
摘 要：利用优化的 匝怎耘悦澡耘砸杂 法提取冷冻干燥后土壤样品中的农药残留，包括 圆源 种有机氯类、愿 种有机磷类农药以及阿特
拉津. 采用气相色谱原三重四极杆串联质谱建立了同时测定土壤中 猿猿种农残的定性定量检测方法，结果表明：猿猿种农药残留浓度
在 缘援园耀员园园 滋早/蕴范围内，线性良好；方法检出限 园援园怨伊员园原怨耀园援缘圆伊员园原怨，方法定量限 园援猿园伊员园原怨耀员援苑员伊员园原怨，方法精密度 猿援苑豫耀员苑援圆豫，回
收率 缘员援远豫耀员员愿援愿豫. 该方法具有简洁快速、回收率高、灵敏度高、抗基质干扰能力强的特点，适用于土壤中有机氯类、有机磷类农
药的痕量分析检测.
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园 引言

有机氯农药（燥则早葬灶燥糟澡造燥则蚤灶藻 责藻泽贼蚤糟蚤凿藻泽，韵悦孕泽）是
农业上迄今为止生产量最大、使用面积最广的一类有

机合成农药，主要用于果蔬、粮食作物生产过程的病

虫害防治. 多数有机氯农药因难以通过物理、化学或
生物等途径降解而在环境中长期留存，其危害性早

已引起国际社会的共同关注，其中大部分如六六

六、滴滴涕等在全球范围内均已禁用［1-2］. 有机磷农
药（燥则早葬灶燥责澡燥泽责澡燥则怎泽 责藻泽贼蚤糟蚤凿藻泽，韵孕孕泽）是一类具有烷
基或芳族取代基的有机磷酸酯分子，多用作杀虫剂，部

分用于杀菌剂、除草剂. 有机磷农药是作为有机氯的
替代产品产生的，然而过量使用也给环境和农产品本

身带来了农药残留的风险［3］. 有机磷农药一般都是脂
溶性的，很容易被植物吸收，一旦在农作物本身残留，

将会通过食物链富集在畜禽甚至人体内，最终给体健

康带来危害［4-5］. 有机氯和有机磷农药都具有致癌、
致畸、致突变的“三致”效应.

土壤中有机氯类及有机磷类农药残留的提取方法

主要有索式提取法、固相萃取法、超声提取法、快速溶

剂萃取法、微波提取法等［6-8］，其中加速溶剂萃取法和

固相萃取法在提取土壤中这两类农药残留中应用较为

广泛. 匝怎耘悦澡耘砸杂方法意为快速（匝怎蚤糟噪）、简易（耘葬泽赠）、
低廉（悦澡藻葬责）、高效（耘枣枣藻糟贼蚤增藻）、稳定（砸怎早早藻凿）、安全
（杂葬枣藻），是国际上最新发展起来的一种用于农产品检
测的快速样品前 处理技术 ，由美国农 业部

粤灶葬泽贼葬泽泽蚤葬凿藻泽教授等于 圆园园猿年开发，原理与高效液相
色谱（匀孕蕴悦）和固相萃取（杂孕耘）相似，都是利用吸附
剂填料与基质中的杂质相互作用、吸附杂质从而达到

除杂净化的目的［9-10］. 其中的乙二胺原晕原丙基甲硅
烷（孕杂粤）可有效地除去有机酸、脂肪酸和糖类化合
物，悦员愿可去除脂类等非极性化合物. 曾凯等［11］利用

匝怎耘悦澡耘砸杂法提取土壤中 员远种农药残留，样品回收率
在 远苑援缘豫耀怨苑援怨豫；徐宜宏等［12］利用改良的 匝怎耘悦澡耘砸杂
法提取土壤中的毒杀芬，样品回收率达到 苑缘豫耀怨圆豫；
谭华东等［13］利用微量 匝怎耘悦澡耘砸杂法提取测定了土壤
中 员缘种农药残留，样品回收率达到 苑猿援圆豫耀员员源援缘豫.

