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摘要：为解决蔬菜中农药多残留检测存在的基质复杂、干扰大和浓度低等技术困难，本研究建立了一种新的蔬菜中 56 种农药多

残留的液相色谱-串联质谱的分析方法。蔬菜样品经改良 QuEChERS 方法前处理，即用含 1%（V/V）乙酸的乙腈溶液提取，并加入氯

化钠和无水乙酸钠盐析，以 N-丙基乙二胺净化，直接进样分析。以乙腈和水溶液(含 5 mM 的乙酸铵和 0.1%（V/V）甲酸)为流动相，

经 C18 色谱柱（4.6×100 mm、2.6 µm）分离，电喷雾正离子（ESI+）模式电离，多反应监测（MRM）模式检测。结果表明，56 种农

药在 2 μg/L~100 μg/L 有良好线性，其相关系数大于 0.99，检出限均低于 0.01 mg/kg，在 3 个添加水平下的回收率为 65.8%~114.0%，

相对标准偏差为 0.1%~14.5%。该方法简单、快速、可靠，可用于蔬菜质量安全风险评估中多种类农药残留的快速筛查分析。 
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Abstract: A new method for analysis of 56 pesticide residues in vegetables using modified QuEChERS-performance liquid 

chromatography-tandem mass spectrometry (HPLC-MS/MS) was established to solve the technical difficulties of complex components, 

interference and low concentration. Vegetable samples were pretreated bymodified QuEChERS, which was extracted with acetonitrile 

containing 1% (V/V) acetic acid, and then salted out with sodium chloride and anhydrous sodium. purified with primary secondary amine, 

samples was analyzed by HPLC-MS/MS. The extract was separated on a C18 column (4.6×100 mm, 2.6 µm) using acetonitrile and aqueous 

solution as the mobile phase (containing 5 mM ammonium acetate and 1% (V/V) acetic acid), ionized in electrospray ion (ESI+) mode and then 

analyzed in multiple-reaction monitoring (MRM) mode. The results showed that the 56 pesticide residues showed good linear correlation in the 

range of 2.0 μg/L to 100 μg/L with the correlation coefficients over 0.99. The limits of detection were less than 0.01 mg/kg, and the recoveries 

were ranged of 65.8%~114.0% at three spiked levels in vegetables with the relative standard deviations of0.1%~14.5%. This proposed method is 

rapid, simple, low-cost and effective, which can be applied to rapid screening and analysis of pesticide residues in vegetables for the risk 

assessments of quality and safety. 
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蔬菜生产中农药的超量使用和滥用常常导致农药

