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　　摘要：建立了气相色谱－质谱法检测枸杞中２８种农药残留的分析方法。样品经乙腈提取，ｃａｒｂ／ＮＨ２固相萃取柱

净化，ＤＢ－１７ＭＳ（３０ｍ×０．２５ｍｍ×０．２５μｍ）色谱柱分离，选择离子监测模式（ＳＩＭ）检测，外标法定量。结果表明，２８
种农药在０．０１～５．００μｇ／ｍＬ范围内呈良好线性（ｒ２＞０．９９），方法检出限为０．００８～０．０８５μｇ／ｇ，定量限为０．０２７～
０．２８０μｇ／ｇ，加标回收率为７１．０％～１０６．０％，相对标准偏差为０．９６％～１２．３０％。该方法灵敏度高、定性定量准确，可
满足枸杞样品中农药多残留的检测要求。
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　　枸杞是我国传统的药食同源植物，具有补肾养肝、润肺明
目之功效，同时也是我国主要的出口创汇农产品，主要出口韩

国、日本、东南亚及欧美地区等。枸杞属于香甜细嫩的花果类

植物，在生长过程中，病虫害种类多、发生频率高，往往大量使

用多种农药进行防治，造成枸杞农药残留严重，致使枸杞食

用、药用安全性受到影响。目前，农药残留已成为当前影响我

国枸杞质量安全、出口创汇的主要因素［１］。我国目前仍未规

定枸杞中农药残留的限量标准。因此，探讨简单、快速、准确

的枸杞农药多残留分析方法对控制枸杞农药残留污染、促进

枸杞产业健康发展具有重要意义。目前，关于枸杞中农药残

留分析方法的研究报道较少，主要有液相色谱法［２－３］、液相色

谱－串联质谱法［４－５］、气相色谱法［６－７］、气相色谱 －质谱
法［８－１０］等；但以上方法均是针对每一类药物进行检测，目前

枸杞中使用的农药多达几十种，无法满足农药多残留分析要

求。本试验以枸杞生长过程中常用的农药为研究对象，采用

气相色谱－质谱法（ＧＣ－ＭＳ）结合固相萃取技术，建立简单、
准确、可靠的枸杞中２８种农药多残留分析方法，该方法前处
理简单、快速、净化效果好、定性准确、灵敏度高、回收率稳定，

各项检测指标均能满足目前我国农药残留监测要求。

１　材料与方法

１．１　材料与试剂
ｃａｒｂ／ＮＨ２固相萃取柱（５００ｍｇ／５００ｍｇ／６ｍＬ，德国 ＣＮＷ

公司）；丙酮、正己烷（色谱级，美国 Ｊ．Ｔ．Ｂａｋｅｒ公司）；乙腈
（色谱级，德国Ｍｅｒｃｋ公司）；甲苯（色谱级，德国ＣＮＷ公司）；

敌敌畏、敌百虫、乙酰甲胺磷、甲拌磷、氧乐果、久效磷、乐果、

百菌清、毒死蜱、对硫磷、三唑酮、马拉硫磷、三氯杀螨醇、丙溴

磷、联苯菊酯、甲氰菊酯、氯氟氰菊酯、氟氯氰菊酯、哒螨灵、氯

氰菊酯、氰戊菊酯、溴氰菊酯、苯醚甲环唑、二甲戊乐灵、克螨

特、丙环唑、戊唑醇、咪鲜胺均购自中国国家标准物质中心，浓

度均为１０００ｍｇ／Ｌ。其余试剂为分析纯，试验用水为超纯水。
１．２　仪器与设备

Ａｇｉｌｅｎｔ７８９０Ａ气相色谱仪，７０００ＢＴｒｉｐｌｅＱｕａｄＧＣ／ＭＳ质
谱仪（Ａｇｉｌｅｎｔ公司）；ＭａｓｓＨｕｎｔｅｒ数据处理软件；ＲａｐｉｄＴｒａｃｅ
全自动固相萃取工作站（美国Ｂｉｏｔａｇｅ公司）；ＭＳ３ｂａｓｉｃ涡旋混
合器（德国ＩＫＡ公司）；Ｔ１８ＵＬＴＲＡＴＵＲＲＡＸ（德国ＩＫＡ公司）；
Ｒ－２１０旋转蒸发器（瑞士步琦公司）；ＫＱ－５００ＤＢ超声波清
洗器（昆山市超声仪器公司）。

