ７４９０＞９８０ ３０ ７３ Ｅｔｈａｍｅｔｓｕｌｆｕｒｏｎｍｅｔｈｙｌ ８２ ４１１０＞１９６０ １５

７４９０＞１４１１ ３０ ４１１０＞１６８０ １５

３７
Ｅｍａｍｅｃｔｉｎｂｅｎｚｏ

ａｔｅ
１６０ ８８６６＞１５７７ ４０

８８６６＞３０２１ ３５

３３２　供试品溶液的制备　取供试品，粉碎成粉
末（过３号筛），取约３ｇ，精密称定，置５０ｍＬ聚苯
乙烯具塞离心管中，加入体积分数１％冰乙酸溶液
１５ｍＬ，涡旋使药粉充分浸润，放置３０ｍｉｎ，精密加入
乙腈１５ｍＬ，涡旋使混匀，置振荡器上剧烈振荡（每
分钟５００次）５ｍｉｎ，加入 ＱｕＥＣｈＥＲＳ盐包，立即摇
散，再置振荡器上剧烈振荡（每分钟５００次）３ｍｉｎ，
于冰浴中冷却１０ｍｉｎ，离心（４０００ｒ·ｍｉｎ－１）５ｍｉｎ，
取上清液９ｍＬ，置 ＱｕＥＣｈＥＲＳ净化包，涡旋使充分
混匀，再置振荡器上剧烈振荡（每分钟５００次）５ｍｉｎ
使净化完全，离心（４０００ｒ·ｍｉｎ－１）５ｍｉｎ，分别精密
吸取上清液１ｍＬ，即得。

４　方法学考察
４１　线性方程及定量限检出限

各农药化合物在各自的线性范围内具有良

好的线性，各农药相关系数均大于０９９５，以线性

最低点作为定量限，各化合物均能满足农药残留

分析要求。

４２　回收率及重复性试验
在空白样品中分别添加低、中、高（分别加入混

合对照品工作液０３、０７５、１５ｍＬ）３个水平的加标
回收样品，每个水平３个平行实验，９９个指标的加
标回收率范围为６２９％ ～１２２９％，相对标准偏差
为０７％～１０８％（表４）。
４３　前处理方法的比较

不同前处理方式的农残结果存在一定差异，

提取溶剂适量加水，甲拌磷、克百威、甲基异硫磷

等农药残留的测试结果大都偏高［１３］，本实验样品

白术均为干品，采用乙腈提取难以渗透到植物组

织内部，为提高提取效率，选取 ＱｕＥＣｈｅｒｓ法提取。
为克服基质影响，净化包材料包括无水硫酸镁、Ｎ
丙基乙二胺、十八烷基硅烷键合硅胶、硅胶３００、石
墨化炭黑。
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表４　白术中９９种农药线性范围、ｒ、重复性、加标回收、精密性测定结果
Ｔａｂｌ４　Ｔｈｅｒｅｓｕｌｔｓｏｆｌｉｎｅａｒｉｔｙｒａｎｇｅ，ｒ，ｒｅｐｅａｔａｂｉｌｉｔｙ，ｓｐｉｋｅｒｅｃｏｖｅｒｙａｎｄｐｒｅｃｉｓｉｏｎｏｆ９９ｐｅｓｔｉｃｉｄｅｓｉｎＡｔｒａｃｔｙｌｏｄｉｓＭａｃｒｏｃｅｐｈａｌａｅＲｈｉｚｏｍａ