残留超标，严重威胁蔬菜的食用安全和环境安全。近

年来蔬菜中涕灭威、涕灭威砜、涕灭威亚砜、克百威、

氯虫苯甲酰胺、吡虫啉、啶虫脒、噻虫嗪、多菌灵和

嘧菌酯等农药检出率较高[1~4]。常用的检测方法主要包

括气相色谱法、液相色谱法、液相色谱-质谱联用以及

气相色谱-质谱联用法等[5~7]。但是，采用单一或几个

不同的农药残留的检测方法的基质干扰较大，容易漏

检某些农药，且成本高，耗时长。蔬菜中农药残留的

监管面临着农药种类越来越多、基质复杂、检测时效

性要求高等突出问题，因此建立快速、准确测定蔬菜

中多种类农药残留检测方法是农产品质量安全面临的

重要任务之一。 
QuEChERS 前处理方法 2003 年由 Anastassiades

等开发并用于农药残留分析，因具有快速、简单、廉

价、有效、可靠和安全的特点而得名[8]。近年来，其

在植物生产调节剂、农药多残留分析中被广泛应用
[9~11]。液相色谱-三重四级杆串联质谱仪（HPLC- 
MS/MS）相对于气相色谱质谱联用法应用更为广泛，

具有高特异性和高灵敏度，应用多反应监测模式

(Multiple Reaction Monitoring，MRM)分析农药可消除

样品中的基质干扰，因而可以简化样品的提取净化过

程，特别适合基质复杂蔬菜中农药残留的分析[12~15]。

本研究改进 QuEChERS 快速前处理方法，优化色谱条

件和质谱参数，结合 LC-MS-MS 的 MRM 分析模式，

建立了HPLC-MS/MS 同时测定蔬菜中 56 种农药残留

的分析方法，为蔬菜质量安全风险评估和监管提供了

更为可靠、方便和灵敏的技术手段。 

1  材料与方法 

1.1  原料 

1.1.1  样品 
时令蔬菜（菜心和韭菜等）。 

1.1.2  农药标准物质 
选取全国蔬菜农药残留监测要求检验的不同化学

性质农药及其代谢物 56 种，部分购自农业部环境质量

监督检验测试中心（天津）的 1000.0 mg/L 的标准溶

液，部分购自德国 Dr.Ehrenstorfer Gm.bH 公司，分别

配制成 1000 mg/L 浓度的储备液。用丙酮稀释成每种

组分为 10 mg/L 的混合标准溶液，存放于-18 ℃冰箱

中备用。 

1.2  试剂设备 

1.2.1  试剂 

丙酮（HPLC）、乙腈（HPLC）和乙二胺-N-丙基

硅烷（PSA）（美国 Agilent 公司）；氯化钠（AR）和

乙酸（AR）（广州化学试剂厂）；无水硫酸镁（AR）
和醋酸钠（AR）（美国 Agilent 公司）；甲酸（纯度为

98%~100%，Merck，Germany）和乙酸铵（HPLC、
TIDIA 和 USA）；实验用水均为一级水。 
1.2.2  仪器设备 

电子天平（德国 Sartorius，BP211D 型）；漩涡混

合器（美国 Scientific INDUSTRIES，G560E 型）；高

速冷冻离心机（德国 EPPENDORF，5810R 型）；液相

色谱-三重四级杆串联质谱仪（美国 SCIEX 公司，

4000QTRAP 型）；液相色谱（日本 SHIMAZDU 公司，

LC20A）。 

1.3  试验方法 

1.3.1  QuEChERS 前处理方法 
新鲜蔬菜经匀浆处理后，称取 10.0 g 样品，加入

20.00 mL 酸化乙腈（1 L 乙腈中添加 1 mL 乙酸）提取，

旋涡振荡 10 min。在提取后加入 5 g 氯化钠和 1 g 乙

酸钠，立即剧烈振荡 1 min，4 ℃条件下 10000 r/min
离心 5 min，待净化。取 8 mL 上清液加入 QuEChERS
基质分散固相萃取净化管（规格 15 mL，含 150 mg 
PSA 和 900 mg MgSO4）中，涡旋 1 min，10000 r/min
离心 5 min，取 2.00 mL 上清液于 5 mL 容量瓶中，以

纯水定容，过 0.2 μm 滤膜转入 2 mL 样品瓶中，待测。 
1.3.2  LC-MS/MS 分析方法 

高效液相色谱条件： 
色谱柱：Phenomenex C18 柱(4.6×100 mm，2.6 

µm，P/N: 528230-87)；流动相：流动相 A 为 5 mM 的

乙酸铵及 0.1%甲酸水溶液，流动相 B 为乙腈。洗脱

梯度：0.0~4.0 min，95%B；4.0~10.0 min，95%B；
10.0~10.10 min，30%B；13 min，Stop。流速：0.5 
mL/min；进样量：10.0 µL；柱温：35 ℃；运行时间：

13 min。 
质谱条件： 
仪器模式：+ESI；检测模式：多反应监测（MRM）；

气帘气：15 psi；雾化气：15 psi；辅助加热气：15 psi；
碰撞气：15 psi；电喷雾电压：5500 V；离子源温度：

450 ℃；各农药 MRM 参数见表 2，Sciex 软件用于定

性和定量。 

1

2

Vm
VV

×
××

=
ρω定量计算公式：  

其中：ω 指样品中农药残留的含量（单位：mg/kg）；ρ指

样品待测液的浓度（单位：mg/L）；V 指提取液体积（单位：

mL），即 20 mL；V1指分取体积（单位：mL），即 2 mL；V2
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指定容体积（单位：mL），即 5 mL；m指样品质量（单位：g），

