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摘  要: 目的  建立 QuEChERS 自动样品制备系统结合在线凝胶渗透色谱-气相色谱质谱联用法测定蔬菜中

41种农药残留的分析方法。方法  采用 QuEChERS自动样品制备系统进行前处理。样品经乙腈提取, 无水硫

酸镁、氯化钠、柠檬酸三钠和柠檬酸二钠盐析后, 经 N-丙基乙二胺(PSA)和无水硫酸镁混合型固相分散净化, 

以选择离子扫描模式进行检测, 外标法定量。对 QuEChERS自动样品制备系统与手动 QuEChERS方法对回收

率的影响进行比较。结果  使用 QuEChERS 自动样品制备系统与手动 QuEChERS 方法进行前处理对蔬菜中

大多数农药的回收效果差异不显著, 都能满足日常检测要求。41种农药在 0.02~1.0 mg/L范围内具有较好的线

性关系, 相关系数均大于 0.99。在 0.05、0.10、0.20和 0.50 mg/kg 4个添加水平下, 除甲胺磷、三氯杀螨醇、

氯氟氰菊酯、氟氰戊菊酯、百菌清外, 菠菜中其他农药的回收率为 70.61%~129.43%。除百菌清、杀螟硫磷、

虫螨腈、哒螨灵和氯氰菊酯外, 其他农药添加回收率的 RSD为 1.12%~18.76%。结论  本方法快速准确, 可用

于蔬菜中农药残留的检测。 
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ABSTRACT: Objective  To establish a method for the determination of 41 kinds of pesticide residues in vegetables 

prepared by QuEChERS automated sample preparation system and detected by online gel permeation 

chromatography coupled with gas chromatography-mass spectrometry (GPC-GC-MS). Methods  The samples were 

prepared by QuEChERS automated sample preparation system, extracted with acetonitrile, followed by salting-out 
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with anhydrous magnesium sulfate, sodium chloride, sodium citrate and citric acid disodium, and cleaned up by 

N-propyl ethylenediamine (PSA) and anhydrous magnesium sulfate. The extracts were detected by selected ion scan 

mode (SIM) and quantified by the external standard method. Results  The recoveries of most pesticides in 

vegetables had no significant difference between QuEChERS automated sample preparation system and manual 

QuEChERS method, and these two methods could meet the daily testing requirements. The linearities of 41 kinds of 

pesticides ranged from 0.02 mg/L to 1.0 mg/L were good, with correlation coefficients more than 0.99. The 

recoveries for all compounds spiked at levels of 0.05, 0.10, 0.20 and 0.50 mg/kg were 70.61%~129.43%, except 

methamidophos, dicofol, cyhalothrin, flucythrinate and chlorothalonil. The relative standard deviations were 

1.12%~18.76%, except chlorothalonil, fenitrothion, clorfenapry, pyridaben and cypermethrin. Conclusion  The 

method is rapid and accurate, which can be used for the determination of pesticide residues in vegetables. 

KEY WORDS: pesticide residue; QuEChERS automated sample preparation system; online gel permeation 

chromatography; gas chromatography-mass spectrometry; vegetable 

 
 