１．３　方法
１．３．１　溶液配制　单标储备液的制备：分别量取标准溶液各
１．０ｍＬ，用丙酮稀释成１００ｍｇ／Ｌ的标准储备液，－２０℃下保
存备用。混合标准工作液的制备：吸取一定量的各标准储备

液置于同一容量瓶中，用丙酮稀释成合适浓度的工作溶液。

１．３．２　样品前处理　称取（５．００±０．０１）ｇ枸杞于５０ｍＬ离
心管中，加入５ｍＬ水和１５ｍＬ乙腈，１５０００ｒ／ｍｉｎ匀浆提取
１ｍｉｎ，加入２ｇ氯化钠，涡旋混合 １ｍｉｎ，６０００ｒ／ｍｉｎ离心
５ｍｉｎ，取上层有机相至浓缩瓶中。离心管中再加 １５ｍＬ乙
腈，重复提取１次，抽取并合并上层有机相，４０℃旋转蒸发至
１～２ｍＬ，待净化。ｃａｒｂ／ＮＨ２固相萃取柱用４ｍＬ乙腈＋甲苯
（体积比３∶１）预淋洗，待液面到达柱吸附层时，迅速将上述
待净化液转移至净化柱上，再用２ｍＬ乙腈 ＋甲苯（体积比
３∶１）洗涤样液瓶并转移上柱，重复３次，用２５ｍＬ乙腈 ＋甲
苯（体积比３∶１）洗涤净化柱，收集流出液于浓缩瓶中，４０℃
旋转蒸发至近干，加入５ｍＬ正己烷再旋转蒸发至干，用正己
烷＋丙酮（体积比１∶１）定容至 １ｍＬ，过０．２２μｍ有机相滤
膜，用于气质测定。

１．３．３　色谱、质谱条件　色谱条件：色谱柱：ＤＢ－１７ＭＳ
（３０ｍ×０．２５ｍｍ×０．２５μｍ，美国 Ａｇｉｌｅｎｔ公司）；升温程序：
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初始温度 ７０℃，恒温 １ｍｉｎ，以 ８℃／ｍｉｎ的速率升温至
２１０℃，再以２０℃／ｍｉｎ的速率升温至２９０℃，保持１２ｍｉｎ；进
样口温度２８０℃；进样方式：脉冲不分流；载气：高纯度氦气；
流速：１．２ｍＬ／ｍｉｎ；进样量：１．０μＬ。质谱条件：电子轰击
（ＥＩ）电离模式；电离能量 ７０ｅＶ；扫描方式：选择离子监测
（ＳＩＭ）；离子源温度：２３０℃；四级杆温度：１５０℃；ＧＣ－ＭＳ接
口温度：２８０℃；溶剂延迟：３．７５ｍｉｎ。
１．３．４　标准曲线、方法检出限及定量限　将２８种农药混合
溶液稀释成１０．０、５．０、２．０、０．５、０．２、０．１、０．０５、０．０２、０．０１、
０．００２μｇ／ｍＬ系列标准工作液，采用“１．３．３”节的方法进行分
析，以进样质量浓度为横坐标，峰面积为纵坐标，进行线性回

归计算，求得２８种农药的线性方程、相关系数。在阴性样品
中添加２８种农药标准品，计算３倍信噪比（Ｓ／Ｎ≥３）和１０倍
信噪比（Ｓ／Ｎ≥１０）时所对应的样品质量浓度，分别作为方法
的检出限（ＬＯＤ）、定量限（ＬＯＱ）。

