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改进 QuEChERS-气相色谱-三重四级杆质谱法测定鸡

蛋中七种手性拟除虫菊酯类有机污染物 
 

陈锂，朱正伟，荣茂，汪薇，王小花，石梦玲，文红 

（湖北省食品质量安全监督检验研究院，湖北省食品质量安全检测工程技术研究中心，湖北武汉 430075） 

摘要：以改进的 QuEChERS（quick，easy，cheap，effective，rugged and safe）前处理方法结合气相色谱-三重四极杆质谱（gas 

chromatography-tandem mass spectrometry，GC-MS/MS）技术，建立了鸡蛋中七种手性拟除虫菊酯类有机污染物的检测和分析方法，

为鸡蛋中拟除虫菊酯残留限量的制定提供依据。将鸡蛋样品经 80%乙酸乙酯-丙酮提取，乙二胺-N-丙基甲硅烷（PSA）净化，无水硫

酸镁脱水，以 HP-5MS 毛细管柱进行分离，在电子轰击源（EI）和多反应监测模式下进行测定，基质曲线外标法定量。结果表明，该

方法能有效的分离 7 种手性拟除虫菊酯，峰形良好，待测物质在 1~200 µg/L 范围内线性良好，相关系数大于 0.99，检出限为 0.46~1.59 

µg/kg，定量限为 1.52~5.29 µg/kg，加标回收率范围为 72.1%~117.5%，相对标准偏差（RSD）为 1.6%~15.1%（n=6）。该方法前处理

简单易行，便于操作，方法精密度高，适用于鸡蛋中拟除虫菊酯类有机污染物的快速筛查和定量检测。 
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Abstract: The modified quick, easy, cheap, effective, rugged, and safe (QuEChERS) method, as a pre-treatment method, combined with 

gas chromatography-tandem mass spectrometry (GC-MS/MS), was established for the determination of seven chiral pyrethroid organic 

pollutants in eggs, so as to provide a basis for the establishment of the pyrethroid residue limit in eggs. The egg samples were extracted with 

80% ethyl acetate-acetone, purified by ethylenediamine-N-propylsilane (PSA), and dehydrated by anhydrous magnesium sulfate. The obtained 

extracts were further separated using a HP-5MS capillary column. The seven compounds were determined using an electron impact (EI) ion 

source and multi-reaction monitoring (MRM) mode and quantified using the matrix-matched calibration curve external standard method. The 

results showed that this method could effectively separate the seven chiral pyrethroids. The seven compounds showed good peak shapes, 

displayed good linearity over the range of 1~200 μg/L, and the correlation coefficients were greater than 0.99. The limits of detection (LODs) 

were 0.46~1.59 μg/kg, the limits of quantitation (LOQs) were 1.52~5.29 µg/kg, and the recovery rates were in the range of 72.1%~117.5% with  
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relative standard deviations (RSDs) between 1.6% and 15.1% (n = 6). This pre-treatment method was proven to be simple, accurate, efficient, 

and suitable for rapid screening and quantitative analysis of chiral pyrethroid organic pollutants in eggs. 

Key words: pyrethroid; gas chromatography-tandem mass spectrometry; QuECHERS; egg 

 

