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基于疏水性低共熔溶剂的分散液液微萃取结合 

气相色谱-串联质谱法测定肉及肉制品中 

拟除虫菊酯农药残留 

李芳芳, 田其燕, 陈克云, 鞠  香, 梁秀清, 李  霞, 陈倩倩, 王艳丽, 刘艳明* 

[山东省食品药品检验研究院, 国家市场监管重点实验室(肉及肉制品监管技术),  

山东省食品药品安全检测工程技术研究中心, 济南  250101] 

摘   要: 目的   建立疏水性低共熔溶剂-分散液液微萃取结合气相色谱-串联质谱法(gas chromatography- 

tandem mass spectrometry, GC-MS/MS)测定肉及肉制品中 9 种拟除虫菊酯农药残留的分析方法。方法  样品先

经乙腈进行提取, 提取液加入微量由 DL-薄荷醇与正辛醇(物质的量比为 1:3)合成的疏水性低共熔溶剂进行分

散液液微萃取。对影响萃取效率的因素, 如样品提取条件、萃取剂种类及体积、氯化钠浓度等进行了考察。

结果  所有目标物在 0.002~0.500 μg/mL 范围内线性良好, 相关系数(r2)为 0.9964~0.9990, 检出限为 0.5~   

2.0 μg/kg, 定量限为 2.0~6.0 μg/kg, 目标物回收率为 72.5%~101.6%, 相对标准偏差(relative standard deviations, 

RSDs)为 1.2%~6.0%。结论  该方法环保、准确、灵敏, 适用于肉及肉制品中拟除虫菊酯农药的测定。 

关键词: 疏水性低共熔溶剂; 分散液液微萃取; 拟除虫菊酯农药; 肉及肉制品 

Determination of pyrethroid pesticide residues in meat and meat products by 
gas chromatography-tandem mass spectrometry with hydrophobic deep 

eutectic solvent-dispersive liquid-liquid microextraction 

LI Fang-Fang, TIAN Qi-Yan, CHEN Ke-Yun, JU Xiang, LIANG Xiu-Qing, LI Xia,  
CHEN Qian-Qian, WANG Yan-Li, LIU Yan-Ming* 

(Shandong Institute for Food and Drug Control, Shandong Research Center of Engineering and Technology for Quality 
Control of Food for Special Medical Purposes, Shandong Research Center of Engineering and Technology for Safety 

Inspection of Food and Drug, Jinan 250101, China) 

ABSTRACT: Objective  To establish a method for the determination of 9 kinds of pyrethroid pesticide residues in 

meat and meat products by hydrophobic deep eutectic solvent-dispersive liquid-liquid microextraction coupled with 

gas chromatography-tandem mass spectrometry (GC-MS/MS). Methods  The sample was extracted with 

acetonitrile, the extraction solution was added with trace hydrophobic deep eutectic solvent that prepared with 

menthol-1-octanol (1:3, substance ratio) for dispersive liquid-liquid microextraction. The factors affecting extraction 
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efficiency, such as sample extraction conditions, types and volumes of extractants, and concentration of sodium 

chloride, were investigated. Results  The linearities were good within the range of 0.002‒0.500 μg/mL, with the 

correlation coefficient (r2) were 0.9964‒0.9990, the limits of detection were 0.5‒2.0 μg/kg, the limits of quantitation 

were 2.0‒6.0 μg/kg, the recoveries of the target were 72.5%‒101.6%, and the relative standard deviations (RSDs) 

were 1.2%‒6.0%. Conclusion  The developed method is environmental, accurate and sensitive, it is applicable for 

the determination of pyrethroid pesticide residues in meat and meat products. 