1  引  言 

农药在提高农作物产量方面起到了至关重要的作用。

但农药广泛和不合理的使用所导致农产品中的农药残留也

对人类健康造成了许多负面影响[1]。因此, 开展农药残留

检测工作意义重大。农药残留样品的前处理技术经历了从

传统的索氏提取、液液萃取[2]、柱层析法等到固相萃取[3]、

固相微萃取[4,5]、凝胶渗透色谱[6]、加速溶剂萃取[7]、基质

固相分散法[8]等前处理方法, 但都很难做到效率与质量兼

得[9]。2003 年, 由 Anastassiades 等[10]开发的 QuEChERS 

(quick, easy, cheap, effective, rugged, and safe)方法诞生, 逐

渐成为主流前处理方法[11]。QuEChERS法因其具有快速、

简单、便宜、有效、耐用和安全可靠等特点而得名[12]。根

据进一步改进, QuEChERS法被发展出不同的版本, 其中 2

个官方方法为 AOAC 2007.01[13]方法和 EN 15662[14]方法。 

QuEChERS 由于其操简便, 相对灵活, 已经成为残留

分析技术的主流方法。根据目标农药的结构和性质、样品

所具有的基质效应和所用检测设备的不同 , 研究者对

QuEChERS法进行了多方面的改进[15-16]。但在这些改进的

方法中, 都只是对提取和净化剂的选择等进行了优化, 并

没有对 QuEChERS 方法的操作方式进行改进。手动

QuEChERS方法在提取和净化步骤均需人工震荡以达到混

匀效果, 但由于不同实验人员的震荡方式和力度差异, 往

往会对提取和净化效果产生影响, 加大了实验的不确定

性。而把提取液转移到净化管的过程也加大了实验人员接

触有机试剂的风险, 这就需要一种更为快速和安全的方式

来进行 QuEChERS前处理。 

QuEChERS自动样品制备系将立体 8字震荡和离心有

机的融为一体, 有效实现了样品中待测成分的提取、分离

和转移。在降低分析工作者的劳动强度和增加取样的精确

度的基础上, 使分析工作者轻松操控提取样品的全过程。

本研究针对茄子和菠菜 2种样品, 对 QuEChERS自动样品

制备系统和手动 QuEChERS方法进行比较, 使用在线凝胶

渗透色谱 -气相色谱 -质谱法 (online gel permeation 

chromatography-gas chromatography-mass spectrometry, 
GPC-GC-MS)进行检测, 建立测定蔬菜中 41种农药残留的

定性确证和定量测定方法。 

2  材料与方法 

2.1  仪器与试剂 

GPC-GCMS QP2010 plus凝胶色谱-气相色谱-质谱联

用仪(配有电子轰击离子源、四极杆分析器和自动进样器, 

日本 Shimadzu公司); LDZ5-2低速自动平衡离心机(北京京

立离心机有限公司); TG16-W型台式高速离心机(长沙维尔

康湘鹰离心机有限公司); PB1502-S/FACT 分析天平(瑞士

Mettler Toledo 公司); Vortex-Genie 2 涡旋混合器(美国

Scientific Industries 公司); Milli-Q 去离子水发生器(美国

Millipore公司)。 

QuEChERS自动样品制备系统(北京本立科技有限公

司): 含 12位震荡水平转子的均质分离工作站。每个位置

可以放入一个由 50 mL离心管外管和 4 mL覆膜离心管内

管组成的套管, 在工作站中可以根据设定程序自动进行

均质、离心和提取液转移等工作, 程序结束后直接产生上

机液。 

乙腈(色谱纯, 美国Honeywell公司); 丙酮、环己烷(色

谱纯 , 美国 Fisher Scientific 公司); 甲醇(色谱纯 , 美国

J.T.Baker公司); 无水硫酸镁、柠檬酸三钠、柠檬酸二钠(分

析纯, 上海阿拉丁生化科技股份有限公司); 氯化钠(优级

纯 , 上海阿拉丁生化科技股份有限公司 ); PSA(美国

Supelco公司)。实验用水均为高纯水。 

甲胺磷、敌敌畏、乙酰甲胺磷、氧乐果等 41 种农药

标准物品均购自农业部环境保护科研研究所, 质量浓度为
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1000 mg/L。 