拟除虫菊酯（Pyrethroids）是一类能防治多种害

虫的广谱杀虫剂，因其优异的生物活性和环境相容性，

已成为我国目前使用范围最广、用量最大的农药[1]。

由于其性质稳定在水果、蔬菜、茶叶、饲料和动物性

食品中具有较高的检出率，有研究表明拟除虫菊酯类

农药有蓄积性[2]，长期接触即使是低剂量也会引起慢

性疾病，有些品种还具有致畸、致癌、致突变作用[3]，

目前已有相关不同食品基质的国家食品检验标准（如

GB 23200.113-2018 植物源性食品中 208 种农药及其

代谢物残留量的测定，GB 23200.8-2016 水果和蔬菜中

500 种农药及相关化学品残留量的测定），但在鸡蛋中

的相关研究报道较少。随着 2017 年欧洲爆发的氟虫腈

“毒鸡蛋”事件表明，鸡蛋中农药残留的风险日益增加，

但目前农药残留的主要关注点依然停留在蔬菜、水果、

牛奶等产品，对鸡蛋中的农药残留问题关注较少。拟

除虫菊酯类化合物属广谱类杀虫剂在鸡蛋中也有检出

风险[4]，在即将实行的国家标准（GB 2763-2019 食品

中农药最大残留限量）中部分拟除虫菊酯已有鸡蛋限

量，但大部分均未给出推荐检测方法，且拟除虫菊酯

都被简单的当做单一的外消旋化合物看待，检测和分

析方法均未达到较好的分离效果。因此，建立简单、

快速、高效的有手性中心的拟除虫菊酯类农药在鸡蛋

中的检测方法，对于保证食品安全和保护人类健康具

有重大的意义。 
目前，拟除虫菊酯类物质的检测方法有气相色谱

法、气相色谱-质谱法、液相法和液相色谱串联质谱法
[5-8]等。由于拟除虫菊酯类农药一般在样品中含量较

低、种类较多且食品基质复杂，在分析前通常需要先

使用浸提法、超声波萃取、加速溶剂萃取、分散液液

微萃取等萃取技术[9-13]，再使用凝胶渗透色谱（GPC）
或固相萃取（SPE）等[14-16]方法净化后浓缩上样分析。

此类分步操作不仅耗时，灵活性不强而且对前处理的

辅助设备要求和成本均较高。近年来，萃取和净化一

体化技术有了较好的发展，如固相微萃取（SPME）、
基质固相分散萃取（MSPD）、QuEChERS 法和磁性固

相萃取等[17-20]技术可以有效的简化前处理操作步骤，

缩短前处理时间，提高了检测效率。而 QuEChERS 法

可以根据不同样品基质以及不同目标物的理化特性差

异，灵活调整提取剂和吸附剂，提高对特异性目标物

的回收率，并有效的简化在食品基质中复杂的前处理

步骤。因此，本研究拟沿用 QuEChERS 方法的思路优

化鸡蛋样品中的快速前处理方法，通过气相色谱-串联

质谱分析样品，以基质标准曲线定量，建立

QuEChERS-GC-MS/MS 法检测鸡蛋中拟除虫菊酯的

残留检测方法，为实现鸡蛋中拟除虫菊酯的快速监测

提供实验依据。 

1  实验部分 

1.1  仪器、试剂与材料 

气相色谱 -三重四极杆质谱仪（TSQ 9000 
GC-MS/MS 联用仪），赛默飞世尔科技（中国）有限

公司；Allegra X-22R 多功能台式冷冻离心机，美国贝

克曼公司；MSA125P-1CE-DU分析天平，德国Sartorius
公司；XH-C 涡旋混合器，江苏金怡仪器科技公司；

HEI-VAP/LR20 旋转蒸发仪，德国 Heidolph GmbH 公

司；N-EVAP 116 氮吹仪，美国 Organomation 公司。 
鸡蛋市购；正己烷、乙酸乙酯、丙酮、甲醇、乙

腈、石油醚、二氯甲烷（色谱纯），Merck 公司；N-
丙基乙二胺（N-propylethylenediamine，PSA）、弗罗

里硅土填料、无水硫酸镁（MgSO4）、十八烷基键合

硅胶填料（C18）、石墨化炭黑吸附剂（GCB），北京迪

马科技有限公司；高效氯氟氰菊酯、氯菊酯、氟氯氰

菊酯、氯氰菊酯、氰戊菊酯、氟胺氰菊酯、溴氰菊酯

（100 μg/mL），农业部环境保护科研监测所。 

1.2  标准溶液的配制 

标准储备液的配置：准确移取 7 种拟除虫菊酯（高

效氯氟氰菊酯、氯菊酯、氟氯氰菊酯、氯氰菊酯、氰

戊菊酯、氟胺氰菊酯、溴氰菊酯）各 1 mL 至 10 mL
容量瓶中，混合标准液用正己烷定容至 10 mL，可得

1 μg/mL 的混合储备液，4 ℃保存备用，保存期三个月。 

1.3  样品前处理 

鸡蛋去壳，均质制成均一样品，准确称取 5.0 g
至 50 mL 离心管中，加入 80%乙酸乙酯-丙酮 15 mL，
2.0 g 无水硫酸镁，1.0 g 醋酸钠，陶瓷均质子 1 颗，涡