即 10.0 g。 

2  结果与讨论 

2.1  提取与净化过程的优化 

QuEChERS 方法中通常使用 1 g 样品对应添加 1 
mL 提取液，加入无水硫酸镁进行吸水和盐析[8]，本方

法增加提取液体积、使用氯化钠盐析，降低无水硫酸

镁的放热效应，改进农药提取效率；同时使用乙酸缓

冲盐体系进行提取，与柠檬酸缓冲盐体系作用相似[8]，

使不同基质的蔬菜有相对稳定的 pH 值，防止造成酸

性或者碱性不稳定农药的损失，保证测定结果的稳定

性。 
表1 LC/MS/MS分析20种有机磷农药在韭菜样品中测定结果 

Table 1 Determination of 20 organophosphor in leeks by 

QuEChERS-ultra performance liquid chromatography- 

tandem mass spectrometry 

农药名称 
添加浓度

/(μg/L) 

实际测定值

/(μg/L) 
回收率/% 

丙溴磷 5 4.88 97.6 

敌敌畏 5 4.86 97.2 

毒死蜱 5 4.97 99.4 

二嗪磷 5 4.93 98.6 

伏杀硫磷 5 4.89 97.8 

甲胺磷 5 5.12 102.4 

甲拌磷 5 4.93 98.6 

甲基异柳磷 5 4.97 99.4 

久效磷 5 4.86 97.2 

喹硫磷 5 5.02 100.4 

乐果 5 4.91 98.2 

硫环磷 5 4.96 99.2 

硫线磷 5 4.92 98.4 

马拉硫磷 5 5.02 100.4 

三唑磷 5 5.02 100.4 

杀扑磷 5 5.05 101.0 

亚胺硫磷 5 4.96 99.2 

氧乐果 5 4.92 98.4 

乙酰甲胺磷 5 4.91 98.2 
治螟磷 5 4.84 96.8 

固相萃取柱常用的净化剂有 PSA、石墨化炭黑

（GCB）和 C18 等。PSA 是去除各种有机酸、色素以

及一些糖和脂肪的有效吸附剂，GCB 对色素有强烈的

吸附效果，C18 多用于去除脂肪等非极性杂质[7,9~11]。

研究表明，优化净化剂的使用量能够保证样品净化效

果及结果的回收率，使用石墨碳量较大（超过 500 mg）
时，含有平面结构的农药如多菌灵、氟虫腈和五氯硝

基苯等回收率急剧降低，通常需要加入甲苯才能溶出
[11,12]，因此，GB/T 19648 和 GB/T 20769 中前处理方

法采用石墨活性炭净化柱，过柱洗脱时均采用乙腈+
甲苯（3+1）洗脱。本研究仅使用 PSA 进行净化，多

菌灵等含有平面结构的农药的平均回收率不低于

90%。 
蔬菜中多种农药残留检测中往往存在基质效应，且有

关降低基质干扰的技术手段的论述很多[7,11,12,14]。本研

究采用稀释净化液方式处理样品，结果显示大部分农

药基质效应不明显。另外，利用气相色谱法分析葱蒜

类等复杂基质样品中有机磷农药时，含硫的次生物质

产生的干扰很大[14,15]，本研究在韭菜待测溶液中添加

5 μg/L 有机磷农药，按前述方法提取净化后并稀释，

检测结果的回收率在 96.8%~102.4%（表 1）。本研究

结果与陈晓水等研究烟草中多种农药残留结果一致
[16]，即利用提取液稀释法对绝大部分目标物（~150 种）

都能保证回收率在 70%~120%，适合用于多种农药残

留分析检测。 

2.2  LC-MS/MS分析方法条件 

液相流动相的组成不仅会影响到目标化合物的保

留时间和峰形，还会影响到离子化效率，从而影响检

测灵敏度[11,12]。本方法使用乙腈和水溶液（含 0.1%甲

酸和 5 mmol/L 的乙酸铵）做为流动相，由于样品使用

乙腈进行提取，可以使样品待测液与流动相溶剂体系

一致；0.1%甲酸和 5 mmol/L 的乙酸铵体系可提高

LC-MS/MS仪器多反应监测正离子模式分析时不同农

药的离子化效率。由于农药性质不同，选取[M+H]+

或[M+NH4]+母离子进行二级碰撞，至少选取化合物两

对离子进行测定，一对离子作为定量离子，一对离子

作为定性离子[11,12]。本研究对 56 种目标农药的分析条

件进行了优化，包括选取合适的特征离子对和优化去

簇电压和碰撞能量等参数，从而获得最优的仪器

MRM 模式分析条件。本方法选取最不灵敏农药阿维

菌素的最优条件，而对于在液质分析中灵敏度极高的

多菌灵、三唑磷和啶虫脒等农药，可不选取最优条件

进行分析，以保证有合适的线性范围，适应检测样品

的定量需求（表 2）。 

2.3  方法线性范围和检出限 

按照优化的仪器分析条件对这些农药进行分析，

结果显示大部分农药在 2 μg/L~100 μg/L 有良好线性，

其相关系数大于 0.99。按照实际仪器测试的最低浓度
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计算，大部分农药使用 LC-MS/MS 分析时检测限低于

2 μg/L，根据样品称样量计算，可得出各种农药的方

法检测限低于 10 μg/kg（表 3），可以满足当前我国法

规对各类蔬菜中农药残留限量要求。 

表2 56种农药分析MRM参数 

Table 2 Multiple reaction monitoring parameters of 56 pesticides 

农药名称 CAS 号 母离子m/z 子离子m/z 
保留时间

/min 

去簇电压

DP/V 

碰撞室入口

电压 EP/V 

碰撞能量

CE/V 

碰撞室出口

电压 CXP/V
3-羟基克百威 16655-82-6 238.2 163.1*，181.1 3.19 82 11 28 13 
阿维菌素 71751-41-2 890.8 567.4*，305.2 7.10 63 10 21 7.4 