KEY WORDS: hydrophobic deep eutectic solvent; dispersive liquid-liquid microextraction; pyrethroid pesticides; 

meat and meat products 

 

 

0  引  言 

拟除虫菊酯农药是一种广谱性杀虫剂, 对害虫有较

强的杀伤力。动物体内的拟除虫菊酯农药主要有以下来源: 

养殖户为防治动物体内的寄生虫在饲养场所或动物身上使

用菊酯类农药; 动物食用了被农药污染的饲料等。这些途

径均可通过生物富集和食物链的作用积累于动物组织, 从

而对人类产生危害[1]。我国发布实施的 GB 2763—2021《食

品安全国家标准 食品中农药最大残留限量》对肉中联苯

菊酯、甲氰菊酯、氯菊酯、氯氰菊酯等农药的最大残留限

量进行了严格规定。目前, 肉及肉制品在人们饮食生活中

占据的比例日益升高, 人们对其中的农药残留关注度也逐

渐加大。近年来, 国内外对肉及肉制品中拟除虫菊酯农药

已有相关研究, 并有文献报道出阳性样品[1‒3]。因此, 有必

要建立一种快速、高效测定肉及肉制品中拟除虫菊酯农药

残留的分析检测方法。 

目前, 拟除虫菊酯农药检测的仪器分析方法主要有

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[8‒11]、高效液相色谱法[12]、超高效液相色谱-串联质谱