旋 2 min，以 4000 r/min 离心 3 min，取上清液 7 mL
加入 PSA 50 mg、MgSO4 200 mg，涡旋 1 min，取上

清液 2 mL 过 0.22 μm 有机相滤膜，气相色谱-三重四

极杆质谱测定分析。 
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1.4  基质标准曲线的制备 

分别称取不含目标物的空白鸡蛋样品 5.0 g，按

1.3 节方法进行预处理。用基质提取液稀释标准溶液，

以峰面积（Y）为纵坐标对各被测组分的质量浓度（X，

μg/mL）为横坐标作图，绘制基质标准曲线。 
表1 七种手性拟除虫菊酯的出峰时间及选择反应监测模式分析参数 

Table 1 Retention times and MS/MS parameters for 7chiral pyrethroids 

Compound Retention time/min Precursor and product ion/(m/z) Collision energy/eV

Cyhalothrin 1 23.93 180.9/151.9, 197/141.1*, 208.1/180.9 22, 10, 8 

Cyhalothrin 2 24.26 181/151.9*, 208.1/151.8, 208.1/180.9 22, 28, 8 

Permethrin 1 25.72 163/91.1, 183.1/153*, 183.1/168 12, 12, 12 

Permethrin 2 25.97 183/153, 183/165.1, 183/168.1* 14, 10, 10 

Cyfluthrin 1 26.79 163/65.1, 163/91.1*, 163/127.1 26, 12, 6 

Cyfluthrin 2 26.97 163/65.1, 163/91.1*, 163/127.1 26, 12, 6 

Cyfluthrin 3 27.07 163/65.1, 163/91.1*, 163/127.1 26, 12, 6 

Cyfluthrin 4 27.17 163/65.1, 163/91.1*, 163/127.1 26, 12, 6 

Cypermethrin 1 27.37 163/91.1*, 163/127.1, 180.9/152.1 12, 6, 20 

Cypermethrin 2 27.58 163/91.1*, 163/127.1, 180.9/152.1 12, 6, 20 

Cypermethrin 3 27.68 163/91.1*, 163/127.1, 180.9/152.1 12, 6, 20 

Cypermethrin 4 27.78 163/91.1*, 163/127.1, 180.9/152.1 12, 6, 20 

Fenvalerate 1 29.04 125/89, 167/89, 167/125* 18, 32, 10 

Fenvalerate 2 29.41 125/89.3, 167/125*, 225.1/119.1 20, 10, 18 

Fluvalinate 1 29.31 180.8/152.1*, 250/55.1, 250/199.9 22, 16, 18 
Fluvalinate 2 29.44 180.8/152.1*, 250/55.1, 250/200 20, 16, 16 