苯醚甲环唑 119446-68-3 406.3 251.1*，337.3 5.88 85 10 63 9 

吡虫啉 138261-41-3 256.1 175.1*，209.1 3.33 64 11 28 12 

丙溴磷 41198-08-7 373.2 303.1*，345.1 6.25 72 10 28 12 

除虫脲 35367-38-5 311.2 158.1*，141.1 5.36 65 11 27 12 

哒螨灵 96489-71-3 365.1 147.2*，309.2 6.92 50 10 65 11 

敌百虫 52-68-6 256.9 127.0*，109.0 2.84 80 10 28 10 

敌敌畏 62-73-7 221.1 109.2*，127.1 4.13 70 10 26 11 

啶虫脒 135410-20-7 223.0 126.2*，90.2 3.45 75 11 35 8 

毒死蜱 2921-88-2 350.1 198.1*，97.1 6.47 58 10 25 9 

多菌灵 10605-21-7 192.0 160.1*，132.1 2.60 70 11 50 9 

二甲戊灵 40487-42-1 282.2 212.2*，194.2 6.50 40 10 17 13 

二嗪磷 333-41-5 305.0 169.0*，153.0 6.08 80 10 14 11 

伏杀硫磷 2310-17-0 368.0 182.0*，322.0 5.98 71 10 20 6 

氟啶脲 71422-67-8 540.2 383.2*，158.3 6.41 88 10 29 9 

甲胺基阿维菌

素苯甲酸盐 
155569-91-8 886.8 158.2*，126.2 5.89 80 10 38 12 

甲胺磷 10265-92-6 142.0 94.0*，125.0 2.03 64 10 20 12 

甲拌磷 298-02-2 261.0 75.0*，199.0 6.00 51 10 21 10 

甲拌磷砜 2588-04-7 293.1 247.0*，171.2 3.80 64 10 10 10 

甲拌磷亚砜 2588-05-8 277.0 171.0*，198.9 3.10 58 10 21 9 

甲基异柳磷 99675-03-3 332.3 231.1*，273.2 5.90 26 10 20 10 

甲萘威 63-25-2 202.2 145.3*，127.1 4.49 60 11 25 10 

甲霜灵 57837-19-1 280.2 220.1*，248.1 4.54 84 10 12 12 

久效磷 2157-98-4 224.2 193.2*，98.1 2.41 50 10 8 10 

抗蚜威 23103-98-2 239.1 182.2*，72.0 4.06 65 10 12 10 

克百威 1563-66-2 222.2 165.1*，123.3 4.34 73 11 30 10 

克螨特 2312-35-8 368.1 231.2*，175.2 6.51 60 10 17 12 

喹硫磷 13593-03-8 299.0 163.0*，147.0 5.83 66 10 31 11 

乐果 60-51-5 230.0 125.0*，199.0 3.42 56 10 29 10 

硫环磷 947-02-4 256.2 140.0*，168.0 3.53 70 10 18 12 

硫线磷 95465-99-9 271.1 215.0*，159.0 6.10 65 10 24 10 

氯虫苯甲酰胺 500008-45-7 484.1 453.0*，286.0 4.82 74 10 38 10 

