
基金项目：梅州市科技计划项目（编号：２０１３Ｂ１７）；广东省重点领

域研发计划项目（编号：２０１９Ｂ０２０２１１００１）

作者简介：沈霞（１９７４—），女，嘉应学院副教授，硕士。

Ｅｍａｉｌ：１３９４２９４１７７＠ｑｑ．ｃｏｍ

收稿日期：２０２２０８１３　　改回日期：２０２２１１１１

犇犗犐：１０．１３６５２／犼．狊狆犼狓．１００３．５７８８．２０２２．８０６７６ ［文章编号］１００３５７８８（２０２３）０３００３８０６

分散固相萃取—气相色谱—串联质谱法测定

食用菌中２４种农药残留
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摘要：目的：建立同时测定新鲜食用菌中的２４种农药残

留的气相色谱—串联质谱法。方法：样品匀浆后，加入

水、乙腈、盐，水平振摇提取，高速离心后去上清液氮气浓

缩，乙酸乙酯定容，ＧＣＭＳ／ＭＳ测定。使用电子轰击离子

源（ＥＩ）进行电离，多反应监测（ＭＲＭ）模式对目标物碎片

进行采集，内标法定量分析。结果：２４种农药的内标曲线

在一定质量浓度范围内线性良好，相关系数 犚２均在

０．９９８６以上，方法检出限（ＬＯＤ）为２．０～３．０μｇ／ｋｇ，方法

定量限（ＬＯＱ）为５．０～１０．０μｇ／ｋｇ。在１，２，５倍定量限加

标水平下，２４种农药加标回收率为７６．４％～１０１．０％，相

对标准偏差（ＲＳＤ）为１．７９％～８．９８％。结论：该方法具有

操作简单、快捷、回收率好、灵敏度高、重现性好等优点，

适用于新鲜食用菌中２４种农药残留的测定。
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食用菌是一类可食用的大型真菌，但因为食用菌的

生长环境和生产环境通常较为密闭潮湿，极易滋生虫

害［１］，常会施加一定量的杀虫剂。近年来，在食用菌中检

测出的农药主要为有机磷、氨基甲酸酯、拟除虫菊酯类、

昆虫生长调节剂类、新烟碱类和苯甲酰基脲类等［２］，其

中，有机磷和氨基甲酸酯属毒性较大［３］。常用的食用菌

农药残留检测方法有气相色谱法［４－５］、气相色谱—质谱

法［６－７］、气相色谱—串联质谱法［８－９］、高效液相色谱法［１０］

和高效液相色谱—串联质谱法［１１－１２］。气相色谱法和高

效液相色谱法选择性较差，检出限高，分析结果容易受杂

质的影响，气相色谱—质谱法只通过一级四极杆筛选，虽

然选择性较色谱法高，但多组分分析中，化合物碎片容易

重叠，影响结果。串联质谱法则具有更高的选择性和灵

敏度，在定性定量方面更加准确。研究拟基于分散固相

萃取技术，建立同时测定新鲜食用菌中的２４种农药残留
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的气相色谱—串联质谱分析方法，以期为食用菌的质量