法[13‒14]。与气相色谱-串联质谱法相比, 气相色谱法、气相

色谱-质谱法的定性能力稍差, 灵敏度低; 高效液相色谱法

和超高效液相色谱-串联质谱法溶剂消耗量大, 对环境不

友好。气相色谱-串联质谱法能够将色谱的高效分离与质谱

的高通量、高灵敏度、高准确性和抗干扰性相结合, 实现

复杂基质中目标物的准确分析。农药残留检测的前处理方

式主要有凝胶渗透色谱法、固相萃取法、分散固相萃取法、

液液萃取法和 QuEChERS[15‒20]。凝胶渗透色谱法和液液萃

取法存在有机溶剂使用量大、对环境不友好、分析时间长

等不足之处; 其他 3 种方法存在耗材昂贵、实验成本高等

特点。REZAEE 等 [21]首次报道的分散液液微萃取技术

(dispersive liquid-liquid microextraction, DLLME)具备试剂

消耗少、操作简单、成本低、时间短和对环境友好等优点, 

在食品分析领域已受到广泛关注。但目前分散液液微萃取

技术大部分采用的是含氯有机试剂作为萃取剂, 这类试剂

具有一定毒性, 污染环境, 因此寻找一种绿色环保的萃取

剂至关重要。 

2003 年 , ABBOTT 等 [22] 首次发现共熔溶剂 (deep 

eutectic solvents, DESs)与传统有机试剂相比, 具有合成路

线简单、生产成本低廉、无毒环保及可生物降解等优点。

共熔溶剂是由氢键供体(hydrogen bond donor, HBD)和氢

键受体(hydrogen bond acceptor, HBA)通过一定的物质的

量比以氢键作用结合而成的绿色溶剂。近年来随着技术

的不断发展, DESs 常被作为 DLLME 的萃取剂成功应用

于饮料和食品接触塑料中塑化剂[23‒24]、环境水中多环芳

烃和杀菌剂[25‒26]的测定。目前大多数种类的 DESs 都具有

亲水性, 拟除虫菊酯农药属于弱极性化合物 , 相比亲水

性 DESs 而言, 采用疏水性的 DESs 萃取效果更佳。迄今

为止, 疏水性 DESs 在食品领域已得到相关应用。陈梦

轩等 [27]选用薄荷醇和正十二醇合成疏水性 DESs 用于水

样中杀菌剂的测定, 周韫璐等 [28]选用樟脑和对氯苯酚合

成疏水性 DESs 用于黄酒中黄曲霉毒素的分析。但目前

为止, 疏水性 DESs 在肉及肉制品农药残留检测方面的

研究鲜少被报道。本研究选取薄荷醇为 HBA, 正辛醇为

HBD 合成新型绿色环保的疏水性共熔溶剂, 进一步建立

疏水性共熔溶剂-分散液液微萃取结合气相色谱-串联质

谱法(gas chromatography-tandem mass spectrometry, GC- 

MS/MS)测定肉及肉制品中拟除虫菊酯农药残留的方法 , 

为肉及肉制品中农药残留的监测提供有效的技术支持与

理论依据。 

1  材料与方法 

1.1  材料与试剂 

香肠、牛肉和羊肉购自当地超市。 

联苯菊酯、甲氰菊酯、氯菊酯、氟氯氰菊酯、氯氰

菊酯、氟氰戊菊酯、氰戊菊酯、氟胺氰菊酯、溴氰菊酯 9

种标准物质的浓度和生产厂家见表 1; 甲醇、正己烷、乙

腈 ( 色谱纯 , 德国 Merck 公司 ); N-N 二甲基甲酰胺

(N,N-dimethylformamide, DMF)、DL-薄荷醇、正辛醇、丁

酸、辛酸(分析纯, 上海阿拉丁生化科技股份有限公司); 氯

化钠(分析纯, 国药集团化学试剂有限公司)。 
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1.2  仪器与设备 

TQ8040 气相色谱-串联质谱联用仪, 配有电子轰击源

(electron impact ion source, EI)(日本岛津公司); HP-5MS UI

柱(30 m×0.25 mm, 0.25 μm, 美国安捷伦公司); 3-18KS 高

速冷冻离心机(美国 Sigma 公司); UMV-2 涡旋混合器(山东

青云实验耗材有限公司 ); Milli-Q 超纯水制备器 (美国

Millipore 公司); SQP-电子天平(精度 0.01 g, 美国塞多利斯

科学仪器有限公司)。 

1.3  实验方法 

1.3.1  样品前处理 

(1)液液萃取(样品提取) 

称取经粉碎混合均匀的香肠样品 2 g(精确至 0.01 g)于

50 mL 离心管中, 加入 8 mL 正己烷饱和的乙腈, 涡旋 2 min, 

超声提取 15 min, 8000 r/min 离心 2 min, 全部上清液置于另

一50 mL离心管, 并向其加入2 mL乙腈饱和的正己烷除脂。

涡旋 2 min, 8000 r/min 离心 2 min, 上清液取出待用。 

(2)DLLME 

在 15 mL 离心管中加入 2 mL 质量浓度为 5%的氯化

钠水溶液, 将 2 mL 乙腈提取液和 275 μL 的 DESs (DL-薄

荷醇与正辛醇按物质的量比 1:3 制备)快速加入到上述离心

管中, 涡旋 60 s, 8000 r/min 离心 2 min, 用微量注射器取出

DESs 层于进样瓶, 丙酮定容至 0.5 mL, 混匀上机分析。 

1.3.2  标准曲线溶液配制 

分别准确移取联苯菊酯、甲氰菊酯、氯菊酯、氟氯

氰菊酯、氯氰菊酯、氟氰戊菊酯、氰戊菊酯、氟胺氰菊

酯和溴氰菊酯各 100 μL 至同一 10 mL 容量瓶中, 用丙酮

定容至刻度。配制成质量浓度为 10 μg/mL 的混合标准溶

液母液。 

准确移取 1 mL 混合标准溶液母液于 10 mL 容量瓶中, 

用丙酮稀释并定容至刻度。配制成质量浓度为 1 μg/mL 的

混合标准溶液中间液。使用时稀释成所需浓度的混合工作

标准溶液。 

1.3.3  DESs 的制备 

以 DL-薄荷醇为氢键受体, 丁酸、辛酸和正辛醇为氢

键供体, 按照物质的量比 1:3混合置于 10 mL玻璃管中, 在

涡旋混合器中振荡至形成均匀透明的液体。同理, 合成了

DL-薄荷醇和正辛醇物质的量比为 1:1、1:2、1:4、1:5 的

DESs。 

1.3.4  仪器检测条件 

色谱条件: 色谱柱: HP-5MS UI 柱(30 m×0.25 mm, 

0.25 μm); 程序升温: 初始温度为 50℃, 保持 1 min, 以

25℃/min 的速率升至 125℃, 再以 10℃/min 的速率升至

300℃, 保持 5 min; 后运行温度为 300℃; 后运行时间

为 5 min; 进样模式: 不分流; 柱流量: 1.69 mL/min; 载气

为氦气; 进样口温度 250℃。 

质谱条件: 离子化模式: 电子轰击离子源; 电离能量: 