Deltamethrin 1 29.99 181/152.1*, 252.8/92.9, 252.8/172 22, 16, 8 

Deltamethrin 2 30.30 181/152.1*, 252.8/92.9, 252.8/172 22, 16, 8 

注：*Quantitative ion 

1.5  仪器条件 

 
图1 七种手性拟除虫菊酯总离子流图 

Fig.1 Total ion chromatograms of 7 chiral pyrethroids 

色谱条件：色谱柱：HP-5 MS 毛细管柱（30 m×0.25 
mm×0.25 μm）；升温程序：40 ℃保持 1 min；以

25 /min ℃ 升温至 90 ℃保持 1 min；以 25 /min ℃ 升温

至 180 ℃；以 5 /min ℃ 升温至 280 ℃；以 10 /min ℃ 升

温至 300 ℃；保持 5 min；进样口温度 280 ℃，流速

1.2 mL/min；进样量 1.0 µL；进样方式：不分流进样。 
质谱条件：EI 源；电离能量 70 eV，离子源温度

280 ℃，传输线温度 280 ℃，溶剂延迟 3.5 min，多反

应监测模式，其具体参数见表 1，总离子流图见图 1，
七种拟除虫菊酯分离叠加图见图 2。 

 
图2 七种拟除虫菊酯离子叠加图 

Fig.2 Ion overlay chromatograms of 7 chiral pyrethroids 

2  结果与讨论 

2.1  提取试剂的选择 

鸡蛋是人类最重要的动物源性食物之一，富含蛋

白质、脂肪、胆固醇及矿物质等成分，在提取过程中



现代食品科技 Modern Food Science and Technology 2020, Vol.36, No.9 

287 

蛋白质容易变性固化，从而降低拟除虫菊酯类农药的

回收率[21]。本实验以鸡蛋为研究对象，分别比较了七

种常用有机试剂（见图 3 中的 A-H）对拟除虫菊酯类

农药的提取效果。称取若干份鸡蛋试样 5.0 g，加入

A-H 提取溶剂 15 mL，重复测定三次，分别加入 2.0 g
无水硫酸镁，1.0 g 醋酸钠，陶瓷均质子 1 颗，涡旋 2 
min，以 4000 r/min 离心 3 min，取上清液 7 mL 加入

PSA 300 mg、MgSO4 300 mg，涡旋 1 min，取上清液

2 mL 过 0.22 μm 有机相滤膜上机测定，结果见图 3。 
鸡蛋中含有大量水分，加入无水硫酸镁除水的同

时会放热，使蛋白质变性并结块，从而降低拟除虫菊

酯的提取率，而陶瓷均质子可以破坏结块达到分散基

质的效果[22]，醋酸钠可以有效降低基质间共萃物数量
[23]，前期预实验发现使用醋酸钠代替氯化钠可以有效

的提高拟除虫菊酯的回收率，但不同的有机试剂对鸡

蛋蛋白质的影响各不相同。使用试剂 B（乙腈）、F（乙

酸乙酯）、G（丙酮）、H（甲醇）时，鸡蛋中蛋白质未

出现严重结块现象，拟除虫菊酯类农药的回收率相对

较好；使用有机溶剂 C（正己烷）、D（二氯甲烷）、E
（石油醚）时较易结块，对回收率影响较大。由图 3
知，不同种类的有机试剂对拟除虫菊酯类农药表现出

的提取率各有差异，大部分有机试剂对氯菊酯回收率

均较低，丙酮却表现出了优异的回收率，但丙酮对氟

胺氰菊酯、氯氰菊酯和高效氯氟氰菊酯提取率较低，

而乙酸乙酯对七种拟除虫菊酯回收率整体较均衡。因

此，采用溶剂复配的形式对提取剂进行进一步优化。 

 
图3 不同提取溶剂对提取效率的影响 

Fig. 3 Effect of different pretreatments on extraction efficiency 

注：A：阴性对照；B：乙腈；C：正己烷；D：二氯甲烷；

E：石油醚；F：乙酸乙酯；G：丙酮；H：甲醇。 

2.2  提取试剂的优化  

由于单一溶剂的提取效率较差，针对七种不同类

型的拟除虫菊酯类农药，采用不同混合溶剂进行提取

实验。KOH-甲醇在碱性条件下可以有效的降低食品

基质中的脂肪含量从而提高回收率[24]；浓硫酸-甲醇可

以通过甲酯化破坏基质中蛋白质和脂肪等有机物，从

而蛋白质和脂肪的降低干扰提高回收率[25]；酸化乙腈

和氨化乙腈是 QuEChERS 中常用试剂，可以沉淀蛋白

减少脂肪和其他杂质溶出，加入适当的酸或氨可以减

少基质的干扰[26]。以上不同类型的混合提取试剂可对

鸡蛋中的脂肪和蛋白质可以进行了一定程度上的“碳
化”，降低基质的影响。本实验称取若干份鸡蛋试样

5.0 g，加入 A-H 不同混合组分的提取溶剂 15 mL，每

种溶剂各做三个平行，分别加入 2.0 g 无水硫酸镁，1.0 
g醋酸钠，1颗陶瓷均自质子，涡旋 2 min，以 4000 r/min 
离心 3 min，取上清液 7 mL 加入 PSA 300 mg、MgSO4 
300 mg，涡旋 1 min，取上清 2 mL 过 0.22 μm 有机相