安全评估提供依据。

１　材料与方法
１．１　仪器设备

气相色谱—串联质谱仪：ＴＱ８０４０型，日本岛津公司；

超纯水系统：ＭｉｌｌｉＱＡｄｖａｎｔａｇｅＡ１０型，法国默克密

理博公司；

摇床：Ｐｒｏｍａｘ２０２０型，德国海道尔夫公司；

高速冷冻离心机：３１８ｋ型，德国Ｓｉｇｍａ公司；

涡旋振荡器：ＨｅｉｄｏｌｐｈＭｕｌｔｉＲｅａｘ型，德国海道尔夫

公司；

超声波清洗仪：ＫＱ８００ＤＢ型，昆山超声仪器有限

公司；

匀浆机：ＦＳＨ２Ａ型，安庆洁佳仪器设备有限公司；

安捷伦石英毛细柱：ＤＢ５ｍｓ，德祥科技有限公司。

１．２　试剂

敌敌畏、氧乐果、灭线磷、甲胺磷、乙酰甲胺磷、治螟

磷、久效磷、硫线磷、甲拌磷、乐果、二嗪磷、氯唑磷、甲基

对硫磷、马拉硫磷、甲拌磷砜、倍硫磷、水胺硫磷、甲基异

柳磷、硫环磷、杀扑磷、丙溴磷、倍硫磷亚砜、倍硫磷砜、三

唑磷标准品：纯度≥９５％，上海安谱实验科技股份有限

公司；

环氧七氯内标物：１００ｍｇ／Ｌ：上海安谱实验科技股份

有限公司；

乙腈、甲醇、乙酸乙酯：色谱纯，美国赛默飞公司；

柠檬酸钠、无水硫酸镁、氯化钠、柠檬酸氢二钠：分析

纯，上海安谱实验科技股份有限公司。

１．３　标准溶液的配制

称取适量２４种农残标准物质至１０ｍＬ容量瓶，使用

少量乙酸乙酯超声溶解，稀释至刻度，该混合标准溶液质

量浓度为１０００ｍｇ／Ｌ。将上述混合标准溶液用乙酸乙酯

稀释至质量浓度为１０ｍｇ／Ｌ。再分别逐级稀释至质量浓

度为２．５，５．０，１０，２０，５０，１００，２００μｇ／Ｌ，含内标物（环氧七

氯质量浓度为５０μｇ／Ｌ）的标准曲线。

１．４　色谱及质谱条件

１．４．１　色谱条件　色谱柱：安捷伦ＤＢ５ｍｓ石英毛细柱

（３０ｍ×０．２５ｍｍ，０．２５μｍ）；升温程序：５０℃保持１ｍｉｎ，

以５℃／ｍｉｎ升至１２０℃，以１０℃／ｍｉｎ升至２９０℃保持

５ｍｉｎ；载气（Ｈｅ）流速１．５ｍＬ／ｍｉｎ，接口温度３００℃，进

样量１μＬ；分流进样，分流比２∶１。

１．４．２　质谱条件　离子源：电子轰击（ＥＩ）离子源；电子能

量７０ｅＶ；四极杆温度１５０℃；离子源温度２５０℃；溶剂延

迟５ｍｉｎ；通过多反应监测模式（ＭＲＭ）采集，测定２４种化

合物的定量及定性离子对质荷比和其丰度比。

１．５　前处理条件优化

取２００ｇ鲜菇样品匀浆处理，装入密封袋中待测。

取干净的５０ｍＬ具塞离心管，移入１０．００ｇ鲜菇样

品，依次加入１０ｍＬ水、２０ｍＬ甲醇／乙腈／乙酸乙酯、４ｇ

无水硫酸镁、１ｇ氯化钠、１ｇ柠檬酸钠、０．５ｇ柠檬酸氢二