70 eV; 离子源温度: 200℃; 四级杆温度: 150℃; 传输线温

度: 250℃; 溶剂延迟为 5 min; 采集模式: 多反应监测模式

(multiple reaction monitoring, MRM)。参数见表 1。 

1.3.5  基质效应评价方式 

采用基质匹配标准曲线的斜率与纯溶剂配制标准曲

线的斜率的比值, 来定量评价拟除虫菊酯农药的基质效应

(matrix effects, ME)。公式为 ME=[基质匹配标准曲线的斜

率/纯溶剂标准曲线的斜率-1]×100%。ME 绝对值越大表明

基质效应越强。ME 为 0 表示无基质效应, |ME|≤20%为弱

基质效应, 20%<|ME|≤50%为中等基质效应, |ME|>50%为

强基质效应[29]。 

1.3.6  数据处理 

采用 Origin 9.0 软件对数据进行分析。 

 
表 1  拟除虫菊酯农药的 MRM 参数 

Table 1  MRM parameters of pyrethroid pesticides 

分析物 
质量浓度/ 
(μg/mL) 

生产厂家 定量离子对 
碰撞能量/ 

eV 
定性离子对 

碰撞能量/
eV 

联苯菊酯 1000 曼哈格检测技术股份有限公司 181.10>166.10 12 181.10>179.10 12 

甲氰菊酯 1000 曼哈格检测技术股份有限公司 181.10>152.10 22 265.10>210.10 12 

氯菊酯 1000 上海安谱实验科技股份有限公司 183.10>153.10 14 183.10>168.10 14 

氟氯氰菊酯 1000.3 曼哈格检测技术股份有限公司 226.10>206.10 14 198.90>170.10 25 

氯氰菊酯 1000.1 曼哈格检测技术股份有限公司 163.10>127.10 6 163.10>91.00 14 

氟氰戊菊酯 1013.9 曼哈格检测技术股份有限公司 199.10>157.10 10 157.10>107.10 12 

氰戊菊酯 1000.8 曼哈格检测技术股份有限公司 225.10>119.10 20 225.10>147.10 10 

氟胺氰菊酯 997.1 曼哈格检测技术股份有限公司 250.10>55.00 20 250.10>200.00 20 

溴氰菊酯 1000 天津阿尔塔科技有限公司 180.90>151.90 22 252.90>93.00 20 
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2  结果与分析 