马拉硫磷 121-75-5 331.0 127.0*，99.0 5.45 64 10 17 9 

咪鲜胺 67747-09-5 376.2 308.0*，266.0 5.78 50 10 12 7 

嘧菌酯 131860-33-8 404.3 372.2*，344.1 5.15 54 10 10 12 

嘧霉胺 53112-28-0 200.1 107.0*，168.1 5.20 86 10 46 9 

        转下页



现代食品科技 Modern Food Science and Technology 2017, Vol.33, No.10 

249 

接上页         

灭多威 16752-77-5 163.1 88.1*，106 2.88 53 11 24 7 

灭幼脲 196791-54-5 309.2 156.1*，139.1 5.51 65 11 28 11 

噻虫嗪 153719-23-4 292.0 211.1*，181.1 2.90 63 10 17 12 

噻嗪酮 69327-76-0 306.0 201.1*，116.1 6.58 70 10 11 12 

三唑醇 55219-65-3 296.1 70.1*，99.1 4.97 50 10 20 10 

三唑磷 24017-47-8 314.1 162.1*，286.0 5.49 89 10 20 12 

三唑酮 43121-43-3 294.2 197.1*，225.1 5.28 91 10 22 12 

杀扑磷 950-37-8 303.0 145.0*，85.0 5.10 56 10 13 8 

霜脲氰 57966-95-7 199.2 128.1*，111.1 3.69 60 10 13 10 

涕灭威 116-06-3 208.2 116.0*，89.0 3.92 20 10 11 8 

涕灭威砜 1646-88-4 240.3 148.0*，86.0 2.58 25 10 17 11 

涕灭威亚砜 1646-87-3 207.2 132.0*，89.0 2.11 51 10 10 6 

戊唑醇 107534-96-3 308.1 70.1*，125.0 5.41 50 10 35 12 

烯酰吗啉 110488-70-5 388.1 301.2*，165.2 4.91 82 10 18 12 

辛硫磷 14816-18-3 299.1 129.2*，77.1 5.99 70 11 18 11 

亚胺硫磷 732-11-6 318.0 160.0*，133.0 5.16 61 10 17 10 

氧乐果 1113-02-6 214.1 155.0*，183.0 2.07 76 10 22 12 

乙酰甲胺磷 30560-19-1 184.0 143.0*，125.0 2.05 50 10 7 9 

异丙威 2631-40-5 194.2 95.0*，137.1 4.73 69 10 37 10 

茚虫威 144171-61-9 528.1 293.1*，249.2 5.95 97 10 26 10 

治螟磷 3689-24-5 323.0 115.0*，171.1 5.95 70 8.5 43 6 
仲丁威 3766-81-2 208.2 95.0*，152.1 5.06 70 10 42 10 

注：*为定量离子，另一对离子做为定性离子。 

表3 56种农药的线性范围、相关系数（R2）和检出限 

  Table 3 Linear ranges, correlation coefficients and limits of detection of 56 pesticides 

农药名称 线性范围/(μg/L) 相关系数(R2) 检出限/(μg/kg) 