钠，盖上离心管盖，使用超声提取、涡旋振荡或摇床振荡

方式提取１５ｍｉｎ，８０００ｒ／ｍｉｎ离心５ｍｉｎ。预先在２ｍＬ

离心管中加入１００ｍｇＰＳＡ／ＧＣＢ／Ｃ１８，吸取２ｍＬ上清液

加到该离心管中，涡旋振摇 ６０ｓ，１００００ｒ／ｍｉｎ 离心

５ｍｉｎ。

移取１ｍＬ上清液于试管中，４０℃水浴中氮气吹至

近干，加入１ｍＬ乙酸乙酯，再次氮吹至近干转换溶剂。

重复上述步骤转换溶剂２次，最后用乙酸乙酯定容至

１ｍＬ，加入内标，过０．２２μｍ 微孔滤膜，待 ＧＣＭＳ／ＭＳ

测定。

１．６　基质效应

选取经１．５前处理，并使用１．４仪器条件测定后，

２４种农药呈阴性的样品，按照优化后的前处理条件进行

试验，得到空白基质液，在不添加内标的情况下，分别用

此基质液和乙酸乙酯配制各级浓度相同的混合标准工作

曲线，仪器测定后，使用曲线方程的斜率之比判定基质

效应。

１．７　方法学试验设计

对阴性样品进行低浓度添加混合标准溶液，按照优

化后的前处理方法处理后测定，通过稀释，以信噪比

犛／犖＝３和犛／犖＝１０分别测定方法检出限（ＬＯＤ）和方

法定量限（ＬＯＱ）。对不同定量限的化合物进行分组加标，

以定量限的１，２，５倍进行添加，各个水平分别重复６次平

行试验（狀＝６），计算对应的回收率和相对标准偏差。

１．８　实际样品测定

将３０个随机市售不同类样品（香菇、金针菇、草菇），

用优化后的前处理方法和仪器条件进行测定，得到实际

样品中２４种农药的残留量结果。

１．９　数据分析处理

将仪器测得的数据结果使用Ｅｘｃｅｌ２０１０软件记录、

处理计算。提取离子流图通过仪器软件导出ｃｓｖ数据文

件，使用Ｏｒｉｇｉｎ８．５绘图软件重新绘制。

２　结果与讨论
２．１　色谱条件的优化

由于２４种农药的定量离子对均没有相同的一级碎

片，因此即使在气相色谱分离度不高的情况下，其二级碎

片仍能区分，但考虑到除定量离子外的不同化合物的其

他碎片质荷比可能会与定量定性离子相同，从而造成定

量定性误差，因此，通过调节升温程序对２４种农药的出

峰时间进行调整，优化分离度。选用安捷伦 ＤＢ５ｍｓ石

英毛细柱进行分离，其固定相含５％的苯基，对大部分的

农药有较好的保留能力。在最优的分离条件下，２４种农

药的 ＭＲＭ色谱图如图１所示。
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图１　２４种农药的 ＭＲＭ色谱图
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２．２　质谱条件的优化