Ｎｏ
Ｐｅｓｔｉｃｉｄｅ　　

ｉｎｄｉｃａｔｏｒｓ　　

Ｌｉｎｅａｒ　　

ｅｑｕａｔｉｏｎ　　
ｒ

Ｌｉｎｅａｒｉｔｙｒａｎｇｅ

／ｎｇ·ｍＬ－１
Ａｖｅｒａｇｅ

ｒｅｃｏｖｅｒｙ／％

ＲＳＤ／％

Ｒｅｐｅａｔａｂｉｌｉｔｙ Ｐｒｅｃｉｓｉｏｎ

１ Ｍｅｔａｌｄｅｈｙｄｅ ｙ＝６０８７ｘ－９５９３ ０９９９４ １－４００ １０１０ ７６ ６６

２ Ｐｈｏｒａｔｅ ｙ＝１２１６１ｘ＋５５６６ ０９９９６ １－１００ １０９７ ６６ ５７

３ ＢＨＣ ｙ＝９３５１４ｘ－３０４０ ０９９９５ ０４－４０ ７７７ ６４ ４５

４ Ｔｅｒｂｕｆｏｓ ｙ＝４３２８ｘ＋５２５９ ０９９９９ ０４－４０ ９９９ ６６ ５６

５ Ｃｈｌｏｒｏｔｈａｌｏｎｉ ｙ＝２７０３ｘ－５４８７８ ０９９８６ １０－４００ １０６８ ９０ ６６

６ Ｄｉｃｏｆｏｌ ｙ＝１２６７２ｘ＋１６４４６ ０９９９８ １－５０ １０２３ ７６ ５０

７ Ｐａｒａｔｈｉｏｎｍｅｔｈｙｌ ｙ＝２１０７３ｘ－９６０４ ０９９９６ ４－４０ １００６ ５１ ２３

８ Ｆｉｐｒｏｎｉｌ ｙ＝３８４０ｘ＋１０２１６ ０９９９５ １－１００ ９６９ ６４ ８０

９ Ｃｈｌｏｒｐｙｒｉｆｏｓ ｙ＝６２３１ｘ－３４０９１ ０９９８４ １－４００ １００９ ５７ ２７

１０ Ａｌｄｒｉｎ ｙ＝５０３７ｘ＋１７６０１ ０９９９７ １－１００ １００５ ４７ ５９

１１ Ｐａｒａｔｈｉｏｎ ｙ＝１９３２１ｘ＋６７８５ ０９９９８ １－５０ １００８ ４３ ２１

１２ Ｆｉｐｒｏｎｉｌｓｕｌｆｏｘｉｄｅ ｙ＝６５４５ｘ＋６３５２ ０９９９５ ４－４００ ９６９ ３６ ３０

１３ αＥｎｄｏｓｕｌｆａｎ ｙ＝３３０２ｘ－３０７５６ ０９９９６ ４－４００ ９９６ ６４ １０８

１４ Ｆｉｐｒｏｎｉｌ ｙ＝２４４７８ｘ＋１１１９２ ０９９８９ ４－４００ ９４４ ５４ ５４

１５ ｏ，ｐ′ＤＤＴ ｙ＝６６７３ｘ－２２２９７ ０９９９９ １－１００ １０２０ ４０ ５７

１６ ｐ，ｐ′ＤＤＥ ｙ＝１８５５０ｘ＋２８０９５ ０９９９６ １－１００ ９７６ ６３ ２７

１７ Ｄｉｅｌｄｒｉｎ ｙ＝１１０７ｘ＋９３１８ ０９９９６ １－１００ ９８０ ２５ ３４

１８ Ｋｒｅｓｏｘｉｍｍｅｔｈｙｌ ｙ＝１０７８１ｘ＋３３７６ ０９９９８ １－１００ １００３ ６３ ５０

１９ Ｋｒｅｓｏｘｉｍ－ｍｅｔｈｙｌ ｙ＝４９２６ｘ－１８４０６ ０９９８７ １－２００ ９６８ ５９ ６４

２０ ｐ，ｐ′ＤＤＤ ｙ＝１６５８７ｘ－４９０９ ０９９９５ １－１００ ９７６ ２９ １９

２１ Ｆｉｐｒｏｎｉｌｓｕｌｆｏｎｅ ｙ＝３８６７ｘ＋２４１９ ０９９９８ １－１００ １０２４ ４４ ４１

２２ βＥｎｄｏｓｕｌｆａｎ ｙ＝３１１２ｘ＋２０００ ０９９９６ １－１００ ８９７ ５２ ９６

２３ Ｎｉｔｒｏｆｅｎ ｙ＝１８４１７ｘ－３４６６ ０９９９９ １－１００ ９４９ ２０ ２６

２４ ｐ，ｐ′ＤＤＴ ｙ＝８９８９２ｘ－３０１８０ ０９９９８ １－１００ １２２９ ６５ ３１