通常检测有机氯及有机磷类农药的方法主要为气

相色谱法配 耘悦阅和 云孕阅检测器，由于两类农药不同
的化学结构特征，目前同时检测这两类农药的方法主

要为色谱质谱联用法，包括气相色谱原质谱法（郧悦鄄酝杂）、

气相色谱原串联质谱法（郧悦鄄酝杂/酝杂）、液相色谱原串
联质谱法（蕴悦鄄酝杂/酝杂）等 . 林刚建等［14］利用 郧悦鄄酝杂
法测定类玉米中 员苑种有机氯农药；毕春磊［15］建立了

郧悦鄄酝杂/酝杂法同时测定土壤中 缘种有机磷农药残留的
方法；和莹等［16］利用气相色谱三重串联四极杆质谱法

同时检测了土壤中 圆猿种有机氯农药. 气相色谱原串联
质谱法具有灵敏性高、假阳性率低、抗干扰能力强等优

点，且采用动态多反应监测模式（凿酝砸酝）不仅解决了
气相色谱法和液相色谱法在检测灵敏度和抗干扰能力

上存在的不足，还可以弥补气相色谱原质谱法中选择
离子扫描（杂陨酝）存在的离子信息少导致的定性不准的
问题，而且仪器价格相较于 蕴悦鄄酝杂/酝杂低，仪器维护较
为简便，因此成为复杂基质样品中多组分农药残留检

测分析的理想技术.
本研究采用优化的 匝怎耘悦澡耘砸杂法快速处理基体较

为复杂的土壤样品，气相色谱原串联质谱法动态反应监
测模式测定 猿猿种有机氯和有机磷类农残.

员 材料与方法

员援员 实验仪器与材料

仪器及型号：气相色谱原三重串联四极杆质谱仪
（粤早蚤造藻灶贼愿愿怨园原苑园员园月，粤耘陨 源），氮吹浓缩仪（蕴葬遭贼藻糟澡
酝怎造贼蚤增葬责原员园），多管涡旋振荡器（悦酝原员园园），离心机
（粤灶噪藻 栽阅蕴原源园遭），超纯水仪（酝藻则糟噪 酝蚤造造蚤鄄匝），电子天平
（杂葬则贼燥则蚤怎泽），冷冻干燥机（新芝 杂悦陨耘晕栽在原猿园云）.

实验用试剂：正己烷（农残级，栽澡藻则皂燥 云蚤泽澡藻则
杂糟蚤藻灶贼蚤枣蚤糟），乙酸（匀孕蕴悦 级，匀燥灶藻赠憎藻造造），乙腈（匀孕蕴悦
级，栽澡藻则皂燥 云蚤泽澡藻则 杂糟蚤藻灶贼蚤枣蚤糟），丙酮（农残级，栽澡藻则皂燥
云蚤泽澡藻则 杂糟蚤藻灶贼蚤枣蚤糟），甲醇 （匀孕蕴悦 级，栽澡藻则皂燥 云蚤泽澡藻则
杂糟蚤藻灶贼蚤枣蚤糟）. 柠檬酸钠、乙酸钠、硫酸镁、氯化钠石英砂
均为分析纯试剂 . 孕杂粤 即 晕 原丙基乙二胺（杂孕耘，
悦燥责怎则藻），悦员愿（杂孕耘，悦燥责怎则藻）. 圆源种有机氯混合标准溶
液，浓度 员 园园园 皂早/蕴（坛墨质检原标准物质中心）；百菌
清、甲拌磷、阿特拉津、甲基对硫磷、对硫磷、马拉硫磷、

敌敌畏、内吸磷（燥垣泽）等 愿种单元系标准溶液浓度均为
员园园 皂早/蕴（上海安普实验科技股份有限公司）.
员援圆 实验方法

员援圆援员 样品制备

将新鲜土壤冷冻干燥后，粉碎研磨，过 源园 目筛；
为保证样品均一性，采用四分法取样混匀后装袋备用.
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员援圆援圆 样品提取

精准称取土壤样品 缘援园 早 于 缘园 皂蕴离心管中，加
入 圆园援园 皂蕴酸化乙腈溶液（园援员豫乙酸），涡旋混合 员 皂蚤灶，
转移至离心机在转速 源 园园园 则/皂蚤灶离心 员园 皂蚤灶，取出后
加入 员援圆 早柠檬酸钠和 员援圆 早乙酸钠，涡旋 员 皂蚤灶后在
转速 源 园园园 则/皂蚤灶离心 员园 皂蚤灶，分离取出上清液，分别加
入 园援圆 早 孕杂粤、园援圆 早 悦员愿和 园援源 早无水硫酸镁（源园园 益烘干
圆 澡），涡旋 员 皂蚤灶，源 园园园 则/皂蚤灶离心 员园 皂蚤灶，取全部上清
液，氮吹浓缩至近干后用正己烷复溶，定容至 员援园 皂蕴.
员援圆援猿 色谱条件