配制２．０μｇ／ｍＬ的单标溶液，在犿／狕５０～５５０的范

围内对所有碎片进行全扫描，导出所有碎片列表后，选择

相对丰度较高的特征碎片为目标物定量离子和定性离

子，建立对应的碰撞能优化方法，再次测定，得到定量离

子和定性离子最优的碰撞能量，最终相对丰度最高的离

子对为定量离子对，一级离子和二级离子及碰撞能量见

表１。

表１　２４种农药的质谱分析参数

Ｔａｂｌｅ１　ＭＳ／ＭＳｐａｒａｍｅｔｅｒｓｏｆ２４ｐｅｓｔｉｃｉｄｅｓ

化合物
定量

离子对（犿／狕） 碰撞能量／ｅＶ

定性

离子对（犿／狕） 碰撞能量／ｅＶ
丰度比

敌敌畏　　 １０９．０／７９．０ ７ １８５．１／９３．１ １４ １００．０４８．５

氧乐果　　 １５６．０／１１０．１ ９ １１０．１／７９．０ １０ １００．０９４．５

灭线磷　　 ２００．１／１５８．１ ７ １５８．１／９７．０ １７ １００．０９８．６

甲胺磷　　 １４１．１／９５．１ ８ １４１．１／７９．０ ２０ １００．０３８．４

乙酰甲胺磷 １３６．０／９４．１ １４ ９４．０／６４．１ ６ １００．０８．７

治螟磷　　 ３２２．１／２０２．０ ９ ３２２．１／１７４．０ １７ １００．０７５．７

久效磷　　 １２７．１／１０９．０ １１ １２７．１／９５．０ １７ １００．０３５．１

硫线磷　　 １５８．９／１３０．８ ８ １５８．９／９７．１ １８ １００．０９０．３

甲拌磷　　 ２６０．０／７５．１ ８ ２３１．０／１２９．１ ２３ １００．０９７．８

乐果　　　 １２５．０／４７．１ １４ １２５．０／７９．１ ８ １００．０７５．４

二嗪磷　　 ３０４．１／１７９．２ １０ １７９．２／１３７．１ １７ １００．０１１４．２

氯唑磷　　 ２５７．０／１６２．１ ８ ２５７．０／１１９．１ １５ １００．０８９．１

甲基对硫磷 ２６３．１／１０９．０ １３ １２５．０／４７．１ １１２ １００．０７５．７

马拉硫磷　 １７３．１／９９．１ １４ １７３．１／１２７．１ ６ １００．０９２．１

甲拌磷砜　 １５３．１／９７．０ １２ １５３．１／１２５．０ ６ １００．０７８．３

倍硫磷　　 ２７８．０／１０９．１ ２１ ２７８．０／１６９．１ １４ １００．０３４．７

水胺硫磷　 ２８９．１／１３６．１ １４ ２３０．１／２１２．０ １０ １００．０１０１．１

甲基异柳磷 １９９．０／１２１．１ １４ ２４１．０／１２１．１ ２１ １００．０３８．２

硫环磷　　 ２５５．１／２２７．０ ６ ２５５．１／１４０．０ ２３ １００．０５５．９

杀扑磷　　 １４５．１／８５．０ ８ １４５．０／５８．１ １３ １００．０２４．９

丙溴磷　　 ３３８．８／２６８．９ １８ ３３６．９／２６７．０ １３ １００．０１００．３

倍硫磷亚砜 ２７８．１／１０９．０ ２３ ２７８．１／１２５．１ １８ １００．０３４．３

倍硫磷砜　 ３１０．１／１０５．２ １２ ３１０．１／１０９．１ ２１ １００．０７７．３

三唑磷　　 １６１．１／１３４．１ ８ １６１．０／１０６．１ １３ １００．０７９．３

２．３　提取溶剂的选择

由于目标物的化学结构缺少羟基、氨基、羧基等亲水

性基团，因此极性较低。理论上使用低极性溶剂提取，提

取效果会比高极性溶剂的好。而实际测定的化合物数量

较多，因此为了简化试验，将２４种农药按照同时含磷氯、

磷硫、亚砜等进行分类，选择每类部分代表性化合物对前

处理条件进行优化。选择甲醇、乙腈和乙酸乙酯对提取

效果进行考察，由于甲醇极性较大，回收率均较差，而乙

腈和乙酸乙酯的回收率相当，但大部分化合物的回收率，

乙腈要略高于乙酸乙酯。因此，选择乙腈进行提取，相关

回收率见图２。

２．４　提取方式的选择

选择部分代表性化合物，以回收率为评判指标，对不

同的提取方式进行优化，结果发现，超声提取回收率最低，

可能是由于体系中有大量盐存在，离子强度较大，乙腈不

能与水相形成氢键，导致析出，超声提取的方式则不能使

两相充分混合，导致回收率较低。而涡旋振荡和摇床则

图２　不同提取溶剂回收率对比

Ｆｉｇｕｒｅ２　Ｒｅｃｏｖｅｒｉｅｓｃｏｍｐａｒｉｓｏｎｏｆｄｉｆｆｅｒｅｎｔｅｘｔｒａｃｔｉｏｎ

ｓｏｌｖｅｎｔ（狀＝６）

可以使两相接触面积增大，有效提高回收率，结果发现，

涡旋振荡和摇床两种方式的回收率差异较小，摇床要略高

于涡旋振荡，结合实际大批量样品测定的便捷性，最终选

择摇床为最佳提取方式，不同提取方式的回收率见图３。
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图３　不同提取方式回收率对比