２５ Ｄａｚｏｍｅｔ ｙ＝５３８１ｘ－３１１０ ０９９８５ １０－２００ ９５６ ０８ ２０

２６ Ｅｎｄｏｓｕｌｆａｎｓｕｌｆａｔｅ ｙ＝５３９７ｘ－８０１７ ０９９９３ １－１００ ９４２ ６１ ７４

２７ Ｂｉｆｅｎｔｈｒｉｎ ｙ＝１２２１２４ｘ－６０００７１ ０９９８７ １－４００ ９２８ ７８ ２９

２８ Ｃｙｈａｌｏｔｈｒｉｎ ｙ＝４９３２ｘ－７３１０ ０９９８８ １－１００ ９９６ １９ ３４

２９ Ｃｙｐｅｒｍｅｔｈｒｉｎ ｙ＝３４１８ｘ－９５５５ ０９９８８ １－２００ １１６０ ７２ ５７

３０ Ｆｅｎｖａｌｅｒａｔｅ ｙ＝５３７ｘ－１４０４１ ０９９３８ １０－４００ ８７２ ６８ ４９

３１ Ｐｒｏｐａｍｏｃａｒｂ ｙ＝６８２２３１ｘ－１５４１４ ０９９５３ １－１００ ９６２ １１ １７

３２ Ｃａｒｂｅｎｄａｚｉｍ ｙ＝２６２４１３ｘ－６３９２４３ ０９９５９ １－１００ １０１９ ２８ ４７

３３ Ｐｙｒｉｍｅｔｈａｎｉｌ ｙ＝６５８４１８ｘ－１３２０３５ ０９９７３ １－１００ １０７０ ３０ ３１

３４ Ｐｙｍｅｔｒｏｚｉｎ ｙ＝７４９３２３ｘ＋３６４１８９ ０９９８１ １－１００ ９４２ ４１ ２８

３５ Ａｃｅｔａｍｉｐｒｉｄ ｙ＝４４４９７５ｘ＋７１２１９６ ０９９７９ １－１００ １００５ ４３ ７６

３６ Ｃｙｐｒｏｄｉｎｉｌ ｙ＝１０５５９４ｘ＋１０３８２５ ０９９６ １－１００ ９４８ ３８ ８５

３７ Ｉｍｉｄａｃｌｏｐｒｉｄ ｙ＝３４９２９ｘ＋５１７３６２ ０９９８６ １－１００ ９５３ ７６ ５８

３８ Ｍｅｔａｌａｘｙｌ ｙ＝８５５３０３ｘ－２７６０９７ ０９９７６ １－１００ ８４２ ６１ ７８

３９ Ｔｒｉｄｅｍｏｒｐｈ ｙ＝３０３１５２ｘ＋２４１５５３ ０９９１５ １－１００ １０１４ ７４ ５８

４０ Ｄｉａｚｉｎｏｎ ｙ＝７４７７６ｘ＋５７３００１ ０９９８１ １－１００ ９７０ ７８ ４７

４１ Ｔｅｂｕｃｏｎａｚｏｌｅ ｙ＝５８６５７１ｘ＋２７０９５７ ０９９７７ １－１００ ８９１ ７１ ７８

４２ Ｈｅｘａｃｏｎａｚｏｌｅ ｙ＝３５１７４８ｘ＋８６５０６５ ０９９８４ １－１００ ９９７ ６２ ７８

４３ Ｆｌｕｓｉｌａｚｏｌｅ ｙ＝７０７８０４ｘ＋２６４７１４ ０９９９２ １－１００ ８９７ ６６ ２９

４４ ＰｙｒｅｔｈｒｉｎⅠ ｙ＝１４９５５ｘ＋９０５３ ０９９９９ １－４０ １０７８ ３２ ４９

４５ ＰｙｒｅｔｈｒｉｎⅡ ｙ＝１５３１９ｘ－４６６２ ０９９７８ １－６０ ８５７ ５９ ３７

４６ Ｅｐｏｘｉｃｏｎａｚｏｌｅ ｙ＝９０９７５５ｘ＋２７７６６８ ０９９８８ １－１００ ９１４ ３３ ３９

４７ Ｐｒｏｐｉｃｏｎａｚｏｌｅ ｙ＝３９３２３５ｘ＋１７１６３３ ０９９８２ １－１００ ８６６ ４９ ３０

４８ Ｂｏｓｃａｌｉｄ ｙ＝４８４８６８ｘ＋４９９３１８ ０９９７８ １－１００ ７７８ ６５ ２８

４９ Ｔｅｂｕｆｅｎｏｚｉｄｅ ｙ＝４８８７４２ｘ＋５０６７４６ ０９９７９ １－１００ １１３７ ２９ ７７