色谱柱：栽郧原缘酝杂（猿园 皂 伊 园援圆缘 皂皂 伊 园援圆缘 滋皂）；
进样口：圆缘园 益；进样量：员 滋蕴，不分流进样；升温程
序：初始温度 员园园 益，保持 员 皂蚤灶，员园 益/皂蚤灶升温至
员圆园 益，怨 益 /皂蚤灶 升温至 圆圆缘 益，缘 益 /皂蚤灶 升温至
猿园园 益，保持 员 皂蚤灶；载气：高纯氦气（纯度 怨怨援怨怨怨豫）；
碰撞气：高纯氮气（纯度 怨怨援怨怨怨豫）；恒流模式，流速：
员援园 皂蕴/皂蚤灶.
员援圆援源 质谱条件

离子源：高效电子轰击离子源（粤耘陨）；质谱传输线
温度：圆愿园 益；离子源温度：圆愿园 益；电子能量：苑园 藻灾；
扫描模式：动态多反应监测.

圆 结果与讨论

圆援员 质谱条件的建立

首先采用 云怎造造杂糟葬灶模式得到 猿猿种农药的总离子
流图（图 员），观察各个化合物出峰情况，确定气相色谱
端的条件，然后确定各个化合物的保留时间，再识别前

级离子和产物离子，最后优化各个离子对的碰撞能，建

立动态多反应监测方法，使用此方法对 猿猿种农药进行
定性定量分析. 猿猿种农药保留时间（砸栽），定性定量离
子对（陨孕）及其碰撞能（悦耘）见表 员.
圆援圆 前处理方法的优化

圆援圆援员 提取试剂对比

分别使用丙酮和乙腈作为提取试剂，添加 员园园 滋早
混合标准溶液到空白石英砂中，按 员援圆援圆节进行全流程
样品提取操作后上机检测，得到两种溶剂的回收率，见

图圆. 结果显示，以丙酮为提取溶剂时，有机磷类农药
回收率整体较低，仅为 圆苑援猿豫耀源缘援怨豫，有机氯类农药回
收率在 远猿援员豫耀员员源援源豫；以乙腈作为提取试剂时，猿猿种
农药回收率在 缘源援圆豫耀员园猿援苑豫 . 在乙腈溶剂中加入

图 员 猿猿种农药总离子流图
云蚤早援 员 栽燥贼葬造 蚤燥灶 糟怎则则藻灶贼 凿蚤葬早则葬皂 燥枣 猿猿 责藻泽贼蚤糟蚤凿藻泽

员—敌敌畏（凿蚤糟澡造燥则增燥泽）；圆—内吸磷原杂（凿藻皂藻贼燥灶鄄杂）；猿—内吸磷原韵
（凿藻皂藻贼燥灶鄄韵）； 源—甲 拌 磷 （责澡燥则葬贼藻）； 缘— 琢 原 六 六 六（琢鄄
澡藻曾葬糟澡造燥则燥糟赠糟造燥澡藻曾葬灶藻）；远—六氯苯（澡藻曾葬糟澡造燥则燥遭藻灶扎藻灶藻）；苑—阿特拉津
（葬贼则葬扎蚤灶藻）；愿—茁原六六六（茁鄄澡藻曾葬糟澡造燥则燥糟赠糟造燥澡藻曾葬灶藻）；怨— 酌原六六六
（酌鄄澡藻曾葬糟澡造燥则燥糟赠糟造燥澡藻曾葬灶藻）；员园— 啄原六六六（啄鄄澡藻曾葬糟澡造燥则燥糟赠糟造燥澡藻曾葬灶藻）；
员员—百菌清（糟澡造燥则燥贼澡葬造燥灶蚤造）；员圆—甲基对硫磷（责葬则葬贼澡蚤燥灶鄄皂藻贼澡赠造）；员猿—
七氯（澡藻责贼葬糟澡造燥则）；员源—马拉硫磷（皂葬造葬贼澡蚤燥灶）；员缘—艾氏剂（葬造凿则蚤灶）；
员远—对硫磷（责葬则葬贼澡蚤燥灶）；员苑—三氯杀螨醇（凿蚤糟燥枣燥造）；员愿—环氧七氯
（澡藻责贼葬糟澡造燥则 藻责燥曾蚤凿藻）；员怨— 琢原氯丹（琢鄄糟澡造燥则凿葬灶）；圆园— 琢原硫丹（琢原
藻灶凿燥泽怎造枣葬灶）；圆员— 酌原氯丹（酌鄄糟澡造燥则凿葬灶藻）；圆圆— 责，责忆原滴滴伊（责，责忆鄄阅阅耘）；
圆猿—狄氏剂（凿蚤藻造凿则蚤灶）；圆源—异狄氏剂（藻灶凿则蚤灶）；圆缘— 茁原硫丹（茁鄄
藻灶凿燥泽怎造枣葬灶）；圆远— 责，责忆原滴滴滴（责，责忆鄄阅阅阅）；圆苑— 燥，责忆原滴滴涕（燥，责忆鄄
阅阅栽）；圆愿—异狄氏剂醛（藻灶凿则蚤灶 葬造凿藻澡赠凿藻）；圆怨—硫丹硫酸盐（藻灶凿燥泽怎造枣葬灶
泽怎造枣葬贼藻）；猿园— 责，责忆 原滴滴涕（责，责忆 鄄阅阅栽）；猿员—异狄氏剂酮（藻灶凿则蚤灶