滤膜上机测定，结果见图 4。 
混合提取溶剂 A-D 虽然可以降低鸡蛋中的脂肪

或蛋白质，但鸡蛋基质较易固化，增加了对拟除虫菊

酯的吸附或包裹性，从而降低了回收率。乙酸乙酯-
丙酮提取剂对鸡蛋基质影响较小，无固固化现象，可

充分分散基质，对七种不同的拟除虫菊酯类农药均有

较好的回收率。实验结果表明，在 80%乙酸乙酯-丙酮

水平下各项指标回收率均相对较好。 

 
图4 不同组合提取剂对回收率的影响 

Fig.4 Effect of different combination extractants on extraction 

efficiency 

注：A：1%酸化乙腈；B：1%氨化乙腈；C：4% KOH-

甲醇；D：10%硫酸-甲醇；E：10%乙酸乙酯-丙酮；F：20%乙

酸乙酯-丙酮；G：50%乙酸乙酯-丙酮；H：80%乙酸乙酯-丙酮；

I：90%乙酸乙酯-丙酮。 

2.3  净化填料的优化 

QuEChERS 提取方法中常用的净化吸附剂有

PSA（N-丙基乙二胺）、C18（十八烷基键合硅胶）、弗

罗里硅土、GCB（石墨化炭黑吸附剂）等固相萃取填

料，它们分别对有机酸、非极性、极性物质、色素等

有不同的吸附，可以有效地减少基质中的干扰[27-29]。

由于鸡蛋中水分含量较高，无水硫酸镁脱水效果较好
[30,31]，本实验中选用无水硫酸镁为脱水剂，在 0.01 
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mg/kg 加标水平下，以 2 mL 提取液为研究对象，对净

化填料和条件进行选择和优化。 
2.3.1  净化填料的选择 

实验固定了 MgSO4和净化填料用量为 300 mg，
比较了 A（N-丙基乙二胺）、B（十八烷基键合硅胶）、

C（弗罗里硅土）、D（石墨化炭黑吸附剂）、E（空白

对照）对提取率的影响。图 5 表明，PSA 为正相硅胶

键合吸附剂，可以有效吸附蛋白质、糖类、脂肪酸和

极性较高的酸性物质，在鸡蛋基质中对拟除虫菊酯表

现出较好的回收率。C18和 GCB 均可有效去除鸡蛋中

的色素，但对回收率都有一定的影响。弗罗里硅土适

合从非极性基质中吸附极性化合物，拟除虫菊酯类农

药属弱极性物质[32]，整体提取效果欠佳。因此本实验

选用 PSA 作净化剂对鸡蛋基质进行净化，结果见图 5。 

 
图5 净化剂对回收率的影响 

Fig.5 Effect of different combination extractants on extraction 

efficiency 

注：A：N-丙基乙二胺；B：十八烷基键合硅胶；C：弗罗

里硅土；D：石墨化炭黑吸附剂；E：空白对照。 

2.3.2  PSA 用量的选择 

 
图6 PSA添加量对回收率的影响 

Fig.6 Effect of PSAdosage onextraction efficiency 

实验固定 MgSO4用量为 300 mg，取 7 mL 提取液

6 份，分别加入 A（空白对照）、B（50 mg）、C（100 
mg）、D（200 mg）、E（300 mg）、F（400 mg）和 G
（500 mg）PSA。结果表明，PSA 对拟除虫菊酯目标

物吸附较小，仅对鸡蛋基质进行除杂，回收率随着PSA
用量的增加而小幅下降。PSA用量在200 mg至400 mg
区间时对拟除虫菊酯回收率影响较小。当增加用量至

500 mg 时 PSA 会对目标化合物产生吸附从而降低回

收率。综合结果表明，PSA 用量为 50 mg 时各项拟除

虫菊酯回收率相对较好。结果见图 6。 
2.3.3  无水 MgSO4用量的选择 

实验固定 PSA 用量为 50 mg，取 7 mL 提取液 6
份，分别加入 A (50 mg)、B (100 mg)、 C (200 mg)、
D (300 mg)、E (400 mg)和 F (500 mg) 无水硫酸镁。由