2.1  样品提取条件优化 

2.1.1  提取剂种类的选择 

本研究液液萃取中的提取剂有两方面的作用, 一是

将分析物从样品中提取出来, 二是作为下一步 DLLME 中

的分散剂, 所以它的选择尤为重要。提取试剂的选择有以

下原则: (1)对目标物有较强的提取能力; (2)分散能力强, 

在 DLLME 中使萃取剂以微小的液滴均匀分散在样品溶液

中, 与分析物充分接触; (3)与目标物分离度大, 不影响目

标物的色谱检测。基于以上特点, 本研究考察了甲醇、乙

腈和 DMF 分别作为提取剂时对提取效率的影响。研究发

现(图 1A), 选择甲醇作为提取剂时, 所有分析物的回收率

都较低。选择 DMF 作为提取剂时, 联苯菊酯、甲氰菊酯、

氯菊酯的回收率均低于 65%, 其他分析物的回收率较高。

选择乙腈作为提取剂时, 联苯菊酯回收率为 72%, 其他目

标物回收率均高于 85%。因此本研究选择乙腈作为液液萃

取步骤的提取剂, 同时它也是后续 DLLME 的分散剂。 

2.1.2  提取剂体积的选择 

为了考察提取剂体积对提取效率的影响, 分别使用

不同体积(4、6、8、10 mL)的乙腈进行提取实验。研究发

现(图 1B), 当乙腈体积小于 8 mL 时, 联苯菊酯、甲氰菊酯、

氯菊酯的回收率随着乙腈体积的增大逐渐增大, 这可能是

由于提取剂体积太小时不能充分提取目标物。在整个浓度

范围内, 除联苯菊酯、甲氰菊酯、氯菊酯之外的其他分析

物的回收率均相差不大。综合考虑, 选取乙腈的提取体积

为 8 mL。 

2.2  DLLME 萃取条件优化 

2.2.1  萃取剂种类的选择 

在 DLLME 中, 萃取剂的选择直接影响萃取效率。萃

取剂需满足: 在水中溶解度较小; 与分散剂有较好的混

溶性; 对目标分析物的萃取能力好; 具有较好的色谱行

为[30]。按照 1.3.1 节前处理过程得到 3 种不同种类的 DESs, 

即 DL-薄荷醇-丁酸、DL-薄荷醇-辛酸、DL-薄荷醇-正辛醇。

根据预实验的研究结果, 本研究将上述 3 种 DESs 和正辛

醇分别作为萃取剂, 考察它们对目标物的萃取效率。结果

表明(图 2), 3种DESs和正辛醇对目标物均有一定的萃取效

果, 但 DL-薄荷醇-丁酸和 DL-薄荷醇-辛酸作为萃取剂时, 

目标物的色谱峰有干扰; 正辛醇的黏度大, 并且对目标物

的萃取效率低; DL-薄荷醇与正辛醇形成的 DESs 对所有目

标物的萃取效果都很好, 因此, 选择 DL-薄荷醇-正辛醇作

为 DLLME 的萃取剂。 

2.2.2  DESs 比例的选择 

为了考察 DL-薄荷醇和正辛醇的最佳比例, 将 DL-薄

荷醇作为氢键受体, 正辛醇作为氢键供体。本研究考察了 

 
 

 
 

图 1  样品提取步骤中提取剂种类(A)和体积(B)对回收率的 

影响(n=3) 

Fig.1  Effects of the type (A) and the volume (B) of extractive 
solvent in the extraction step (n=3) 

 

 
 

图 2  DESs 类型对萃取效率的影响(n=3) 

Fig.2  Effects of type of DESs on extraction efficiencies (n=3) 
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DL-薄荷醇和正辛醇物质的量比为 1:1、1:2、1:3、1:4、1:5

形成的 DESs 分别对 9 种拟除虫菊酯农药萃取效率的影响。

研究结果(图 3)显示, 5种不同比例的DESs对目标物均有一

定的萃取效率; 当两者物质的量比为 1:3 时, 对大部分农

药残留而言萃取效率都较高。由于在 1:1 和 1:2 时 DESs

不易合成, 另外随着正辛醇比例的增加, 生成的 DESs 黏

度增大, 不利于目标物的传质。因此, 选择 DL-薄荷醇和正

辛醇物质的量比为 1:3 的 DESs 作为最佳萃取剂进行实验。 

 

 

 
图 3  薄荷醇与正辛醇的物质的量比对萃取效率的影响(n=3) 

Fig.3  Effects of substance ratio of menthol and n-octanol on 
extraction efficiency (n=3) 

 
 

2.2.3  DESs 体积的选择 

DESs 体积决定了 DLLME 的萃取效率。本研究在保

证实验易操作的前提下, 研究了萃取剂用量(200、250、

275、300、325 μL)对所有目标物的萃取效果。实验结果如

图 4 所示, 当萃取剂体积在 200~275 μL 时, 大部分目标物

的萃取效率随体积增大而增加, 但当萃取剂体积逐渐增大

到 325 μL 时 , 各分析物的回收率均下降 , 因此萃取剂

DESs 的体积选择 275 μL。 

2.2.4  盐浓度的选择 

样品中加入氯化钠会改变溶液的离子强度, 离子强

度会影响目标分析物在样品溶液和萃取剂之间的分配系

数。在样品溶液中加入一定量的氯化钠有利于目标分析物

由水相转移到有机相中[31]。本研究考察了不同质量浓度

(0%、5%、10%、15%)的氯化钠对萃取效率的影响。结果

表明(图 5), 当氯化钠的质量浓度为 5%时, 大多数目标物

的回收率达到最高。这是由于盐效应一方面会减小目标物

在水中的溶解度, 提高萃取剂的萃取效率, 另一方面还可

能会增大水的黏度, 使得目标物在水中的传质系数变差, 

从而导致萃取效率降低[32]。因此本研究中氯化钠的质量浓

度选择为 5%。 

 
 