蔬菜样品为市售不含待测农药的茄子和菠菜。 

2.2  实验方法 

2.2.1  标准溶液的配制 

将 41种农药标准品每种吸取 0.5 mL, 加入到 100 mL

容量瓶中, 使用甲醇定容, 配制成 41种农药混合标准溶液, 

质量浓度为 5 mg/L。根据分析需要, 用丙酮配制成所需浓

度的混合标准工作溶液, 于-18 ℃储存。 

2.2.2  样品前处理方法 

(1) 手动 QuEChERS方法 

准确称取 10.00 g均质试样置于 50 mL具塞离心管中, 

加入 10.0 mL乙腈、5.5 g无水硫酸镁、1.5 g氯化钠、1 g

柠檬酸三钠、0.5 g 柠檬酸二钠后, 剧烈震荡 2 min, 于

4000 r/min离心 5 min, 取上层溶液 1 mL于预先加有 0.4 g

无水硫酸镁、0.075 gPSA的离心管中, 剧烈震荡 2 min, 再

以 8000 r/min 离心 2 min, 取 0.5 mL 上清液供

GPC-GC-MS检测。 

(2) QuEChERS自动样品制备系统前处理方法 

准确称取 10.00 g均质试样置于 50 mL双层提取净化

管中(见图 1), 在外管中加入 10.0 mL乙腈、5.5 g无水硫酸

镁、1.5 g氯化钠、1 g柠檬酸三钠、0.5 g柠檬酸二钠和 12

颗直径 4 mm 的锆珠。在内管中加入 0.4 g 无水硫酸镁、

0.075 g PSA和 4颗直径 4 mm的锆珠。把内管插入外管中

拧好, 放入 QuEChERS自动样品制备系统, 设置工作程序: 

1000 r/min震荡 5 min, 4000 r/min离心 5 min, 1000 r/min震

荡 3 min, 4000 r/min离心 3 min, 运行程序。结束后从内管

中取 0.5 mL上清液供 GPC-GC/MS检测。 
 

 
 

图 1  双层提取净化管 

Fig. 1  Double layer extraction and purification tube 

 
2.2.3  仪器条件 

(1) 凝胶色谱柱条件 

凝胶色谱柱为 Shodex CLNpak EV-200(2.0 mm ×150 

mm, 16 μm); 流动相为丙酮-环己烷(3:7, V:V)混合溶液, 流

速为 0.1 mL/min; 柱温为 40 ; ℃ 进样量 10 μL。 

(2)气相色谱条件 

进样口: 程序升温-大体积进样口(PTV-LVI); 升温程

序: 起始温度为 120 ℃保持 4.5 min, 再以 80 /min℃ 速率升

温至 250 ℃, 保留 28.87 min; 不分流进样; 载气总流量 30 

mL/min; 隔垫吹扫流量 5 mL /min; 柱流量 1.75 mL /min; 

进样口压力为 120 kPa。预柱为惰性石英空管柱(5 m×0.53 

mm), 富集柱为 DB-5MS UI(5 m×0. 250 mm, 0.25 μm), 分

析柱为DB-5MS UI(25 m×0. 250 mm, 0.25 μm)(美国Agilent

公司); 色谱柱升温程序: 起始温度为 82 ℃, 保持 5.0 min, 

以 8 /min℃ 升温至 280 ; ℃ 保持 1.0 min, 再以 25 /min℃

升温至 300 ; ℃ 保持 7.0 min。载气为高纯氦气。 

(3)质谱条件 

离子源: 电子轰击源(electron ionization, EI): 70 eV; 

离子源温度: 220 ; ℃ 接口温度: 260 ; ℃ 选择离子监测模

式(selected ion monitoring mode, SIM)。 

3  结果与讨论 

3.1  仪器条件的优化 

分别对 41 个农药化合物的单标溶液进行全扫描, 每

个化合物选择 1个响应值较大且干扰小的离子作为定量离

子, 选择 2~3 个响应值次高的为定性离子对, 并进行 SIM

参数的优化, 41种农药的总离子流图见图 2。 

 

 
 

图 2  41种农药的总离子流图 

Fig. 2  TIC chromatogram of 41 kinds of pesticides 

 