Ｆｉｇｕｒｅ３　Ｒｅｃｏｖｅｒｉｅｓｃｏｍｐａｒｉｓｏｎｏｆｄｉｆｆｅｒｅｎｔ

ｅｘｔｒａｃｔｉｏｎｍｅｔｈｏｄｓ（狀＝６）

２．５　固相萃取剂的选择

由于香菇等新鲜食用菌中含有大量的氨基酸、多糖

和天然色素，在提取后直接测定会对目标物的分析造成

较大影响，因此需要对提取液进行净化。目前，针对农产

品中农药残留的分析，分散固相萃取剂主要有ＰＳＡ、ＧＣＢ

和Ｃ１８，试验初期分别用这３种固相萃取剂对１００μｇ／Ｌ

的２４种农药混合标准溶液进行吸附，结果发现，当使用

量均为１００ｍｇ时，ＧＣＢ对目标物回收率为２０％～３０％，

说明目标物被大量吸附，而Ｃ１８对目标物回收率为７０％左

右，ＰＳＡ则为９０％以上，考虑到样品中的多糖及氨基酸可

被ＰＳＡ有效吸附，因此试验最终只选择ＰＳＡ对提取液进

行净化，以减少目标物在净化过程中的损失。

２．６　基质效应

新鲜食用菌中含有的氨基酸、多糖和天然色素以及

匀浆后细胞及组织破裂释放的其他内源性物质，可对目

标物的离子化过程进行抑制或者增强，对分析产生一定

的基质效应。分别对相同浓度的基质液曲线和纯溶剂曲

线进行测定，以基质液曲线和纯溶剂曲线的斜率之比 ＭＥ

值（Ｍａｔｒｉｘｅｆｆｅｃｔ，ＭＥ）为评判依据
［１３－１４］。结果发现，敌

敌畏、灭线磷、甲拌磷、二嗪磷、氯唑磷、甲基对硫磷、马拉

硫磷、甲拌磷砜、水胺硫磷、甲基异柳磷、丙溴磷、三唑磷

１２种目标物的 ＭＥ值在８２．７％～１４１．６％，较文献［１５］报

道方法的小，同时负效应不明显，但部分目标物的基质正

效应超过１２０％，说明总体影响明显，在没有内标校正的

情况下，需要用基质液曲线进行定量校正，但试验最终选

择了内标物进行校正，则不再配制基质液曲线。

２．７　线性关系、检出限和定量限

对２４种农药混合标准溶液曲线及内标物（质量浓度

为５０μｇ／Ｌ）进行测定。以外标物和内标物的峰面积比为

纵坐标（犢），质量浓度之比为横坐标（犡），使用Ｅｘｃｅｌ软件

进行一次线性拟合，得到２４种农药的内标曲线方程，相

关系数犚２均在０．９９８６以上。对２４种农药呈阴性的鲜香

菇样品进行低水平添加标准，以仪器噪声的３倍和１０倍

分别确定方法检出限为２．０～３．０μｇ／ｋｇ，方法定量限为

５．０～１０．０μｇ／ｋｇ，相比于气相色谱—质谱法
［１３］，灵敏度更

低，定性定量更准确。详细结果见表２。

表２　２４种农药的内标曲线方程、检出限及定量限

Ｔａｂｌｅ２　Ｉｎｔｅｒｎａｌｓｔａｎｄａｒｄｃｕｒｖｅｅｑｕａｔｉｏｎ，ｌｉｍｉｔｓｏｆｄｅｔｅｃｔｉｏｎａｎｄｑｕａｎｔｉｔａｔｉｏｎｆｏｒ２４ｐｅｓｔｉｃｉｄｅｓ