１．３．５　方法回收率及精密度试验　采用对阴性样品进行加
标回收试验来考察方法的准确度、精密度，对空白枸杞样品，

分别添加不同浓度的农药混合标准溶液，按照“１．３．２”节的
方法进行样品前处理，在“１．３．３”节条件下测定，计算样品加
标回收率。每个添加水平重复６次，测得各组分的峰面积，计
算其相对标准偏差。

２　结果与分析

２．１　色谱条件优化
选择合适的色谱柱是农药多残留分析的前提，本试验考

察了 ＤＢ－５ＭＳ、ＤＢ－１７ＭＳ等２种不同极性的色谱柱，通过
标准工作液进样来比较两者对２８种农药的分离效果。结果
显示，ＤＢ－５ＭＳ、ＤＢ－１７ＭＳ均能实现组分的基本分离，但乙
酰甲胺磷、久效磷等有机磷农药在 ＤＢ－１７ＭＳ色谱柱上的峰
形（图１）优于ＤＢ－５ＭＳ色谱柱。

２．２　质谱条件优化
按照出峰顺序对测物进行分组，分时段完成所有离子的

检测。保留时间接近的化合物被分进一组进行多离子同时扫

描。采用ＳＩＭ方法，每种化合物分别选择１个定量离子、２～３

个定性离子，以响应值较高且干扰较少的离子进行定量，以特

征离子及离子间的相对丰度比进行定性。２８种化合物优化
的定量离子及定性离子等参数见表１。ＳＩＭ扫描每个组分定
量离子流图见图２。

表１　２８种农药质谱检测参数

组分
定量离子

（ｍ／ｚ）
定性离子

１（ｍ／ｚ）
定性离子

２（ｍ／ｚ）
定性离子

３（ｍ／ｚ）
驻留时间

（ｍｓ） 组分
定量离子

（ｍ／ｚ）
定性离子

１（ｍ／ｚ）
定性离子

２（ｍ／ｚ）
定性离子

３（ｍ／ｚ）
驻留时间

（ｍｓ）
敌敌畏 １０９ １８５ ２２０ ５０ 联苯菊酯 １８１ １６６ １６５ ５０
敌百虫 ２２１ １４５ １８５ ５０ 甲氰菊酯 ２６５ １８１ ３４９ ５０
乙酰甲胺磷 １３６ ９４ ９５ ５０ 氯氟氰菊酯 １８１ ２０９ ２０８ １９７ ５０
甲拌磷 ２２１ １２１ ２３１ ５０ 氟氯氰菊酯 ２０６ １９９ ２２６ ５０
氧乐果 １５６ １５６ ７９ ５０ 哒螨灵 １４７ １１７ ３６４ ５０
久效磷 １２７ １９２ ９７ ６７ ５０ 氯氰菊酯 １８１ １５２ １８０ ５０
乐果 １２５ １４３ ２２９ ５０ 氰戊菊酯 １６７ ２２５ ４１９ ５０
百菌清 ２６６ ２７０ ２６８ ２６４ ５０ 溴氰菊酯 １８１ １７２ １７４ ５０
毒死蜱 ３１４ ２５８ ２８６ ５０ 苯醚甲环唑 ３２３ ３２５ ２６５ ５０
对硫磷 ２９１ １３９ １０９ ９７ ５０ 二甲戊乐灵 ２５２ ２２０ １６２ ５０
三唑酮 ２０８ ２１０ １８１ ５０ 克螨特 １３５ ３５０ １７３ ５０
马拉硫磷 １７３ １５８ １４３ ５０ 丙环唑 ２５９ １７３ ２６１ ５０
三氯杀螨醇 １３９ １４１ ２５０ ２５１ ５０ 戊唑醇 ２５０ １６３ ２５２ ５０
丙溴磷 ２０８ ３３９ ２０６ １３９ ５０ 咪鲜胺 １８０ ３０８ ２６６ ５０