3.2  提取及净化部分的优化 

3.2.1  提取过程优化 

对于含水量较高的蔬菜、水果样品中的农药残留来说, 

作为极性溶剂的乙腈有较高的提取效率, 尤其适用于多残留

分析。目前, 国际上通用的 QuEChERS方法均采用乙腈进行

样品提取[17]。本研究选择乙腈作为提取溶剂, 提取效果良好。 

在提取过程中, 无水硫酸镁等提取剂加入后遇水会

结块, 从而将目标化合物包裹[18], 为避免这一问题, 在外

管加入一定数量的锆珠, 使样品在 QuEChERS自动样品制

备系统里振摇的过程中与乙腈和提取剂更好融合, 提高农

药的提取效率。本实验对锆珠数量进行了优化, 分别在外

管加入 0、12和 24颗锆珠, 农药添加水平为 0.05 mg/L, 以

菠菜样品中联苯菊酯回收率作为考察对象。结果发现, 不

加入锆珠时 QuEChERS 自动样品制备系统震荡后提取剂

出现结块现象, 与样品不能混合完全, 加入锆珠后可混合

均匀, 回收率有所提高, 加入 12颗最优, 结果见图 3。 

3.2.2 净化过程优化 

样品在 QuEChERS 自动样品制备系统中离心后, 提

取液进入内管, 需与内管净化剂充分混合以达到净化效

果。本研究比较了内管中不加锆珠与加入 4 颗锆珠的净化

效果 , 图 4 为净化过程内管中不加锆珠与加入锆珠的
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GC-MS 全扫描总离子流色谱对比图, 其中减少最明显的峰

是长链脂肪酸和脂肪酸酯类物质, 说明加入锆珠在净化震

荡过程中会使样品与净化剂作用更加充分, 净化效果更优。 
 

 
 

图 3  锆珠加入数量对联苯菊酯回收率的影响(n=3) 

Fig. 3  Effect of added zirconium beads number on recovery of bifenthrin (n=3) 

 

 
 

图 4  净化过程内管中不加锆珠(a)与加入 4个锆珠(b)的全扫描总离子流色

谱图 

Fig. 4  Full scan TIC chromatograms of spinach extracts with no zirconium 
beads (a) and four zirconium beads (b) during purification 

 

检测时所采用的在线 GPC-GC-MS 系统中的 GPC 可

以进一步去除样品基质中的油脂、色素和生物碱等干扰目

标化合物分析的大分子物质, 弥补了 QuEChERS方法对样

品净化不彻底的问题。 

3.3  QuEChERS 自动样品制备系统和手动方法回

收率比较 

分别采用 QuEChERS 自动样品制备系统和手动

QuEChERS方法对 0.02 mg/kg添加水平的茄子与菠菜加标

样品进行回收率试验, 使用 SPSS软件中独立样本 t检验对
回收率差异性进行分析。41种目标物分为有机磷类农药、

有机氯类农药和其他农药分别进行讨论。 

3.3.1  有机磷类农药 

茄子样品中自动与手动处理的添加回收率结果显示, 

甲胺磷、敌敌畏、氧乐果、乐果、二嗪磷、甲基对硫磷、

杀螟硫磷、毒死蜱这 8 种农药的回收率没有显著差异, 另

外 10 种农药差异显著(P<0.05), 其中马拉硫磷、甲拌磷和

甲拌磷亚砜差异极显著(P<0.01)。在具有显著差异的农药

中, 以回收率接近 100%的程度评价优劣, 其中乙酰甲胺

磷、对硫磷、水胺硫磷、甲基异柳磷、三唑磷、伏杀硫磷、

甲拌磷亚砜这 7种农药的回收率自动优于手动, 其余 3种

农药的回收率手动比自动更接近 100%,手动优于自

动(见图 5)。 
 

 
 

图 5  2种QuEChERS方法对茄子中有机磷(0.02 mg/kg)回收率的影响(n=3) 

Fig. 5  Effect of two QuEChERS sample preparation methods on recoveries of 
organophosphorus pesticides spiked with 0.02 mg/kg in eggplant (n=3) 

注: *表示与手动处理相比差异显著(P<0.05), **表示与手动处理相比差异

极显著(P<0.01)。 

 

菠菜样品中自动与手动处理的添加回收率结果显示, 

甲胺磷、乙酰甲胺磷、乐果、二嗪磷、甲基对硫磷、杀螟

硫磷、对硫磷、甲基异柳磷这 8种农药回收率没有显著差

异, 另外 10 种农药差异显著(P<0.05), 其中敌敌畏、马拉

硫磷、丙溴磷和三唑磷差异极显著(P<0.01)。在具有显著

差异的农药中, 马拉硫磷、丙溴磷、伏杀硫磷这 3 种农药

自动优于手动, 其余 7种农药手动比自动更接近 100%, 手

动优于自动(见图 6)。 

 