噪藻贼燥灶藻）；猿圆—甲氧氯（皂藻贼澡燥曾赠糟澡造燥则）；猿猿—灭蚁灵（皂蚤则藻曾）
园援员豫（体积分数）的乙酸可以提高对碱性敏感农药的
回收率，故本研究使用 园援员豫（体积分数）的乙酸乙腈
作为提取试剂.
圆援圆援圆 提取和净化试剂加入量对比

使用 园援员豫（体积分数）乙酸乙腈提取剂分别加入
员园 皂蕴、圆园 皂蕴、猿园 皂蕴，经过全流程前处理后发现加入
员园 皂蕴溶剂提取效果较差，分析原因可能试剂过少，土
壤样品无法彻底分散使提取不够充分，圆园 皂蕴、猿园 皂蕴
溶剂提取后回收率差别不大，结果见图 猿. 因此选择
圆园 皂蕴作为本研究的溶剂提取体积. 匝怎耘悦澡耘砸杂法农
药检测中主要应用的分散净化剂有 孕杂粤、悦员愿、郧悦月，其
中 孕杂粤酸性的萃取体系中带正电荷，利用正负电荷的
吸引作用来净化除杂，孕杂粤可以吸附基质中的碳水化
合物、酚类化合物、脂肪酸和少量的色素. 悦员愿主要官
能团为十八碳烷基，悦员愿主要吸附脂肪和酯类等大分
子非极性干扰物. 郧悦月因其结构原因，对平面结构和
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表 员 猿猿种农药保留时间、离子对、碰撞能量

序号 目标物 碰撞能量/eV
1 敌敌畏 10
2 内吸磷-S 15
3 内吸磷-O 15
4 甲拌磷 30
5 琢-六六六 5

13 七氯 15

11 百菌清 30
12 甲基对硫磷 10

保留时间/min
5.813

10.691
10.696
11.732
11.861

14.266

13.331
14.088

33 灭蚁灵 22.446 35

定量离子对/渊m/z冤
109.0 - 79.0
88.0 - 60.0
88.0 - 60.0
121.0 - 65.0

180.8 - 145.0

265.8 - 133.0
125.0 - 47.0
99.9 - 65.0

271.7 - 236.9

碰撞能量/eV 定性离子/渊m/z冤
5 184.0 - 93.0
5 60.0 - 45.0
5 60.0 - 45.0
10 121.0 - 47.0
15 218.7 - 182.9