　　注：根据保留时间出峰顺序为：敌敌畏、敌百虫、乙酰甲胺磷、甲拌磷、氧乐果、久效磷、乐果、百菌清、三唑酮、毒死蜱、马拉硫磷、对硫磷、三
氯杀螨醇、二甲戊乐灵、丙溴磷、克螨特、联苯菊酯、丙环唑、戊唑醇、甲氰菊酯、氯氟氰菊酯、哒螨灵、咪酰胺、氟氯氰菊酯、氯氰菊酯、氰戊菊酯、

溴氰菊酯、苯醚甲环唑。
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２．３　样品前处理条件优化
比较了乙腈、丙酮、丙酮＋正己烷（５∶５）等溶剂对２８种

农药的提取效果，结果表明，枸杞复水后加乙腈提取效果最

好，这可能与样品中加入水促进了枸杞中糖分溶解，从而提高

了乙腈的渗透能力有关［５］。加入ＮａＣｌ后，乙腈可从混合溶液
中快速分离，有利于后续操作。丙酮提取液中干扰物较多，不

利于下一步净化。丙酮 ＋正己烷（５∶５）的提取效率低于以
上２种提取溶剂。因此，本试验采用乙腈作为提取溶剂。

目前多农残分析主要采用固相萃取柱吸附杂质方式来净

化，本试验对比了Ｃ１８、Ｆｌｏｒｉｓｉｌ、ｃａｒｂ／ＮＨ２３种吸附剂的净化效
果。由于枸杞基质复杂，含有较多的糖类、蛋白质及色素等，

Ｃ１８对这些杂质的吸附能力弱，净化效果较差。Ｆｌｏｒｉｓｉｌ柱虽
然对杂质有较强的吸附能力，但对极性较强的有机磷农药也

有吸附能力，增强洗脱液极性，可将此类组分洗脱，但杂质也

会被同步洗脱。ｃａｒｂ／ＮＨ２的净化效果最好，但对百菌清等含
有芳香族结构的农药也产生明显吸附效果，在洗脱液中加入

２５％左右的甲苯可以破坏吸附剂和此类农药的相互作用。同
时，甲苯的存在可防止碱性敏感的农药在碱性吸附剂（ＮＨ２）
上的降解。因此，本试验选择 ｃａｒｂ／ＮＨ２作为固相萃取柱，乙
腈＋甲苯（体积比３∶１）为洗脱溶剂。
２．４　标准曲线、方法检出限和定量限

２８种农药混合标准溶液，采用外标法定量，在“１．３．３”节
条件下分析，以定量离子峰面积（ｙ）对质量浓度（ｘ）得出校正
曲线，通过回归分析得出回归方程、决定系数（表２）。结果表
明，２８种农药在 ０．０１～５．００μｇ／ｍＬ范围内线性关系良好
（ｒ２＞０．９９），方法的检出限（ＬＯＤ）和定量下限（ＬＯＱ）分别为
０．００８～０．０８５μｇ／ｇ和 ０．０２７～０．２８０μｇ／ｇ，满足农药残留定
量分析要求。