于鸡蛋中水分较多，此处 MgSO4的作用仍是去除提取

液中的水分，降低进样溶液中水分对仪器的影响。实

验结果表明，回收率随着用量的增加逐渐提高，达到

200 mg 时各组分平均回收率最好，继续增加用量无明

显变化（图 7）。 

 
图7 MgSO4用量对提取效率的影响 

Fig.7 Effect of MgSO4 dosage on extraction efficiency 

2.4  检出限、定量限和基质效应的考察 

将拟除虫菊酯标准储备液用丙酮稀释，制备 1，
10，50，100 和 200 μg/L 5 个不同水平的混合标准溶

液，在选定的色谱条件下，以质量浓度为横坐标与峰

面积为纵坐标制作标准曲线。采用基质加标回收的方

法，以信噪比（S/N）为 3 确定检出限（limit of detection，
LOD），以S/N为10确定定量限（limit of quantification，
LOQ）。基质效应是残留检测中普遍存在的现象，会

对分析方法的重复性、灵敏度、准确度等产生影响，

表现为基质抑制或增强效应。本实验以基质匹配标准

曲线与纯溶剂标曲斜率之比来确定基质效应（ME）
[33]： 

s mME (1 S / S ) 100%= − ×  

其中，Ss是基质匹配曲线的斜率，Sm是标准曲线的斜率。 

当 -50%<ME<50%时，基质效应不明显；当

ME<-50%或 ME>50%时，该化合物的基质效应明显
[34]，结果见表 2。 
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表2 七种拟除虫菊酯的线性方程、基质效应、检出限和定量限 

Table 2 Litmits of dection, limits of quantitation, linear equations and matrix effects of seven pyrethroids 

Compound Matrix linear equation Solvent linear equation ME/% LOD/(µg/kg) LOQ/(µg/kg) 