45 263.8 - 168.0
10 262.9 - 109.0
15 271.7 - 236.9

20 236.8 - 118.9

14 马拉硫磷 1514.896 126.9 - 99.0 5 172.9 - 99.0
15 艾氏剂 15.045 262.9 - 192.9 35 254.9 - 220.0 20
16 对硫磷 15.18 138.9 - 109.0 5 138.9 - 81.0 15
17 三氯杀螨醇 15.235 139.0 - 111.0 15 139.0 - 75.0 35
18 环氧七氯 15.968 352.8 - 262.9 15 262.9 - 193.0 35
19 琢-氯丹 16.543 372.7 - 266.0 25 372.7 - 301.0 10
20 琢-硫丹 16.851 236.8 - 118.9 25 194.9 - 160.0 5
21 酌-氯丹 16.912 271.7 - 236.9 15 372.8 - 265.8 15
22 责袁责忆原滴滴伊 17.419 245.8 - 176.1 35 247.8 - 176.1 35
23 狄氏剂 17.503 262.9 - 193.0 35 262.9 - 191.0 35
24 异狄氏剂 18.073 262.8 - 193.0 35 244.8 - 173.0 30
25 茁-硫丹 18.321 206.9 - 172.0 15 194.9 - 158.9 10
26 责袁责忆原滴滴滴 18.522 234.8 - 165.1 30 164.9 - 115.0 40
27 燥袁责忆原滴滴涕 18.613 234.8 - 165.1 30 236.8 - 165.1 30
28 异狄式剂醛 18.831 67.0 - 41.1 15 242.8 - 173.0 35
29 硫丹硫酸盐 19.482 271.7 - 236.9 15 273.7 - 238.9 15
30 责袁责忆原滴滴涕 19.538 236.8 - 165.1 30 245.8 - 176.1 35
31 异狄式剂酮 20.81 67.0 - 41.1 15 316.8 - 101.0 15
32 甲氧氯 21.183 227.0 - 169.1 30 227.0 - 141.0 40

6 六氯苯 3012.054 283.8 - 213.9 30 281.8 - 211.9
7 阿特拉津 12.385 214.9 - 58.1 10 200.0 - 94.0 20
8 茁-六六六 12.516 181.0 - 145.0 15 183.0 - 147.0 15
9 酌-六六六 12.637 181.0 - 145.0 15 181.0 - 109.0 35

10 啄-六六六 13.21 181.1 - 145.1 15 183.1 - 147.1 15
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图 圆 不同提取试剂结果

云蚤早援 圆 砸藻泽怎造贼泽 燥枣 凿蚤枣枣藻则藻灶贼 藻曾贼则葬糟贼蚤灶早 泽燥造增藻灶贼泽
葬—丙酮（葬糟藻贼燥灶藻）；遭—乙腈（葬糟藻贼燥灶蚤贼则蚤造藻）；员—敌敌畏（凿蚤糟澡造燥则增燥泽）；圆—
内吸磷 原杂 （凿藻皂藻贼燥灶鄄杂）；猿—内吸磷 原韵 （凿藻皂藻贼燥灶鄄韵）；源—甲拌磷
（责澡燥则葬贼藻）；缘— 琢 原六六六 （琢鄄澡藻曾葬糟澡造燥则燥糟赠糟造燥澡藻曾葬灶藻）；远—六氯苯
（澡藻曾葬糟澡造燥则燥遭藻灶扎藻灶藻）；苑—阿特拉津（葬贼则葬扎蚤灶藻）；愿— 茁原六六六（茁原
澡藻曾葬糟澡造燥则燥糟赠糟造燥澡藻曾葬灶藻）；怨— 酌原六六六（酌鄄澡藻曾葬糟澡造燥则燥糟赠糟造燥澡藻曾葬灶藻）；员园—
啄原六六六（啄鄄澡藻曾葬糟澡造燥则燥糟赠糟造燥澡藻曾葬灶藻）；员员—百菌清（糟澡造燥则燥贼澡葬造燥灶蚤造）；员圆—
甲基对硫磷（责葬则葬贼澡蚤燥灶原皂藻贼澡赠造）；员猿—七氯（澡藻责贼葬糟澡造燥则）；员源—马拉硫磷
（皂葬造葬贼澡蚤燥灶）；员缘—艾氏剂（葬造凿则蚤灶）；员远—对硫磷（责葬则葬贼澡蚤燥灶）；员苑—三氯
杀螨醇（凿蚤糟燥枣燥造）；员愿—环氧七氯（澡藻责贼葬糟澡造燥则 藻责燥曾蚤凿藻）；员怨— 琢原氯丹（琢鄄
糟澡造燥则凿葬灶藻）；圆园— 琢原硫丹（琢鄄藻灶凿燥泽怎造枣葬灶）；圆员— 酌原氯丹（酌鄄糟澡造燥则凿葬灶藻）；
圆圆— 责，责忆原滴滴伊（责，责忆原阅阅耘）；圆猿—狄氏剂（凿蚤藻造凿则蚤灶）；圆源—异狄氏剂
（藻灶凿则蚤灶）；圆缘— 茁原硫丹（茁鄄藻灶凿燥泽怎造枣葬灶）；圆远— 责，责忆原滴滴滴（责，责忆鄄阅阅阅）；
圆苑— 燥，责忆原滴滴涕（燥，责忆鄄阅阅栽）；圆愿—异狄氏剂醛（藻灶凿则蚤灶 葬造凿藻澡赠凿藻）；
圆怨—硫丹硫酸盐（藻灶凿燥泽怎造枣葬灶 泽怎造枣葬贼藻）；猿园— 责，责忆原滴滴涕（责，责忆鄄阅阅栽）；
猿员—异狄氏剂酮（藻灶凿则蚤灶 噪藻贼燥灶藻）；猿圆—甲氧氯（皂藻贼澡燥曾赠糟澡造燥则）；猿猿—灭