 
 

图 6  2种QuEChERS方法对菠菜中有机磷(0.02 mg/kg)回收率的影响(n=5) 

Fig. 6  Effect of two QuEChERS sample preparation methods on recoveries of 
organophosphorus pesticides spiked with 0.02 mg/kg in spinach (n=5) 

注: *表示与手动处理相比差异显著(P<0.05), **表示与手动处理相比差异

极显著(P<0.01)。 

 

3.3.2  有机氯类农药 

茄子样品中自动与手动处理的添加回收率结果显示, 

五氯硝基苯、γ-666、百菌清、δ-666、乙烯菌核利、三唑

酮、腐霉利、联苯菊酯、甲氰菊酯、氯氰菊酯、溴氰菊酯

这 11种农药的回收率没有显著差异, 另外 4种农药回收率

差异显著, 其中氯氟氰菊酯、三氯杀螨醇和氟氰戊菊酯差

异极显著。在具有显著差异的农药中, 三氯杀螨醇、异菌

脲、氟氰戊菊酯这 3 种农药的回收率自动优于手动, 氯氟

氰菊酯的回收率手动优于自动(见图 7)。 
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菠菜样品中自动与手动处理的添加回收率结果显示, 

百菌清、腐霉利、异菌脲、甲氰菊酯、氯氟氰菊酯、氟氰

戊菊酯、溴氰菊酯这 7 种农药的回收率没有显著差异, 另

外 8 种农药差异显著, 其中五氯硝基苯、乙烯菌核利、三

唑酮和三氯杀螨醇差异极显著。在具有显著差异的农药中, 

乙烯菌核利、联苯菊酯和氯氰菊酯这 3种农药的回收率自

动优于手动, 其余 5 种农药的回收率手动优于自动(见图

8)。由于菠菜为碱性植物, 而百菌清容易在碱性条件下分

解, 所以菠菜基质组分对百菌清起到了很大的抑制作用, 

提取物中组分干扰了农药与进样口或柱子内活性位点作

用或不同程度影响了百菌清的吸附或降解, 导致百菌清

回收率低于 10%。有文献证明[19,20], 在酸性基质中百菌清

具有较高的稳定性, 在提取溶剂中加入酸可以提高百菌

清回收率。 

 

 
 

图 7  2种QuEChERS方法对茄子中有机氯(0.02 mg/kg)的回收率影响(n=3) 

Fig. 7  Effect of two QuEChERS sample preparation methods on recoveries of 
organochlorine pesticides spiked with 0.02 mg/kg in eggplant (n=3) 

注: *表示与手动处理相比差异显著(P<0.05), **表示与手动处理相比差异

极显著(P<0.01)。 

 

 

 
图 8  2种QuEChERS方法对菠菜中有机氯(0.02 mg/kg)的回收率影响(n=5) 

Fig. 8  Effect of two QuEChERS sample preparation methods on recoveries of 
organochlorine pesticides spiked with 0.02 mg/kg in spinach (n=5) 

注: *表示与手动处理相比差异显著(P<0.05), **表示与手动处理相比差异

极显著(P<0.01)。 

 

3.3.3  其他种类农药 

茄子样品中自动与手动处理的添加回收率结果显示: 

嘧霉胺、氟虫腈亚砜、苯醚甲环唑、虫螨腈这 4种农药的

回收率没有显著差异, 另外 4 种回收率差异显著, 其中氟

虫腈和哒螨灵回收率差异极其显著。在具有显著差异的农

药中, 哒螨灵的回收率自动优于手动, 其余 3 种农药的回

收率手动优于自动(见图 9)。 

 
 

注: *表示与手动处理相比差异显著(P<0.05), **表示与手动处理相比差异

极显著(P<0.01)。 

图 9  2种QuEChERS方法对茄子中其他农药(0.02 mg/kg)回收率影响(n=3) 

Fig. 9  Effect of two QuEChERS sample preparation methods on recoveries 
of other pesticides spiked with 0.02 mg/kg in eggplant (n=3) 

 
菠菜样品中自动与手动处理的添加回收率结果显示: 