５０ Ｐｙｒｉｄａｂｅｎ ｙ＝３３４０６９ｘ＋１４０２７４ ０９８９８ １－１００ ６９５ ４０ ２８

５１ Ｐｒｏｐａｒｇｉｔｅ ｙ＝１４１２９３ｘ＋６６０６６６ ０９９２２ １－１００ ９３４ ３４ ５０

５２ Ｆｌｕｍｏｒｐｈ ｙ＝１８８３２３ｘ－１０３１６８ ０９９９５ １－４００ ９８７ １８ ３３

５３ Ｓｐｉｒｏｔｅｔｒａｍａｔ ｙ＝６２４８８１ｘ－２４３２０１ ０９９８ １－１００ ９９０ ６２ ２７

５４ Ｐｒｏｃｈｌｏｒａｚ ｙ＝７４０２８６ｘ＋１３０９１１ ０９９７５ １－１００ ５４７ １１ ８０

·３４６·
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续表４（ｃｏｎｔｉｎｕｅｄ）

Ｎｏ
Ｐｅｓｔｉｃｉｄｅ　　　　

ｉｎｄｉｃａｔｏｒｓ　　　　

Ｌｉｎｅａｒ　　

ｅｑｕａｔｉｏｎ　　
ｒ

Ｌｉｎｅａｒｉｔｙｒａｎｇｅ

／ｎｇ·ｍＬ－１
Ａｖｅｒａｇｅ

ｒｅｃｏｖｅｒｙ／％

ＲＳＤ／％

Ｒｅｐｅａｔａｂｉｌｉｔｙ Ｐｒｅｃｉｓｉｏｎ

５５ Ｐｙｒａｃｌｏｓｔｒｏｂｉｎ ｙ＝６９１１１２ｘ＋１１２６２５ ０９９６５ １－１００ １０４２ ７７ ２２
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５　农药检出情况汇总及风险评估
５１　检出农药情况

按照建立的分析方法，对５３批白术药材进行农
药残留量的测定，检出结果见表５。从表５结果看
出，白术中禁用农药有２种检出，检出率较低，检出
量均低于《中国药典》２０２０年版规定的定量限；除禁
用农药外，其余检出１０种农药，仅有３种为登记农

药，戊唑醇、苯醚甲环唑、氰戊菊酯和 Ｓ氰戊菊酯、
吡唑醚菌酯、噻呋酰胺等未登记农药成分检出率高于

８０％，说明白术种植过程中存在不当使用农药情况，
白术农药登记工作有待完善；检出农药的慢性风险商

（ＨＱＣ）［９］均小于１，认为其慢性摄入风险可接受。
５２　检出农药的风险评估及标准转化

农药限度标准制定过程复杂耗时，专业性强，且
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成本高，《中国药典》２０２０年版规定可将我国食品安
全国家标准相关残留限量转化为药品标准［１１］，基于

此，本课题组前期提出“《ＧＢ２７６３食品安全国家标
准　食品中农药最大残留限量》中药品种限量标准
转化原则”。按照ＧＢ２７６３２０２１附录 Ａ分类，白术
属于药用植物类，包括干品和鲜品，通过梳理白术农

药残留限量标准共涉及２个农药指标，有 ＭＲＬ值４

个，其中井冈霉素为水溶性农药，与其他农药混合易

降解，需单独前处理，故暂不予以转化。按照拟定的

农药转化原则，最终建议将ＧＢ２７６３干品白术中农药
残留限量标准转化为白术药品标准，二嗪磷ＭＲＬｓ值
为０１ｍｇ·ｋｇ－１。二嗪磷采用 ＧＣＭＳ／ＭＳ和 ＬＣ
ＭＳ／ＭＳ均可测试，对精密性、重复性、加样回收率、检
测限等验证，两种检测手段均满足药典的要求。