蚁灵（皂蚤则藻曾）
对称性结构的农药具有较强的吸附作用，会导致部分

农药回收率下降，故本研究未使用 郧悦月作为净化剂.
综合考虑 猿猿种农药回收率，最终确定本研究净化方案
为 酝早杂韵源加入量为 园援源 早，孕杂粤 加入量为 园援圆 早，悦员愿
加入量为 园援圆 早.
圆援猿 标准工作曲线

取 圆源种有机氯农药混合标准溶液 员 皂蕴、百菌清
等单标溶液各 员 皂蕴至 员园园 皂蕴容量瓶中，加入正己烷
定容，得到浓度为 员援园 皂早/蕴的 猿猿种农药混合标准储
备液. 分别吸取 缘援园、员园援园、圆园援园、缘园援园、员园园援园 滋蕴标准储
备液加正己烷定容至 员援园 皂蕴，配制成标准工作曲线，
浓度分别为 缘援园、员园援园、圆园援园、缘园援园、员园园援园 滋早/蕴. 上机检测
后得到 猿猿种农药线性回归方程如表 圆所示，相关系数

图 猿 试剂加入量对于回收率的影响

云蚤早援 猿 砸藻造葬贼蚤燥灶泽澡蚤责 遭藻贼憎藻藻灶 则藻糟燥增藻则赠 葬灶凿 则藻葬早藻灶贼 凿燥泽葬早藻
砸圆均大于 园援怨怨缘，线性关系良好.
圆援源 方法检出限、定量限、精密度、回收率

以低浓度水平（缘援园 滋早/蕴）添加到空白石英砂样品
中，按照 员援圆援圆节操作处理样品并上机检测，以 猿倍信
噪比（杂/晕）作为方法检出限（蕴韵阅），以 员园倍信噪比作
为方法定量限（蕴韵匝）. 猿猿种农药的 蕴韵阅范围为园援园怨伊
员园原怨耀园援缘圆伊员园原怨，蕴韵匝 的范围为 园援猿园伊员园原怨耀员援苑员伊员园原怨.
分别添加低（员园援园 滋早/蕴）、中（缘园援园 滋早/蕴）、高（员园园援园 滋早/蕴）
猿个浓度级别的标准，每组样品平行测定 苑次，得到精
密度（砸杂阅）范围为 猿援苑豫耀员苑援圆豫；回收率范围为 缘员援远豫
耀员员愿援愿豫. 猿猿种农药的检出限、定量限、精密度、回收率
见表 猿.
圆援缘 实际样品测试

在不同地区采集 苑 组土壤样品，经制样后按照
员援圆援圆节处理后上机检测，其中 员组土壤中检出有阿特
拉津和百菌清，检出浓度分别为 园援园远伊员园原远、园援园猿伊员园原远.
检出样品质谱图见图 源，表明本研究方法适用于土壤
中农药的检测.

