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#$ 实验部分
# " #$ 仪器 & *+,#-./ +(1" ’#10’% 01’23 联用仪，45’#23 毛
细管色谱柱及质谱工作站；氮吹仪（2-6-7’%’89:; 2"<-#
,,,（(7+:."=:/,". *>>"?,:/-> @.?$））；匀浆机（(=.,’2,A’
-7 2"<-# ,0,"#（(=., @./-7.:/,".:#）。
# " %$ 试剂和材料 & 乙腈、丙酮、正己烷均为色谱纯，氯化钠
为分析纯（使用前经马弗炉高温灼烧），载气为高纯氦气（纯

度为 114 111B）；高浓度农药混合标准品（包括有机磷类、有
机氯类、拟除虫菊酯类农药，购自国家标准物中心），用 ’"B
（体积分数）正己烷的丙酮溶液逐级稀释，配制成不同浓度

的标准储备液；C#"7,>,# !固相萃取柱（+ =D，, """ =+，*+,’
#-./ 公司）。
# " ! $ 气相色谱!质谱（#$!%&）条件 & 01：色谱柱为 45’
#23，’" = E "4 !# == ,4 <4 5 "4 !# "=；载气为氦气，流速
"4 1 =D F =,.；柱温：初温 0" G，保持 ! =,.，以 !# G F =,.速
率升温至 ,’" G，以 ! G F =,.速率升温至 !!" G，以 ,"
G F =,.速率升温至 !(" G，保留 ," =,.；进样方式为不分流
进样，进样量 , "D；进样口温度 !#" G。23：电子轰击离子
源，轰击电压 0" -!；离子源温度 !’" G；四极杆温度 ,#" G。
# " &$ 样品的提取与净化 & 首先将样品切成小块，放入食物

粉碎机中充分粉碎，准确称取 !#4 " +，加入 #" =D 乙腈，在匀
浆机上高速匀浆 ! =,.。称取 # 6 0 + 的氯化钠放入 ,"" =D
具塞量筒中，将匀浆好的样品过滤至量筒中，剧烈振荡 ,
=,.，静置 ," =,.。待乙腈相与水相分层后，用移液管准确
移取 !" =D 乙腈提取液于烧杯中，将烧杯置于 (" G水浴锅
中用氮气将提取液吹至近干。加入 ! =D 正己烷溶解，溶解
液经已用 # =D 正己烷活化的 C#"7,>,# !固相萃取柱（+ =D，
, """ =+）净化，用 # =D 淋洗液（’"B 正己烷的丙酮溶液）
淋洗，收集淋洗液于离心试管中，在 #" G氮吹仪上用氮气将
其浓缩并用正己烷准确定容至 "4 # =D，供 01’23 分析。

%$ 结果与讨论
% " #$ 农药的分离与确认 & 在选定的条件下对农药混合标样
进行分析，从全扫描模式下的总离子流图（略）可见，除甲基

毒死蜱与乙烯菌核利、异柳磷与喹硫磷未能分离外，其他化

合物均得到很好的分离。由于 01’23 是利用化合物的保留
时间、特征离子及其之比进行定性、定量分析，所以只要目标

化合物的特征离子不一样，即使没有被很好地分离也能进行

准确的定性及定量。本实验采用选择离子模式采集数据，根

据每个农药全扫描得到的质谱图，选择二三个适合的离子作

为其特征离子（见表 ,）。

表 #$ !" 种农药的保留时间和监测离子
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甲胺磷 + $ !0 1) ,,, (, 甲基毒死蜱 ,( $ !" !(+ !(( ,!# %，%&’III !+ $ #+ !’# !’0 ,+#
乙酰甲胺磷 ( $ +" ,’+ 1) 乙烯菌核利 ,( $ !" !,! !(# ,1( ’，%’IIJ !+ $ +( !’# !’0 ,+#
甲拌磷 ,’ $ ’! 0# ,!, !+" 对氧磷 ,( $ (1 ,"1 ,)1 ,’1 乙硫磷 !+ $ () !’, ,#’ 10

!’六六六 ,’ $ )0 ,(, ,’# ,"1 杀螟硫磷 ,1 $ +) ,"1 ,!# !10 %，%&’IIJ !0 $ 0+ !’# !’0 ,+#
氯硝胺 ,’ $ 1+ !"+ ,0+ ,0( 甲基嘧啶磷 ,1 $ (+ !1" !0+ ’"# 甲氰菊酯 !1 $ #+ 10 ,(, ,!#
乐果 ,) $ "0 (0 1’ ,!# 马拉硫磷 !" $ ’( ,0’ ,!# ,!0 伏杀磷 ’" $ !! ,(! ,!, ,()

"’六六六 ,) $ ++ !,1 ,(, ,(’ 倍硫磷 !" $ 0’ !0( ,!# ,!0 功夫菊酯 ’" $ (’ ,(, ,10 !"(
林丹 ,) $ 1’ ,(, ,(’ !,1 粉锈宁 !" $ 11 #0 !"( (# 氯菊酯 ’# ’, $ (" ,(’ ,+’ ,+#
五氯硝基苯 ,# $ ,+ !’0 !)1 !1# 异柳磷 !’ $ "+ !,’ #( ,!, 氯菊酯 ’$ ’, $ 1+ ,(’ ,+’ ,+#
巴胺磷 ,# $ ’# ,’( ,1) !’+ 喹硫磷 !’ $ "+ ,)+ ,#0 ,#+ 氰戊菊酯 ’# ’) $ 0’ ,+0 ,!# ,(,
地亚农 ,# $ 1) ,01 ,’0 ,#! ’，%’II8 !’ $ (! !)+ !)( ’,( 氰戊菊酯 ’$ ’# $ ,# ,+0 ,!# ,(,

#’六六六 ,+ $ "0 ,(, !,1 ,(’ %，%&’II8 !# $ ,! !)+ ’,( ’,+
百菌清 ,+ $ ’" !++ !+) !+( ’，%’III !# $ ), !’# !’0 ,+#

% " %$ 回收率、精密度及最低检出限的测定 & 本实验分别用
韭菜和梨作为供试样品。’ 个添加水平分别为 "4 "!，"4 !" 和
,4 "" =+ F K+。不同基质、不同水平的添加样品按照“, $ )”节
的操作步骤进行前处理，每个样品重复 # 次。采用外标法定
量。为了消除样品基质带来的本底增强效应，每个标准溶液

都用样品空白基质配制。实验结果表明，除甲胺磷、乙酰甲

胺磷的回收率小于 0"B外，其余 ’’ 种农药的回收率均为
0"B L ,!"B，相对标准偏差均小于 !"B。
& & 准备添加浓度为估计最低检测限 ! 6 ’ 倍的样品，按照
“, $ )”节步骤处理后进行检测，以信噪比大于 ’ 计算每个农
药的方法最低检出限。结果表明：所测农药的检出限为

"4 """ 0 6 "4 ! =+ F K+。