表５　５３批白术样品农药测定结果
Ｔａｂ５　Ｐｅｓｔｉｃｉｄｅｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎｒｅｓｕｌｔｓｏｆ５３ｂａｔｃｈｅｓｏｆＡｔｒａｃｔｙｌｏｄｉｓＭａｃｒｏｃｅｐｈａｌａｅＲｈｉｚｏｍａｓａｍｐｌｅｓ

Ｎｏ Ｐｅｓｔｉｃｉｄｅｉｎｄｉｃａｔｏｒ　　 ＡＤＩ／ｍｇ·ｋｇ－１ｂｗ Ｄｅｔｅｃｔｉｏｎｒａｔｅ／％ Ｒｅｓｉｄｕａｌａｍｏｕｎｔ／ｍｇ·ｋｇ－１ Ｒｅｇｉｓｔｒａｔｉｏｎｓｔａｔｕｓ ＨＱｃ［１２］

１ Ｔｅｂｕｃｏｎａｚｏｌｅ ００３ １０００ ００６－０４ Ｕｎｒｅｇｉｓｔｅｒｅｄ ００２

２ Ｄｉｆｅｎｏｃｏｎａｚｏｌｅ ００１ １０００ ０００６－０１ Ｕｎｒｅｇｉｓｔｅｒｅｄ ００１

３ Ｆｅｎｖａｌｅｒａｔｅ ００２ ９５９ ００２－０６ Ｕｎｒｅｇｉｓｔｅｒｅｄ ００４

４ Ｐｙｒａｃｌｏｓｔｒｏｂｉｎ ００３ ８８７ ０００３－００９ Ｕｎｒｅｇｉｓｔｅｒｅｄ ０００４

５ Ｔｈｉｆｌｕｚａｍｉｄｅ ００１４ ８４９ ０００３－０２ Ｕｎｒｅｇｉｓｔｅｒｅｄ ００２

６ Ｄｉｍｅｔｈｏｍｏｒｐｈ ０２ ６９８ ０００１－００３ Ｕｎｒｅｇｉｓｔｅｒｅｄ ００００２

７ Ｄｉａｚｉｎｏｎ ０００５ ２６４ ０００１－０００２ Ｒｅｇｉｓｔｅｒｅｄ ００００６

８ Ｍａｎｄｉｐｒｏｐａｍｉｄ ０２ １８９ ０００１ Ｕｎｒｅｇｉｓｔｅｒｅｄ ０００００

９ Ｍｅｔａｌａｘｙｌ ００８ ８３ ０１－１２ Ｒｅｇｉｓｔｅｒｅｄ ００２

１０ Ｐｒｏｐｉｃｏｎａｚｏｌｅ ００７ ７５ ００３－００９ Ｒｅｇｉｓｔｅｒｅｄ ０００２

１１ Ｆｉｐｒｏｎｉｌ － ３８ ００１ Ｆｏｒｂｉｄｄｅｎ －

１２ Ｐｈｏｒａｔｅ － １９ ００１ Ｆｏｒｂｉｄｄｅｎ －

注：ＨＱｃ－慢性风险商。

Ｎｏｔｅ：ＨＱｃ－ｃｈｒｏｎｉｃｒｉｓｋｑｕｏｔｉｅｎｔ．

６　结　论
本研究采用ＧＣＭＳ／ＭＳ和ＬＣＭＳ／ＭＳ法对白术

中的９９种农药进行检测，通过方法学验证表明建立
的方法准确、灵敏，可应用于白术中农药测定。通过

对５３批白术样品进行分析发现，经慢性风险评估后
认为此１２种农药慢性摄入风险可接受。同时结合
ＧＢ２７６３白术（干）的残留限量标准及项目组前期拟
定的农药转化原则，最终制定白术药材及饮片中农药

最大残留限量值，即二嗪磷不得过０１ｍｇ·ｋｇ－１。
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