表２　２８种农药的线性方程、决定系数、检测限和定量限

组分 线性方程
线性范围

（μｇ／ｍＬ）
决定系数

（ｒ２）
ＬＯＤ
（μｇ／ｇ）

ＬＯＱ
（μｇ／ｇ）

敌敌畏 ｙ＝１１５８．１２ｘ－１６７．１９ ０．０２～５．００ ０．９９７ ０．０１５ ０．０５０
敌百虫 ｙ＝１１９．２６ｘ－３２．４７ ０．１０～５．００ ０．９９１ ０．０７６ ０．２５０
乙酰甲胺磷 ｙ＝９５．６４ｘ－１６．２２ ０．１０～５．００ ０．９９０ ０．０８５ ０．２８０
甲拌磷 ｙ＝８６５．５８ｘ－２０４．８５ ０．０２～５．００ ０．９９４ ０．０１５ ０．０５０
氧乐果 ｙ＝２８９．８２ｘ＋１２５．３１ ０．０５～５．００ ０．９９２ ０．０５２ ０．１７０
久效磷 ｙ＝６３８．０６ｘ＋１５３．１８ ０．０５～５．００ ０．９９２ ０．０３７ ０．１２０
乐果 ｙ＝７６４．５２ｘ＋１７１．７８ ０．０２～５．００ ０．９９８ ０．０４５ ０．１５０
百菌清 ｙ＝２９８３．１ｘ＋５８４．６３ ０．０１～５．００ ０．９９６ ０．００８ ０．０２７
毒死蜱 ｙ＝１１３２．８０ｘ－２１３．８１ ０．０２～５．００ ０．９９５ ０．０１２ ０．０４０
对硫磷 ｙ＝９５２．４３ｘ－１２７．３６ ０．０２～５．００ ０．９９８ ０．０１５ ０．０５０
三唑酮 ｙ＝１６９７．２５ｘ－３５０．１１ ０．０２～５．００ ０．９９５ ０．０１２ ０．０４０
马拉硫磷 ｙ＝１８０６．０９ｘ－２５４．７２ ０．０２～５．００ ０．９９７ ０．０１９ ０．０６３
三氯杀螨醇 ｙ＝１５６８．３７ｘ－１９８．５６ ０．０２～５．００ ０．９９２ ０．０２２ ０．０７３
丙溴磷 ｙ＝１０９３．１８ｘ－２７６．２４ ０．０２～５．００ ０．９９９ ０．０１８ ０．０６０
联苯菊酯 ｙ＝２２９４．３５ｘ－２３４．６７ ０．０１～５．００ ０．９９５ ０．０２０ ０．０６７
甲氰菊酯 ｙ＝１３４１．７６ｘ－１０５．８２ ０．０２～５．００ ０．９９６ ０．０２１ ０．０７０
氯氟氰菊酯 ｙ＝１５３４．５３－６２．４８ ０．０２～５．００ ０．９９３ ０．０１３ ０．０４３
氟氯氰菊酯 ｙ＝７６４．３７ｘ－１４９．５４ ０．０２～５．００ ０．９９４ ０．０２８ ０．０９３
哒螨灵 ｙ＝２４６７．１３ｘ－５８３．９７ ０．０１～５．００ ０．９９９ ０．０１５ ０．０５０
氯氰菊酯 ｙ＝６５４．３８ｘ－１２４．６５ ０．０５～５．００ ０．９９６ ０．０３５ ０．１２０
氰戊菊酯 ｙ＝７６３．６９ｘ－４８．５４ ０．０５～５．００ ０．９９７ ０．０４２ ０．１４０
溴氰菊酯 ｙ＝３２６．８２ｘ－２３．５１ ０．１０～５．００ ０．９９１ ０．０５６ ０．１９０
苯醚甲环唑 ｙ＝４２５．３３ｘ－５７．４２ ０．０５～５．００ ０．９９８ ０．０５５ ０．１８０
二甲戊乐灵 ｙ＝２３９８．７５ｘ－５０４．０８ ０．０１～５．００ ０．９９９ ０．０１６ ０．０５３
克螨特 ｙ＝１８７８．４３ｘ－２４７．８７ ０．０１～５．００ ０．９９７ ０．０２１ ０．０７０
丙环唑 ｙ＝２０５６．３１ｘ－１９８．７８ ０．０１～５．００ ０．９９９ ０．０３７ ０．１２０
戊唑醇 ｙ＝２２０７．６８ｘ－４３５．７３ ０．０１～５．００ ０．９９６ ０．０２４ ０．０８０
咪鲜胺 ｙ＝８７０．５４ｘ－１２１．７５ ０．０２～５．００ ０．９９７ ０．０５８ ０．１９０

２．５　方法的回收率与精密度
分别在空白样品中添加不同浓度水平的混合农药标准工

作溶液，每个添加水平平行分析６次，添加后按 “１．３．２”节和
“１．３．３”节所述步骤进行提取、净化、测定，样品加标回收率、
相对标准偏差见表３。结果显示，在３个加标水平下，２８种农
药的平均回收率范围为７１．０％ ～１０６．０％，相对标准偏差为
０９６％～１２．３％，表明该方法准确可靠。
２．６　实际样品测定