氟虫腈、哒螨灵、虫螨腈这 3种农药的回收率没有显著差

异, 嘧霉胺、氟虫腈风、氟甲腈、苯醚甲环唑和五氯硝基

苯回收率差异极其显著。在具有显著差异的农药中, 氟虫

腈砜的回收率自动优于手动, 其余 4 种农药的回收率手动

优于自动(见图 10)。 
 

 
 

注: *表示与手动处理相比差异显著(P<0.05), **表示与手动处理相比差异

极显著(P<0.01)。 

图 10  2种QuEChERS方法对菠菜中其他农药(0.02 mg/kg)的回收率影响(n=5) 

Fig. 10  Effect of two QuEChERS sample preparation methods on recoveries 
of other pesticides spiked with 0.02 mg/kg in spinach (n=5) 

 
总体来看, 在茄子中, 自动回收率略高于手动, 而在

菠菜中, 手动回收率略高于自动, 可能是由于基质效应或

含水量差异的影响。大部分农药使用 QuEChERS自动样品

制备系统与手动 QuEChERS 方法前处理添加回收率差异

不大, 除百菌清外均能满足回收率要求, QuEChERS 自动

样品制备系统可以代替手动 QuEChERS 方法应用于日常

检测工作中。 

3.4  线性范围和检出限 

用甲醇准确配制农药各组分含量分别为 0.02、0.05、

0.10、0.20、0.50和 1.00 mg/L的标准工作溶液。以进样浓

度为横坐标、峰面积为纵坐标绘制标准曲线得回归方程。

41 种农药在 0.02~1.0 mg/L 的浓度范围内线性关系良好, 

相关系数均高于 0.99。以每种目标物 3 倍信噪比(S/N=3)

时对应的样品中目标物的添加浓度为本方法的检出限
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(limit of detection, LOD), 检出限范围为 0.001~0.01 mg/kg。 

3.5  方法回收率和精密度 

选择空白基质的菠菜样品添加标准物质 ,  采用

QuEChERS 自动样品制备系统进行前处理, 考察方法的回

收率与净化效果。分别添加 0.05、0.10、0.20和 0.50 mg/kg 

4个水平进行测定, 每个水平测定 3次, 回收率和相对标准 

偏差结果见表 1。从表 1可以看出, 在 0.05、0.10、0.20和

0.50 mg/kg 4个添加水平下, 除甲胺磷、三氯杀螨醇、氯氟

氰菊酯、氟氰戊菊酯、百菌清外, 菠菜中其他农药的回收

率为 70.61%~129.43%。除百菌清、杀螟硫磷、虫螨腈、哒

螨灵和氯氰菊酯外 , 其他农药添加回收率的 RSD 为

1.12%~18.76%, 满足农药残留检测方法对回收率与精密度

的要求。 
 
 
 

表 1  41 种农药在菠菜中的加标回收率和相对标准偏差(n=3) 
Table 1  Recoveries and relative standard deviations (RSDs) for 41 pesticides in spinach (n=3) 