图 4  DESs 用量对萃取效率的影响(n=3) 

Fig.4  Effects of the amount of DESs on extraction  
efficiencies (n=3) 

 

 
 

图 5  盐浓度对萃取效率的影响(n=3) 

Fig.5  Effects of concentration of salt on extraction  
efficiencies (n=3) 

 

2.3  定量方式的考察 

样品基质效应的存在影响方法定量的准确性, 因此

有必要对建立的方法进行基质效应考察。按 1.3.1 样品前

处理过程操作后, 准确配制 0.002~0.500 μg/mL 范围内的

混合空白基质标准溶液, 并与用丙酮溶液直接配制的相同

质量浓度纯溶剂标准曲线直接上机对比分析, 按 1.3.5 节

定量评价拟除虫菊酯农药的基质效应。实验结果发现(表

2), 大部分农药的 ME 在‒15.4%~‒4.9%范围内, 而联苯菊

酯和甲氰菊酯的 ME分别为 21.4%和 20.6%, 表现为中等基

质增强效应, 因此为了准确定量, 本研究采用空白基质匹

配标准溶液绘制标准曲线。 

2.4  方法有效性评价 

2.4.1  方法线性范围与灵敏度 

以空白香肠基质作为溶剂准确配制 0.002~0.500 μg/mL
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范围内的混合基质标准溶液。按 1.3.4 仪器条件进行测定, 

以所得目标物峰面积对目标物浓度作标准曲线。以 3 倍信

噪比确定检出限(limits of detection, LODs), 以 10 倍信噪比

确定定量限(limits of quantitation, LOQs)。表 2 结果表明: 9

种拟除虫菊酯农药在 0.002~0.500 μg/mL 范围内线性关系

均良好, 检出限和定量限均可满足肉及肉制品中拟除虫菊

酯农药残留的国家限量要求。 

2.4.2  方法回收率和精密度 

采用基质匹配标准溶液-外标法定量, 在空白香肠基

质中添加 9 种拟除虫菊酯农药进行回收率实验, 添加水平

为 0.01、0.10、0.20 mg/kg, 每个水平重复测定 6 次, 按优

化的方法测定 9 种菊酯的含量, 方法的回收率结果见表 3。

所有目标物的回收率为 72.5%~101.6%, 相对标准偏差

(relative standard deviations, RSDs)为 1.2%~6.0%, 可知本

方法具有良好的准确度和精密度, 可满足肉及肉制品中农

药残留分析的要求。 

2.5  方法适用性和实际样品分析 

为了评价建立方法的适用性 , 在最佳实验条件下

分别对空白牛肉和羊肉样品进行加标回收检测。向实际

样品中分别加入 20 μg/kg 和 100 μg/kg 浓度水平的菊酯

农药混合标准溶液, 测定的加标回收率和 RSDs 见表 4。 

 
 

表 2  9 种拟除虫菊酯农药的线性范围、相关系数、方法检出限、定量限及基质效应 
Table 2  Linear ranges, correlation coefficients (r2), limits of detection, limits of quantitation and MEs for 9 kinds of pyrethroid pesticides 

农药残留种类 线性范围/(μg/mL) 相关系数(r2) LODs/(μg/kg) LOQs/(μg/kg) MEs/% 

联苯菊酯 0.002~0.500 0.9964 0.5 2.0 21.4 

甲氰菊酯 0.002~0.500 0.9980 0.5 2.0 20.6 

氯菊酯 0.002~0.500 0.9984 1.5 4.5 ‒4.9 

氟氯氰菊酯 0.002~0.500 0.9990 1.0 3.0 ‒6.4 

氯氰菊酯 0.002~0.500 0.9984 1.5 5.0 ‒15.4 

氟氰戊菊酯 0.002~0.500 0.9987 2.0 6.0 ‒5.8 

氰戊菊酯 0.002~0.500 0.9976 1.0 3.0 ‒8.4 

氟胺氰菊酯 0.002~0.500 0.9983 1.0 3.0 ‒13.9 

溴氰菊酯 0.002~0.500 0.9965 1.5 5.0 ‒12.5 

 
表 3  9 种拟除虫菊酯农药的加标回收率及相对标准偏差(n=6) 