利用本试验方法，分别对来自农贸市场、超市、农户、枸杞

加工企业、生产基地的２７个枸杞样品进行检测，其中有１１个
样品检出２３次农药残留。检出的农药和检出量分别为：毒死
蜱（０．０９１～０．２７５ｍｇ／ｋｇ）、丙溴磷（０．５２８ｍｇ／ｋｇ）、联苯菊酯

（０．０１６ｍｇ／ｋｇ）、三氟氯氰菊酯（２．２２ｍｇ／ｋｇ）、哒螨灵
（１．０９ｍｇ／ｋｇ）、氯氰菊酯（０．１９４～０．４３４ｍｇ／ｋｇ）、氰戊菊酯
（０．２８４～０．６１６ｍｇ／ｋｇ）、溴氰菊酯（３．１１～３．５９ｍｇ／ｋｇ）、苯醚
甲环唑（０．０７８０～０．２１２ｍｇ／ｋｇ）、甲氰菊酯（０．１４８ｍｇ／ｋｇ）、克
螨特（０．１４５ｍｇ／ｋｇ）、戊唑醇（０．４１２ｍｇ／ｋｇ）。

３　结论

本研究建立了枸杞中２８种农药多残留的气相色谱 －质
谱联用检测方法，包括１１种有机磷杀虫剂、１种有机硫杀虫
剂、１种有机氮杀虫剂、３种有机氯杀虫剂、７种拟除虫菊酯类
杀虫剂、４种含氮杀菌剂、１种除草剂，该方法灵敏度高、结果
准确可靠，重复性好，为枸杞中农药多残留的测定提供了简
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表３　２８种农药在枸杞样品中的加标回收率及变异系数（ｎ＝６）