3 羟基克百威 2~100 0.998 5 

阿维菌素 2~100 0.999 10 

苯醚甲环唑 2~100 0.999 5 

吡虫啉 2~100 0.999 5 

丙溴磷 2~100 0.999 5 

除虫脲 2~100 0.999 5 

哒螨灵 2~100 0.999 5 

敌百虫 2~100 0.997 5 

敌敌畏 2~100 0.999 10 

啶虫脒 2~100 0.999 5 

毒死蜱 2~100 0.999 10 

多菌灵 2~100 0.999 5 

二甲戊灵 2~100 0.999 5 

二嗪磷 2~100 0.999 5 

伏杀硫磷 2~100 0.999 5 

氟啶脲 2~100 0.999 5 

甲氨基阿维菌素苯甲酸盐 2~100 0.999 5 
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甲胺磷 2~100 0.996 5 

甲基异柳磷 2~100 0.999 5 

甲萘威 2~100 0.999 5 

甲霜灵 2~100 0.997 5 

久效磷 2~100 0.999 5 

抗蚜威 2~100 0.999 5 

克百威 2~100 0.999 5 

克螨特 2~100 0.999 5 

喹硫磷 2~100 0.999 5 

乐果 2~100 0.999 5 

硫环磷 2~100 0.999 5 

硫线磷 2~100 0.999 5 

氯虫苯甲酰胺 2~100 0.999 5 

马拉硫磷 2~100 0.999 5 

咪鲜胺 2~100 0.999 5 

嘧菌酯 2~100 0.999 5 

嘧霉胺 2~100 0.999 5 

灭多威 2~100 0.999 5 

灭幼脲 2~100 0.999 5 

噻虫嗪 2~100 0.999 5 

噻嗪酮 2~100 0.999 5 

三环唑 2~100 0.999 10 

三唑醇 2~100 0.999 10 

三唑磷 2~100 0.999 5 

三唑酮 2~100 1.000 5 

杀扑磷 2~100 0.999 5 

涕灭威 2~100 0.999 5 

涕灭威砜 2~100 0.999 5 

涕灭威亚砜 2~100 0.999 5 

戊唑醇 2~100 0.999 5 

烯酰吗啉 2~100 0.999 5 

辛硫磷 2~100 0.999 5 

亚胺硫磷 2~100 0.999 5 

氧乐果 2~100 0.999 5 

乙酰甲胺磷 2~100 0.999 5 

异丙威 2~100 0.999 5 

茚虫威 2~100 0.999 5 

治螟磷 2~100 0.999 5 

仲丁威 2~100 0.999 5 



 

表4 56种农药不同添加浓度添加回收率及相对标准偏差 

Table 4 Recoveries and relative standard deviations of 56 pesticides (n=6) 

农药名称 添加浓度 mg/kg 测定值 mg/kg 回收率% RSD% 添加浓度 mg/kg 测定值 mg/kg 回收率% RSD% 添加浓度 mg/kg 测定值 mg/kg 回收率% RSD% 
3 羟基克百威 0.0100 0.00957 95.7 0.7 0.0500 0.0459 91.8 4.4 0.200 0.197 98.5 0.7 