名称 曲线方程 线性范围／（μｇ·Ｌ
－１） 犚２ 检出限／（μｇ·ｋｇ

－１） 定量限／（μｇ·ｋｇ
－１）

敌敌畏　　 犢＝４．２３７６犡＋０．１２７７８ ５～２００ ０．９９９９ ３．０ １０．０

氧乐果　　 犢＝７．９８１２犡－０．０９２１３１ ５～２００ ０．９９９２ ３．０ １０．０

灭线磷　　 犢＝４．４９８９犡－０．０３３５１ ５～２００ ０．９９９２ ３．０ １０．０

甲胺磷　　 犢＝４．５６１１２犡＋０．１４４３５ ５～２００ ０．９９９４ ３．０ １０．０

乙酰甲胺磷 犢＝３．１２５４犡＋０．０４９７６５ ５～２００ ０．９９９６ ３．０ １０．０

治螟磷　　 犢＝２．２３６５犡＋０．０２２５６４ ５～２００ ０．９９９１ ３．０ １０．０

久效磷　　 犢＝７．５４６７犡－０．０２２１３４ ５～２００ ０．９９９１ ３．０ １０．０

硫线磷　　 犢＝１０．８８７犡＋０．０２２６５４ ２．５～２００ ０．９９９９ ２．０ ５．０

甲拌磷　　 犢＝０．０７９８９１犡＋０．１１３４５ ５～２００ ０．９９８６ ３．０ １０．０

乐果　　　 犢＝２．０２２７６犡＋０．０２４５５６ ５～２００ ０．９９９３ ３．０ １０．０

二嗪磷　　 犢＝１．９２２７犡－０．０１１２８９ ５～２００ ０．９９９２ ３．０ １０．０

氯唑磷　　 犢＝１．６２２１３犡－０．０５５４３１ ５～２００ ０．９９９２ ３．０ １０．０

甲基对硫磷 犢＝３．３１１２犡＋０．１１２３９ ５～２００ ０．９９９４ ３．０ １０．０

马拉硫磷　 犢＝６．３３２４犡＋０．０９１２３１ ５～２００ ０．９９９５ ３．０ １０．０

甲拌磷砜　 犢＝８．４９９８犡＋０．０４１２２３ ５～２００ ０．９９９８ ３．０ １０．０

倍硫磷　　 犢＝０．６１２３１犡＋０．１１３４２ ５～２００ ０．９９９９ ３．０ １０．０

水胺硫磷　 犢＝０．６５４５６犡－０．０２１３２４ ５～２００ ０．９９９３ ３．０ １０．０

甲基异柳磷 犢＝１４．０１１犡－０．０３４１２３ ２．５～２００ ０．９９９４ ２．０ ５．０

硫环磷　　 犢＝０．７５６７１犡－０．０３３２１４ ５～２００ ０．９９９１ ３．０ １０．０

杀扑磷　　 犢＝１６．３０９犡＋０．１３７７８ ２．５～２００ ０．９９９０ ２．０ ５．０

丙溴磷　　 犢＝２．２３４１犡－０．０２２２３１ ５～２００ ０．９９９９ ３．０ １０．０

倍硫磷亚砜 犢＝０．８３５６７犡＋０．２００５４ ５～２００ ０．９９９９ ３．０ １０．０

倍硫磷砜　 犢＝１．０９８９犡－０．０３００８ ５～２００ ０．９９９２ ３．０ １０．０

三唑磷　　 犢＝５．１１２３犡＋０．０４１１８ ５～２００ ０．９９８８ ３．０ １０．０
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２．８　精密度、回收率及重复性