组分
添加量

（μｇ／ｇ）
测定值

（μｇ／ｇ）
回收率

（％）
ＲＳＤ
（％）

敌敌畏 ０．０２ ０．０１５７ ７８．５ ９．６７
０．１０ ０．０８９２ ８９．２ ６．２４
０．５０ ０．４７７０ ９５．４ ５．０１

敌百虫 ０．１０ ０．０７１８ ７１．８ １１．８０
０．５０ ０．４１７０ ８３．４ ６．８１
１．００ ０．８９７０ ８９．７ ７．０２

乙酰甲胺磷 ０．１０ ０．０７３５ ７３．５ １２．１０
０．５０ ０．３９６０ ７９．２ ９．８７
１．００ ０．８２３０ ８２．３ ９．４６

甲拌磷 ０．０２ ０．０１６３ ８１．５ ７．２３
０．１０ ０．０８８４ ８８．４ ５．９６
０．５０ ０．４８７０ ９７．４ １．９２

氧乐果 ０．０６ ０．０４７３ ７８．８ ５．８６
０．３０ ０．２６８０ ８９．３ ７．４９
０．５０ ０．４５３０ ９０．６ ６．３３

久效磷 ０．０４ ０．０２９１ ７２．８ １２．３０
０．２０ ０．１６８０ ８４．０ １０．４０
０．５０ ０．４１９０ ８３．８ ９．９０

乐果 ０．０５ ０．０４１８ ８３．６ ７．３５
０．２５ ０．２４７０ ９８．８ ４．７２
０．５０ ０．５０９０ １０２．０ ４．９５

百菌清 ０．０１ ０．００８９ ８９．０ ６．１８
０．０５ ０．０４５２ ９０．４ ５．３１
０．５０ ０．４７１０ ９４．２ ５．７０

毒死蜱 ０．０２ ０．０１８９ ９４．５ ８．５６
０．１０ ０．１０２０ １０２．０ ４．７２
０．５０ ０．５２３０ １０５．０ ５．９６

对硫磷 ０．０２ ０．０１７５ ８７．５ ７．９２
０．１０ ０．０８９５ ８９．５ ８．６４
０．５０ ０．４６６０ ９３．２ ３．０５

三唑酮 ０．０２ ０．０１４２ ７１．０ ９．１１
０．１０ ０．０８１４ ８１．４ ８．７６
０．５０ ０．４３７０ ８７．４ ２．５３

马拉硫磷 ０．０２ ０．０１８３ ９１．５ ５．１８
０．１０ ０．１０１０ １０１．０ ４．３０
０．５０ ０．５３１０ １０６．０ ４．６１

三氯杀螨醇 ０．０３ ０．０２３１ ７７．０ ８．６２
０．１５ ０．１３４０ ８９．３ ７．５８
０．５０ ０．４５３０ ９０．６ ４．１７

丙溴磷 ０．０２ ０．０１６１ ８０．５ ７．５４
０．１０ ０．０９１６ ９１．６ ６．３３
０．５０ ０．５０７０ １０１．０ ５．０７

联苯菊酯 ０．０２ ０．０１４９ ７４．５ ９．９６
０．１０ ０．０８７７ ８７．７ ６．５４
０．５０ ０．４５６０ ９１．２ ２．０３

甲氰菊酯 ０．０３ ０．０２４１ ８０．３ ４．１３
０．１５ ０．１２６０ ８４．０ ４．８７
０．５０ ０．４３１０ ８６．２ ５．０８

氯氟氰菊酯 ０．０２ ０．０１５３ ７６．５ ５．２１
０．１０ ０．０８９１ ８９．１ ４．７７
０．５０ ０．４４５０ ８９．０ １．８５

氟氯氰菊酯 ０．０３ ０．０２３２ ７７．３ ７．６８
０．１５ ０．１１８０ ７８．７ ５．１３
０．５０ ０．４１６０ ８３．２ ４．９０

哒螨灵 ０．０２ ０．０１６１ ８０．５ ５．３５
０．１０ ０．０８２４ ８２．４ ４．７３
０．５０ ０．４５９０ ９１．８ ４．５６

　续表１

组分
添加量

（μｇ／ｇ）
测定值

（μｇ／ｇ）
回收率

（％）
ＲＳＤ
（％）

氯氰菊酯 ０．０４ ０．０３３１ ８２．８ ４．９４
０．２０ ０．１７３０ ８６．５ ２．８６
０．５０ ０．４３２０ ８６．４ ３．３８

氰戊菊酯 ０．０５ ０．０４０３ ８０．６ ６．６２
０．２５ ０．２１５０ ８６．０ ４．８３
０．５０ ０．４６９０ ９３．８ ５．７９

溴氰菊酯 ０．０６ ０．０４６１ ７６．８ ７．９１
０．３０ ０．２５４０ ８４．７ ５．８２
０．５０ ０．４６３０ ９２．６ ３．０４

苯醚甲环唑 ０．０６ ０．０４７９ ７９．８ ８．８６
０．３０ ０．２３６０ ７８．７ ５．０５
０．５０ ０．４２５０ ８５．０ ２．１４

二甲戊乐灵 ０．０２ ０．０１７３ ８６．５ ６．５４
０．１０ ０．０８９４ ８９．４ ４．０２
０．５０ ０．４７８０ ９５．６ ５．７３

克螨特 ０．０３ ０．０２５５ ８５．０ ３．１６
０．１５ ０．１５６０ １０４．０ ４．４２
０．５０ ０．４５９０ ９１．８ ２．８９

丙环唑 ０．０４ ０．０３５１ ８７．８ ４．２１
０．２０ ０．１７７０ ８８．５ １．９７
０．５０ ０．４６３０ ９２．６ １．８２

戊唑醇 ０．０３ ０．０２６７ ８９．０ ５．６３
０．１５ ０．１３７０ ９１．３ ３．９２
０．５０ ０．４８２０ ９６．４ ０．９６

咪酰胺 ０．０６ ０．０４９９ ８３．２ ５．８９
０．３０ ０．２５１０ ９７．０ ４．６０
０．５０ ０．５１５０ １０３．０ ４．２１

单可靠的前处理方法和检测手段。
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