猿 结论

本研究利用优化的 匝怎耘悦澡耘砸杂 法提取土壤中农
药残留，并结合气相色谱三重串联四极杆质谱仪进行

定性定量检测，建立了一套高效快速灵敏的检测土壤

中 猿猿类农药的检测方法. 采用冻干法制备新鲜土壤
样品，样品含水量较低，称样量相对较少，同时也减小

了 孕杂粤、悦员愿等试剂的用量，达到了经济高效提取土壤
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表 圆 猿猿种农药基质曲线线性关系 中农药残留的效果. 三重串联四极杆通过动态多反应
监测模式能够大大降低基质效应带来的假阳性干扰，

实际应用效果良好，适用于批量化土壤中多种农药残

留的检测. 土壤是生态环境的重要载体，土壤资源的
保护是碳中和目标的重要一环，不光要对土壤中重金

属污染给予关注和治理，同时对于有机农药的残留污

染也要积极地进行监测和治理［17-20］.
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序号 目标物

1 敌敌畏

2 内吸磷-S
3 内吸磷-O
4 甲拌磷

5 琢-六六六

13 七氯

11 百菌清

12 甲基对硫磷

线性方程

y=954.971424x-2982.153453
y=542.940276x-2149.645170
y=546.862972x-2248.756143
y=3155.573236x-9953.105161
y=4463.121959x-8201.176879

y=4004.033239x-3091.692071

y=199.811442x-908.081958
y=153.757221x-543.189911

33 灭蚁灵 y=7074.680738x-7630.548028

R2值

0.9993
0.9994
0.9990
0.9995
0.9996

0.9992
0.9990
0.9997

0.9982

14 马拉硫磷 y=340.136603x-1241.713805 0.9992
15 艾氏剂 y=1652.838794x-2444.855163 0.9997
16 对硫磷 y=242.753591x-873.749417 0.9986
17 三氯杀螨醇 y=7134.044840x-19021.881159 0.9987
18 环氧七氯 y=760.315969x-1080.065205 0.9997
19 琢-氯丹 y=1018.977873x-1720.263715 0.9998
20 琢-硫丹 y=193.640266x-183.437240 0.9989
21 酌-氯丹 y=1458.351695x-2581.447800 0.9997
22 责袁责忆原滴滴伊 y=9360.289091x-23005.017779 0.9995
23 狄氏剂 y=775.879428x-916.301725 0.9997
24 异狄氏剂 y=529.690512x-899.186118 0.9997
25 茁-硫丹 y=425.642809x-455.163541 0.9991
26 责袁责忆原滴滴滴 y=7466.023972x-20809.797969 0.9989
27 燥袁责忆原滴滴涕 y=6113.323815x-22885.997996 0.9984
28 异狄式剂醛 y=835.183455x-1742.873843 0.9991
29 硫丹硫酸盐 y=432.646909x-1160.414848 0.9989
30 p,p忆-滴滴涕 y=1743.835412x-6872.745864 0.9982
31 异狄式剂酮 y=726.586263x-1383.384902 0.9991
32 甲氧氯 y=1561.131516x-6277.471208 0.9981

6 六氯苯 y=4889.302916x-2846.450065 0.9995
7 阿特拉津 y=645.170046x-2003.351126 0.9993
8 茁-六六六 y=2116.091199x-4650.044009 0.9990
9 酌-六六六 y=4679.588856x-2955.255333 0.9995

10 啄-六六六 y=1257.065089x-4818.657801 0.9990
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表 猿 猿猿种农药检出限、定量限、精密度、回收率

目标物 LOD/10-9

敌敌畏 0.15
内吸磷-S 0.15
内吸磷-O 0.19
甲拌磷 0.52

七氯 0.10

琢-六六六 0.09
六氯苯 0.09

LOQ/10-9

0.50
0.50
0.63
1.71

0.33

0.30
0.30

10 滋g/L
RSD/%

5.5~14.2
5.4~13.4
6.5~16.3
4.3~16.5
5.2~10.9
5.2~16.9

6.9~16.4

灭蚁灵 0.11 0.30 4.3~10.4

马拉硫磷 0.28 0.93 5.0~10.6
艾氏剂 0.15 0.50 4.3~9.6
对硫磷 0.22 0.73 4.5~11.6
三氯杀螨醇 0.11 0.33 6.4~15.7
环氧七氯 0.13 0.41 4.1~12.1
琢-氯丹 0.13 0.41 4.6~13.2
琢-硫丹 0.17 0.57 4.3~15.6
酌-氯丹 0.15 0.50 4.5~9.6

责袁责忆原滴滴伊 0.15 0.50 4.3~9.3
狄氏剂 0.16 0.50 5.1~12.0
异狄氏剂 0.18 0.60 5.4~9.8
茁-硫丹 0.18 0.60 4.3~9.6