阿维菌素 0.0100 0.01090 109.0 0.5 0.0500 0.0512 102.4 6.6 0.200 0.195 97.3 0.3 

苯醚甲环唑 0.0100 0.01100 110.0 3.5 0.0500 0.0543 108.6 1.4 0.200 0.205 102.6 3.4 

吡虫啉 0.0100 0.00820 82.0 6.1 0.0500 0.0470 94.0 12.8 0.200 0.190 95.1 6.3 

丙溴磷 0.0100 0.01130 113.0 10.1 0.0500 0.0541 108.2 8.4 0.200 0.219 109.5 9.1 

除虫脲 0.0100 0.01080 108.0 4.1 0.0500 0.0520 104.0 5.4 0.200 0.209 104.5 4.3 

哒螨灵 0.0100 0.01050 105.0 2.8 0.0500 0.0520 104.0 1.0 0.200 0.192 96.2 2.6 

敌百虫 0.0100 0.00658 65.8 11.8 0.0500 0.0351 70.2 4.6 0.200 0.141 70.4 11.8 

敌敌畏 0.0100 0.01080 108.0 3.7 0.0500 0.0565 113.0 2.1 0.200 0.228 114.0 3.9 

啶虫脒 0.0100 0.00855 85.5 4.1 0.0500 0.0431 86.2 0.9 0.200 0.170 85.0 3.9 

毒死蜱 0.0100 0.00810 81.0 13.5 0.0500 0.0470 94.0 13.8 0.200 0.197 98.7 13.5 

多菌灵 0.0100 0.01010 101.0 3.9 0.0500 0.0484 96.8 4.3 0.200 0.195 97.3 3.8 

二甲戊灵 0.0100 0.00831 83.1 6.7 0.0500 0.0417 83.4 5.7 0.200 0.164 82.0 4.7 

二嗪磷 0.0100 0.00931 93.1 2.8 0.0500 0.0491 98.2 5.1 0.200 0.201 100.3 2.7 

伏杀硫磷 0.0100 0.00972 97.2 2.5 0.0500 0.0523 104.6 7.1 0.200 0.227 113.5 2.8 

氟啶脲 0.0100 0.01000 100.0 4.1 0.0500 0.0538 107.6 7.0 0.200 0.207 103.5 4.0 

甲氨基阿维菌 

素苯甲酸盐 
0.0100 0.01010 101.0 5.3 0.0500 0.0518 103.6 2.4 0.200 0.208 104.0 5.5 

甲胺磷 0.0100 0.00689 68.9 5.9 0.0500 0.0346 69.2 0.4 0.200 0.154 77.2 6.0 

甲基异柳磷 0.0100 0.00996 99.6 5.0 0.0500 0.0487 97.4 2.3 0.200 0.200 100.1 5.0 

甲萘威 0.0100 0.01010 101.0 5.3 0.0500 0.0510 102.0 1.0 0.200 0.209 104.5 5.0 

甲霜灵 0.0100 0.00991 99.1 3.1 0.0500 0.0525 105.0 5.8 0.200 0.196 98.0 2.7 

久效磷 0.0100 0.00829 82.9 10.3 0.0500 0.0413 82.6 14.4 0.200 0.161 80.5 12.9 

抗蚜威 0.0100 0.00917 91.7 4.7 0.0500 0.0463 92.6 5.6 0.200 0.175 87.5 2.8 

克百威 0.0100 0.01050 105.0 3.0 0.0500 0.0516 103.2 4.4 0.200 0.202 101.0 3.2 

克螨特 0.0100 0.00962 96.2 4.4 0.0500 0.0464 92.8 2.6 0.200 0.175 87.5 4.2 

喹硫磷 0.0100 0.00988 98.8 3.0 0.0500 0.0491 98.2 0.8 0.200 0.209 104.5 3.4 

乐果 0.0100 0.01050 105.0 1.3 0.0500 0.0520 104.0 1.0 0.200 0.207 103.5 1.3 

硫环磷 0.0100 0.00988 98.8 2.2 0.0500 0.0520 104.0 4.5 0.200 0.198 99.0 3.5 
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农药名称 添加浓度 mg/kg 测定值 mg/kg 回收率% RSD% 添加浓度 mg/kg 测定值 mg/kg 回收率% RSD% 添加浓度 mg/kg 测定值 mg/kg 回收率% RSD% 
硫线磷 0.0100 0.00942 94.2 2.7 0.0500 0.0478 95.6 4.9 0.200 0.186 93.0 1.5 