进一步验证方法的回收率及相对标准偏差等数据，

将不同定量限的目标物进行分组加标，以２４种农药呈阴

性的鲜菇，以化合物对应的方法定量限的１，２，５倍进行

加标回收试验，每组加标试验重复６个平行样品，结果见

表３。２４种农药经内标校正后，平均回收率为７６．４％～

１０１．０％，相对标准偏差为１．７９％～８．９８％。说明方法回

收率好，重现性高，适用于实验室的日常测定。

２．９　实际样品的测定

随机选取３０个广州市市售样品（香菇１０个、金针菇

１０个、草菇１０个）进行测定，以考察方法的有效性。结果

发现，３０个样品中，仅一个香菇样品检出氧乐果超标，含

量为３８．５μｇ／ｋｇ，其他样品２４种农药均未检出。

３　结论
建立了分散固相萃取结合气相色谱—串联质谱检测

新鲜食用菌中２４种农药残留的分析方法。结果表明，该

表３　２４种农药的加标回收率及相对标准偏差

Ｔａｂｌｅ３　Ｓｐｉｋｅｄｒｅｃｏｖｅｒｉｅｓａｎｄｒｅｌａｔｉｖｅｓｔａｎｄａｒｄ

ｄｅｖｉａｔｉｏｎｓｏｆ２４ｐｅｓｔｉｃｉｄｅｓ（狀＝６）

化合物
添加量／

（μｇ·ｋｇ
－１）

回收率

范围／％

精密度

范围／％

敌敌畏　　 １０，２０，５０ ８９．９～９６．４ ２．６６～５．９７

氧乐果　　 １０，２０，５０ ８６．８～９６．７ ３．４６～６．７７

灭线磷　　 １０，２０，５０ ８７．９～９４．３ ４．４３～５．５８

甲胺磷　　 １０，２０，５０ ８３．６～９０．６ ２．７８～７．８８

乙酰甲胺磷 １０，２０，５０ ８２．９～９７．５ １．７９～７．７６

治螟磷　　 １０，２０，５０ ８９．９～９８．９ ３．６６～６．５５

久效磷　　 １０，２０，５０ ８１．６～９０．４ ３．１１～６．９８

硫线磷　　 ５．０，１０，２５ ８３．２～９４．９ ２．７９～７．１９

甲拌磷　　 １０，２０，５０ ９０．４～９９．５ ３．３６～５．４３

乐果　　　 １０，２０，５０ ９０．７～９４．８ ４．５５～６．６９

二嗪磷　　 １０，２０，５０ ７９．８～８６．９ ３．３６～７．８８

氯唑磷　　 １０，２０，５０ ７６．４～９０．２ ３．２８～８．９８

甲基对硫磷 １０，２０，５０ ９０．３～１０１ ３．０９～５．８９

马拉硫磷　 １０，２０，５０ ９１．３～９８．４ ４．１１～５．９８

甲拌磷砜　 １０，２０，５０ ８８．５～９４．３ ３．４４～６．７９

倍硫磷　　 １０，２０，５０ ７７．６～８７．８ ４．０８～６．７７

水胺硫磷　 １０，２０，５０ ８７．９～９４．９ ３．８８～６．６８

甲基异柳磷 ５．０，１０，２５ ８４．３～９７．８ ２．７０～５．６６

硫环磷　　 １０，２０，５０ ８７．２～９８．７ ４．４４～７．０２

杀扑磷　　 ５．０，１０，２５ ８６．７～９４．３ ４．３７～６．４９

丙溴磷　　 １０，２０，５０ ８９．４～９９．７ ３．８８～５．５５

倍硫磷亚砜 １０，２０，５０ ８４．６～９５．６ ３．９７～４．９９

倍硫磷砜　 １０，２０，５０ ８４．８～９９．９ ４．４８～６．０８

三唑磷　　 １０，２０，５０ ８６．６～９９．３ ４．００～５．８９

方法前处理快速高效，灵敏度高，回收率和重现性稳定，

在实际的样品检测中，测得阳性样品，方法定性定量能力

好，结果准确可靠，可应用于实验室常规样品的批量检测

中。如何消除或者降低样品基质效应所带来的结果偏差

是需要继续深入研究的方向，后续研究将尝试新型的固

相萃取剂或者不同的固相萃取剂联用，同时尝试衍生的

可能性或采用固相微萃取等净化手段。
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