责袁责忆原滴滴滴 0.10 0.30 3.9~15.7
燥袁责忆原滴滴涕 0.13 0.41 5.7~14.3
异狄式剂醛 0.20 0.67 4.2~14.8
硫丹硫酸盐 0.17 0.56 4.1~9.7
责袁责忆原滴滴涕 0.15 0.50 4.5~8.1
异狄式剂酮 0.13 0.43 4.2~11.3
甲氧氯 0.13 0.43 5.9~13.2

阿特拉津 0.15 0.50 4.4~12.6
茁-六六六 0.15 0.50 5.9~11.7
酌-六六六 0.15 0.50 5.5~11.6
啄-六六六 0.09 0.30 5.0~13.0
百菌清 0.50 1.69 5.5~14.9
甲基对硫磷 0.38 1.27 4.3~12.7

回收率/%
54.0~104.4
63.8~118.2
73.4~110.3
66.7~111.2

57.5~113.8

74.9~114.2
75.3~109.5

55.3~98.6

67.3~113.9
52.9~115.2
54.2~115.3
51.6~105.6
76.2~113.1
69.0~103.7
69.6~104.4
70.9~98.7
62.2~110.3
66.7~101.9
64.2~112.5
68.3~116.8
60.2~95.5
74.0~118.0
53.8~108.9
53.4~98.5
66.7~103.5
64.9~110.9
55.3~94.3

65.3~123.3
66.7~99.7
61.0~105.3
68.7~105.5
65.8~99.5
64.7~117.3

50 滋g/L 100 滋g/L
RSD/% 回收率/% RSD/% 回收率/%

3.9~11.2 65.1~110.3 3.9~9.6 72.4~118.5
3.7~10.9 66.6~113.0 3.9~11.2 74.8~100.1
6.9~11.5 85.6~111.5 4.4~15.1 73.3~110.2
4.1~10.8 70.2~103.0 3.7~9.3 74.3~99.8
5.5~11.8 68.5~108.3 4.4~9.6 72.3~115.0
5.4~11.6 79.1~118.6 3.8~9.4 71.0~113.2
5.2~17.1 70.4~103.5 4.1~9.4 73.8~116.2
4.2~11.5 72.9~103.1 3.8~12.2 73.3~95.2
4.7~10.1 61.6~116.1 3.9~10.6 71.4~111.5
4.2~10.2 65.2~106.9 4.1~8.8 82.6~105.2
3.8~10.9 56.3~118.8 3.9~9.2 73.8~107.5
4.4~11.9 79.2~115.3 3.7~12.9 71.9~98.2
4.2~11.8 63.5~114.6 4.3~12.2 71.9~98.9
5.2~8.5 76.0~100.9 4.4~16.5 74.7~112.8
4.0~8.7 63.6~102.3 5.6~11.8 67.8~98.9
4.1~17.2 51.8~109.2 4.6~8.8 67.6~116.5
4.0~11.6 63.5~106.5 4.5~9.2 74.6~107.8
4.6~10.9 64.2~118.2 5.6~8.9 72.6~113.9
4.0~11.1 71.0~116.1 4.3~12.2 71.3~112.5
3.8~12.1 77.8~114.9 4.9~9.6 72.2~116.2
5.2~10.7 71.4~96.5 4.1~10.6 73.4~116.5
4.0~8.8 78.1~111.2 5.2~11.2 79.8~115.2
3.6~10.8 72.3~97.8 3.1~10.2 82.8~103.8
4.1~7.8 77.9~97.8 4.6~8.2 71.2~105.3
6.3~10.3 74.8~108.5 5.1~8.9 87.1~105.4
5.7~10.3 61.9~110.3 5.2~10.4 71.0~114.6
3.7~9.7 65.1~104.2 4.3~9.2 72.4~117.2
3.8~11.7 66.6~101.4 5.3~9.2 74.8~105.6
6.0~14.9 75.6~100.9 4.4~10.1 73.3~113.9
5.1~10.7 70.2~114.8 5.3~12.6 74.3~105.2
5.1~10.8 78.5~105.3 4.8~9.3 72.3~98.5
4.1~9.9 69.1~108.2 4.2~8.6 71.0~116.3
4.5~11.2 70.4~97.6 4.6~9.1 73.8~100.8
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悦澡藻灶 蕴 悦，匀怎 再 匝，宰葬灶早 载，藻贼 葬造援 孕则藻泽泽怎则蚤扎藻凿 枣造怎蚤凿 藻曾贼则葬糟贼蚤燥灶 郧悦
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