Table 3  Recoveries and relative standard deviations of 9 kinds of pyrethroid pesticides (n=6) 

农药残留种类 
0.01 mg/kg 0.10 mg/kg 0.20 mg/kg 

回收率/% RSDs/% 回收率/% RSDs/% 回收率/% RSDs/% 

联苯菊酯 72.5 4.5 76.3 2.6 80.8 2.7 

甲氰菊酯 85.2 3.7 97.5 4.4 101.1 3.3 

氯菊酯 76.7 6.0 82.4 4.9 82.8 2.9 

氟氯氰菊酯 85.4 5.1 93.9 2.1 95.7 2.6 

氯氰菊酯 88.9 4.2 95.1 2.9 94.0 2.3 

氟氰戊菊酯 90.3 2.2 98.4 2.2 97.1 2.8 

氰戊菊酯 89.6 4.6 95.0 4.7 90.7 2.5 

氟胺氰菊酯 91.7 3.4 94.8 4.6 92.5 4.3 

溴氰菊酯 97.5 3.6 101.6 1.2 99.7 5.6 
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表 4  9 种菊酯农药在牛肉和羊肉样品中的加标回收率及相对标准偏差(n=6) 
Table 4  Recoveries and RSDs of 9 kinds of pyrethroid pesticides in beef and lamb samples (n=6) 

农药残留种类 添加水平/(μg/kg) 
牛肉 羊肉 

回收率/% RSDs/% 回收率/% RSDs/% 

联苯菊酯 
20 76.8 3.4 71.2 3.1 

100 88.6 3.6 87.6 2.7 

甲氰菊酯 
20 74.0 4.2 72.8 4.8 

100 82.2 3.9 83.4 5.3 

氯菊酯 
20 78.2 2.5 85.6 6.4 

100 80.7 6.1 79.7 2.3 

氟氯氰菊酯 
20 96.4 5.8 85.4 7.0 

100 86.1 4.9 84.1 4.5 

氯氰菊酯 
20 84.2 2.0 79.6 3.2 

100 87.5 0.6 94.4 3.3 

氟氰戊菊酯 
20 83.4 4.0 81.0 2.5 

100 101.7 3.4 96.8 7.3 

氰戊菊酯 
20 79.0 4.7 76.6 5.0 

100 85.0 4.9 76.4 6.0 

氟胺氰菊酯 
20 79.8 3.8 77.0 4.7 

100 82.3 5.1 87.5 7.2 

溴氰菊酯 
20 87.0 5.3 86.4 7.7 

100 91.1 6.7 86.9 4.8 

 
 

所有目标物的回收率为 71.2%~101.7%, RSDs 为 0.6%~ 

7.7%, 说明本方法能满足一般肉及肉制品中拟除虫菊酯

类农药的检测需求。采用本方法对超市内销售的 4 批次

香肠、3 批次猪肉、2 批次牛肉、3 批次羊肉、2 批次其

他肉制品等共计 14 批次的肉及肉制品进行农药残留检

测, 均未检出。 

3  结  论 

本研究建立了疏水性 DESs-DLLME 结合 GC-MS/MS

测定肉及肉制品中拟除虫菊酯农药残留的分析方法, 同时

对影响萃取效率的因素进行了考察, 确定了最佳实验条

件。该技术采用 DL-薄荷醇和正辛醇组成的 DESs 为萃取

剂, 与传统 DLLME 方法相比, 具备成本低、无毒及对环境

绿色友好等特点。该方法具有良好的准确性和精密度, 适

用于肉及肉制品中拟除虫菊酯农药的分析测定。 
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