Cyhalothrin 1 Y=1.6×105X+9.9×103 Y=1.2×106X+4.8×104 86.7 0.77 2.57 

Cyhalothrin 2 Y=1.6×105X+9.9×103 Y=1.2×106X+4.8×104 86.7 0.84 2.80 

Permethrin 1 Y=7.8×105X+3.5×104 Y=6.7×106X+2.4×105 88.4 1.59 5.29 

Permethrin 2 Y=7.8×105X+3.5×104 Y=6.7×106X+2.4×105 88.4 1.19 3.96 

Cyfluthrin 1 Y=3.2×106X+1.2×105 Y=2.4×107X+5.3×105 86.7 0.47 1.57 

Cyfluthrin 2 Y=3.2×106X+1.2×105 Y=2.4×107X+5.3×105 86.7 0.46 1.52 

Cyfluthrin 3 Y=3.2×106X+1.2×105 Y=2.4×107X+5.3×105 86.7 0.48 1.61 

Cyfluthrin 4 Y=3.2×106X+1.2×105 Y=2.4×107X+5.3×105 86.7 0.50 1.65 

Cypermethrin 1 Y=7.4×105X+2.5×104 Y=5.3×106X+1.6×105 86.1 0.75 2.50 

Cypermethrin 2 Y=7.4×105X+2.5×104 Y=5.3×106X+1.6×105 86.1 0.70 2.33 

Cypermethrin 3 Y=7.4×105X+2.5×104 Y=5.3×106X+1.6×105 86.1 0.72 2.39 

Cypermethrin 4 Y=7.4×105X+2.5×104 Y=5.3×106X+1.6×105 86.1 0.72 2.40 

Fenvalerate 1 Y=8.8×103X+86 Y=4.7×104X+2.2×103 81.3 1.25 4.18 

Fenvalerate 2 Y=8.8×103X+86 Y=4.7×104X+2.2×103 81.3 1.24 4.13 

Fluvalinate 1 Y=9.3×105X+3.9×104 Y=6.6×106X+2.1×105 85.9 0.90 3.01 

Fluvalinate 2 Y=9.3×105X+3.9×104 Y=6.6×106X+2.1×105 85.9 0.88 2.93 

Deltamethrin 1 Y=9.4×105X+3.5×104 Y=6.7×106X+9.4×104 85.9 0.89 2.99 

Deltamethrin 2 Y=9.4×105X+3.5×104 Y=6.7×106X+9.4×104 85.9 0.90 3.00 

表3 样品中拟除虫菊酯的添加回收率和RSD 

Table 3 Recoveries and RSDs of seven pyrethroids 

Compound 
Add 10 µg/kg Add 20 µg/kg Add 100 µg/kg 

Average recovery/% RSD/% Average recovery/% RSD/% Average recovery% RSD%

Cyhalothrin 1 76.5 9.7 84.5 6.5 94.6 4.5 

Cyhalothrin 2 80.5 6.3 93.5 7.7 90.3 4.8 

Permethrin 1 114.5 4.6 88.6 3.3 91.8 2.5 

Permethrin 2 106.7 4.1 90.1 3.0 95.2 2.1 

Cyfluthrin 1 74.7 15.1 83.1 10.3 117.5 7.2 

Cyfluthrin 2 92.5 1.8 90.7 3.9 103.4 2.3 

Cyfluthrin 3 76.5 6.7 80.6 7.6 106.9 8.7 

Cyfluthrin 4 73.3 7.1 85.4 8.1 104.7 9.2 

Cypermethrin 1 91.3 3.9 89.2 2.5 90.7 2.1 

Cypermethrin 2 75.6 7.1 80.2 9.1 86.5 6.8 

Cypermethrin 3 72.1 12.6 78.8 9.4 88.6 8.7 

Cypermethrin 4 86.5 10.5 90.7 8.8 94.5 6.9 

Fenvalerate 1 74.4 2.7 80.5 1.6 89.1 4.2 

Fenvalerate 2 80.6 5.8 88.6 4.0 90.6 5.1 

Fluvalinate 1 81.5 6.3 90.1 4.7 88.5 5.8 

Fluvalinate 2 85.9 6.3 89.6 5.4 89.1 5.6 

Deltamethrin 1 76 8.8 89 6.7 92 5.6 
Deltamethrin 2 94 5.3 86.8 4.5 91 3.3 

由表 2 知，7 种化合物在 1~200 μg/L 范围内呈良

好的线性关系，其线性相关系数（R2）均大于 0.99，
目标成分检出限在 0.46~1.59 μg/kg 之间，定量限在

1.52~5.29 μg/kg 之间，该方法可以满足复杂基质中痕
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量物质的检测。实验表明七种拟除虫菊酯在鸡蛋中表

现出较强的基质效应，因此在实际检测时为保证结果

准确，采用基质匹配标准曲线对化合物进行定量分析。 

2.5  回收率和精密度实验结果 

空白鸡蛋样品中准确加入一定量混合标准溶液，

使添加量分别为 10、20、100 μg/kg，按最优条件进行

测定，方法的准确度用回收率表示，每个添加水平重

复测定 6 次。方法的精密度用 6 次平行测定的相对标

准偏差（relative standard deviation，RSD）表示。对手

性拟除虫菊酯每个峰分别进行分析，加标回收率范围

为 72.1%~117.5%，RSD 为 1.6%~15.1%（n=6）。 

3  结论 

手性拟除虫菊酯农药含有多个对映异构体，在检

验过程中会出现多个色谱峰，受前处理和仪器条件影

响较大。而鸡蛋中含有蛋白质、脂肪、胆固醇及矿物

质等成分，在提取过程中蛋白质易变性固化包裹手性

拟除虫菊酯类目标物，对目标物的定性和定量影响较

大。目前主要使用凝胶色谱柱法进行分离纯化，在除

去脂质的过程中会损失一部分的目标物，从而影响回

收率，且耗时较长。本实验使用 QuEChERS 作为前处

理方法，对提取剂和净化剂种类及用量进行选择和优

化，有效的避免了蛋白质固化对目标物的包覆现象，

提高了方法的灵敏度和回收率，7 种手性拟除虫菊酯

分离效果好，对每种目标化合物对应的色谱峰进行单

独定性和定量，7 种手性拟除虫菊酯检出限为

0.46~1.59 μg/kg，定量限为 1.52~5.29 μg/kg，远低于欧

美国家和我国农业部制定的最高残留限量。所以本文

建立的 QuEChERS-GC-MS/MS 法测定鸡蛋中七种手

性拟除虫菊酯的检测方法具有高灵敏度、高精密度和

高分离度等优点，前处理操作简便、快捷省时，适用

于市场鸡蛋中拟除虫菊酯类农药的监督抽检工作，在

理论和实践上都具有重要意义。 
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