氯虫苯甲酰胺 0.0100 0.00904 90.4 6.3 0.0500 0.0489 97.8 6.6 0.200 0.192 96.0 5.0 

马拉硫磷 0.0100 0.01130 113.0 4.4 0.0500 0.0555 111.0 5.1 0.200 0.216 108.0 4.6 

咪鲜胺 0.0100 0.01000 100.0 3.7 0.0500 0.0508 101.6 1.5 0.200 0.207 103.3 3.6 

嘧菌酯 0.0100 0.00935 93.5 1.1 0.0500 0.0476 95.2 1.6 0.200 0.206 103.0 1.0 

嘧霉胺 0.0100 0.00883 88.3 8.4 0.0500 0.0486 97.2 9.1 0.200 0.193 96.7 8.6 

灭多威 0.0100 0.00892 89.2 7.8 0.0500 0.0463 92.6 3.6 0.200 0.168 83.9 7.8 

灭幼脲 0.0100 0.01030 103.0 11.0 0.0500 0.0510 102.0 9.0 0.200 0.211 105.5 10.8 

噻虫嗪 0.0100 0.00842 84.2 12.6 0.0500 0.0476 95.2 11.5 0.200 0.168 84.2 12.5 

噻嗪酮 0.0100 0.00841 84.1 5.0 0.0500 0.0440 88.0 5.1 0.200 0.164 82.0 2.9 

三环唑 0.0100 0.00898 89.8 1.5 0.0500 0.0461 92.2 3.5 0.200 0.170 85.0 2.6 

三唑醇 0.0100 0.00873 87.3 14.5 0.0500 0.0457 91.4 5.0 0.200 0.171 85.5 12.2 

三唑磷 0.0100 0.00886 88.6 0.1 0.0500 0.0452 90.4 1.8 0.200 0.184 91.9 0.2 

三唑酮 0.0100 0.00874 87.4 9.5 0.0500 0.0434 86.8 0.8 0.200 0.192 95.9 3.6 

杀扑磷 0.0100 0.01110 111.0 3.7 0.0500 0.0535 107.0 3.7 0.200 0.195 97.4 3.7 

涕灭威 0.0100 0.01056 105.6 6.2 0.0500 0.0486 97.2 7.1 0.200 0.176 88.0 6.2 

涕灭威砜 0.0100 0.00824 82.4 3.2 0.0500 0.0396 79.2 2.7 0.200 0.148 74.0 2.5 

涕灭威亚砜 0.0100 0.00773 77.3 2.3 0.0500 0.0387 77.4 4.6 0.200 0.146 73.0 2.4 

戊唑醇 0.0100 0.00862 86.2 3.7 0.0500 0.0446 89.2 3.4 0.200 0.165 82.5 2.0 

烯酰吗啉 0.0100 0.00908 90.8 5.1 0.0500 0.0481 96.2 5.4 0.200 0.186 93.0 6.8 

辛硫磷 0.0100 0.01010 101.0 9.7 0.0500 0.0523 104.6 10.2 0.200 0.218 109.0 9.7 

亚胺硫磷 0.0100 0.01070 107.0 3.8 0.0500 0.0512 102.4 4.6 0.200 0.207 103.3 3.6 

氧乐果 0.0100 0.00872 87.2 6.2 0.0500 0.0444 88.8 1.8 0.200 0.182 91.0 6.2 

乙酰甲胺磷 0.0100 0.00746 74.6 1.9 0.0500 0.0369 73.8 1.5 0.200 0.148 73.8 2.0 

异丙威 0.0100 0.01030 103.0 5.9 0.0500 0.0513 102.6 0.5 0.200 0.212 106.0 5.7 

茚虫威 0.0100 0.00909 90.9 6.9 0.0500 0.0482 96.4 2.7 0.200 0.173 86.5 3.8 

治螟磷 0.0100 0.01070 107.0 3.6 0.0500 0.0548 109.6 2.3 0.200 0.209 104.5 3.4 

仲丁威 0.0100 0.00950 95.0 6.6 0.0500 0.0506 101.2 4.1 0.200 0.199 99.5 4.7 
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2.4  加标回收率和精密度 

将各种待测农药混合标准添加到不含农药的空白

样品广东菜心（菜薹）中，按照上述方法进行提取、

净化，并进行 LC-MS/MS 分析，在样品含量为 0.0100 
mg/kg、0.0500 mg/kg 和 0.200 mg/kg 三个浓度水平下，

各农药的添加回收率在 65.8~114.0%之间，相对标准

偏差（RSD）在 0.1%~14.5%之间（表 4）。 

3  结论 

本研究改进 QuEChERS 方法提取净化样品，采用

HPLC-MS/MS 方法测定，并结合多反应监测模式，外

标法定量，完成 56 种蔬菜中常见农药的定性和定量分

析。本方法具有快速、定性准确、灵敏度高和样品处

理简单等优点，可大大节约测试时间。 
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