化合物 
0.05 mg/kg 0.10 mg/kg 0.20 mg/kg 0.50 mg/kg 

平均回收率% RSD% 平均回收率% RSD% 平均回收率% RSD% 平均回收率% RSD% 

甲胺磷 91.16 9.65 71.65 1.18 72.41 3.49 66.46 13.08 

敌敌畏 83.63 9.59 81.26 6.19 70.61 11.53 83.40 10.31 

乙酰甲胺磷 96.89 17.15 82.03 8.42 80.84 10.68 82.68 13.02 

氧乐果 107.17 13.16 86.45 9.57 76.97 8.71 91.92 18.16 

甲拌磷 127.36 1.08 106.91 13.65 82.59 5.64 86.93 5.41 

乐果 119.75 3.15 94.40 6.73 85.39 6.66 86.96 18.76 

五氯硝基苯 95.87 2.98 71.03 6.28 72.57 7.97 85.90 6.48 

γ-666 100.59 4.10 81.30 6.57 89.90 8.12 89.55 4.27 

二嗪磷 98.00 13.45 85.99 8.87 86.39 8.60 92.97 5.65 

嘧霉胺 97.10 10.57 80.33 14.39 72.72 7.59 98.65 9.36 

百菌清 9.71 28.18 4.32 31.37 1.25 7.05 4.27 140.93 

δ-666 87.80 8.87 82.83 3.95 85.23 5.51 86.63 3.29 

乙烯菌核利 108.83 11.12 89.76 7.12 92.17 7.81 101.74 4.25 

甲基对硫磷 108.54 4.41 84.06 5.65 79.00 14.93 85.02 12.39 

杀螟硫磷 108.92 24.65 98.72 18.60 97.14 9.16 93.18 18.42 

马拉硫磷 120.20 9.04 108.98 12.18 99.67 7.39 110.41 11.49 

毒死蜱 117.89 9.95 94.94 5.06 80.31 8.20 97.41 8.87 

氟虫腈砜 116.99 1.67 112.74 13.31 94.58 8.00 104.19 12.47 

对硫磷 111.19 14.20 107.85 8.21 93.53 15.30 98.67 12.63 

三唑酮 108.67 12.60 90.39 5.16 85.07 6.43 93.46 8.26 

水胺硫磷 119.14 10.60 105.97 11.27 90.93 6.85 93.49 15.01 

三氯杀螨醇 63.02 4.49 79.48 13.00 66.12 4.02 84.35 8.50 

甲基异柳磷 116.22 6.69 95.26 10.00 91.54 9.10 97.02 7.79 

氟虫腈 121.51 3.02 106.53 11.73 91.01 10.12 107.26 6.27 

腐霉利 119.17 6.58 97.05 4.20 95.08 6.25 102.52 5.43 

丙溴磷 120.18 8.68 100.07 7.48 96.17 4.96 101.96 11.49 

氟虫腈亚砜 121.78 6.92 102.90 11.24 84.48 10.83 110.97 6.69 

三唑磷 115.17 5.86 113.28 12.42 87.19 11.12 101.69 11.47 

氟甲腈 106.04 2.73 91.32 13.45 78.46 7.62 97.05 1.50 

异菌脲 117.71 7.81 87.42 8.49 81.68 11.90 94.39 9.30 

联苯菊酯 121.04 4.18 93.78 8.04 117.14 6.89 116.55 3.83 

甲氰菊酯 116.57 11.65 106.03 7.13 112.71 14.34 129.00 3.23 

伏杀硫磷 122.64 6.00 122.95 8.99 99.75 13.95 117.15 9.70 

氯氟氰菊酯 108.77 16.71 119.69 12.67 132.02 12.36 129.43 7.95 

甲拌磷亚砜 102.51 9.61 104.36 9.09 85.17 9.51 98.19 9.34 

哒螨灵 112.99 11.10 120.78 22.19 110.70 10.72 120.94 3.34 

氯氰菊酯 101.87 23.99 79.14 23.66 114.39 11.18 122.20 8.84 

氟氰戊菊酯 113.26 15.30 126.19 10.77 134.05 5.46 131.60 5.20 

苯醚甲环唑 93.53 11.77 103.90 7.09 78.01 3.14 104.86 6.94 

溴氰菊酯 104.07 14.40 99.20 17.97 91.85 16.41 110.20 1.12 

虫螨腈 112.57 3.38 98.44 24.65 82.38 15.74 105.64 8.52 
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4  结  论 

本研究比较了 QuEChERS 自动样品制备系统与手动

QuEChERS方法对蔬菜中 41种农药提取净化的效果。结果表

明, 这 2 种方法对蔬菜中大部分农药的回收效果差异不显著, 

均能满足日常检测要求。但前者不仅提高了检测效率, 降低

了实验人员的劳动强度, 而且还减少了实验人员接触有机试

剂的时间, 更加快捷和安全, 可作为蔬菜中农药残留测定的

参考方法。实验优化了前处理过程, 确定在外管和内管添加

一定数量的锆珠可得到更好的提取和净化效果。在此基础上, 

建立了菠菜中 41种农药残留的GPC-GC-MS测定方法, 该方

法快捷、有效, 可作为蔬菜中农药残留测定的参考方法。 
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