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QuEChERS-气相色谱-三重四极杆质谱法测定 

大蒜中 3种农药残留 

陈燕敏*, 陈丽香, 郭海柔, 招原春, 何焜鹏 

(广东省食品工业研究所有限公司, 广东省食品质量监督检验站, 广东省食品工业公共实验室, 广州  511442) 

摘  要: 目的  建立 QuEChERS 前处理结合气相色谱-三重四极杆串联质谱联用法测定大蒜中敌百虫、霜霉威

和氯氟氰菊酯共 3 种农药残留的分析方法。方法  将大蒜捣碎, 用乙腈-醋酸(99:1, V:V)、无水硫酸镁、醋酸

钠和陶瓷均质子提取, 经无水硫酸镁和乙二胺-N-丙基甲硅烷(ethylenediamine-N-propylsilane, PSA)净化, 用

DB-1701P 毛细管柱进行分离 , 在电子轰击离子源(electron impact source, EI)和多反应离子监测(multiple 

reaction monitoring, MRM)模式测定 , 基质标准曲线校正 , 内标法定量。结果   3 种待测物在 5.00~     

5000.00 ng/mL 范围内呈良好线性 , 相关系数(r2)均大于 0.99, 定量限(limits of quantification, LOQ)均为    

0.01 mg/kg, 在 3 个添加水平(0.01、0.10、1.00 mg/kg)下, 加标回收率范围为 73.23%~110.00%, 相对标准偏差

(relative standard deviation, RSD)为 1.33%~8.14%。结论  该方法简单、灵敏、准确, 适用于大蒜中敌百虫、霜

霉威和氯氟氰菊酯的快速筛查和定量测定。 
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Determination of 3 kinds of pesticide residues in garlic by QuEChERS-gas 
chromatography-triple quadrupole mass spectrometry 

CHEN Yan-Min*, CHEN Li-Xiang, GUO Hai-Rou, ZHAO Yuan-Chun, HE Kun-Peng 

(Guangdong Food Industry Research Institute Co., Ltd., Guangdong Food Quality Supervision and Inspection Station, 
Guangdong Food Industry Public Laboratory, Guangzhou 511442, China) 

ABSTRACT: Objective  To establish a method for the determination of trichlorfon, propamocarb and cypermethrin 

residues in garlic by QuEChERS pretreatment combined with gas chromatography-triple quadrupole tandem mass 

spectrometry. Methods  Garlic was mashed, extracted with acetonitrile-acetic acid (99:1, V:V), anhydrous 

magnesium sulfate, sodium acetate and ceramic homo-protons, purified by anhydrous magnesium sulfate and 

ethylenediamine-N-propylsilyl, and separated by using a DB-1701P capillary column. The results were measured in 

an electron bombardment source and multi-reaction ion monitoring mode, corrected by the matrix standard curve, and 

quantified by the internal standard method. Results  The linearity was good over the range of 5.005000.00 ng/mL, 

correlation coefficients (r2) were greater than 0.99, and limits of quantification were 0.01 mg/kg. The recoveries were 

in the range of 73.23%110.00% at the 3 addition levels (0.01, 0.10, and 1.00 mg/kg). The relative standard 

deviations were 1.33%8.14%. Conclusion  This method is simple, sensitive and accurate, and is suitable for rapid 
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screening and quantitative determination of trichlorfon, propamocarb and cypermethrin in garlic. 
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mass spectrometry 
 
 

0  引  言 

大蒜, 作为我们生活中常用食物之一, 具有防止心血

管疾病、抗肿瘤及抗病原微生物等多方面作用[12]。我国目

前以大蒜产业为主要收入的农户有千万人以上; 国际市场

上, 我国大蒜占据超过 60%的份额, 是世界上最大的大蒜

生产国和消费国[3]。为得到优质、高产的大蒜, 在大蒜种

植过程中, 会施加一些农药来防治病害和虫害。敌百虫、

霜霉威和氯氟氰菊酯是大蒜种植过程中常用的农药 [45], 

具有预防蒜蛆、葱蓟马等作用。目前, GB 2763—2019《食

品安全国家标准 食品中农药最大残留限量》中规定: 敌百

虫在鳞茎类蔬菜的限量值为 0.20 mg/kg; 欧盟对大蒜中的

敌百虫、霜霉威、最大限量值均为 0.02 mg/kg, 对大蒜中

氯氟氰菊酯最大限量值为 0.2 mg/kg。经查文献, 针对大蒜

中农药残留的检测方法研究较少, 目前未能查阅到关于大

蒜中霜霉威、敌百虫和氯氟氰菊酯检测方法的研究。 

目前, 对于敌百虫的检测方法只有气相色谱法[68]、

液相色谱质谱法[9]和液相色谱串联质谱法[1012]。对于霜霉

威, 大部分采用的是液相色谱法或者液相色谱质谱法[1315], 

采用气相色谱质谱法进行检测的比较少。目前 , GB 

2763—2019 中指定蔬菜中霜霉威的检测标准为 NY/T 

1379-2007《蔬菜中 334 种农药多残留的测定 气相色谱质

谱法和液相色谱质谱法》。该标准采用大体积进样多模式进

样口(multi-mode injector, MMI), 进样量为 20 μL, 对仪器

配置要求较高、检测和维护成本较大。同时, 采用全扫描

方式进行多种农药残留同时检测时, 会导致方法的灵敏度

和准确度有所降低。 

QuEChERS 技术[16]自发明以来, 由于前处理时间短

且操作简单, 被广泛应用于植物源性食品农药残留分析。

QuEChERS 常用的净化材料有 N-丙基乙二胺 (N-propyl 

ethylenediamine, PSA) 、 C18 和石墨化碳黑 (graphitized 

carbon black, GCB)等[17]。由于大蒜颜色较浅, 主要含蛋白

质、低聚糖和多糖类等物质[18], 故采用主要成分为 PSA 的

QuEChERS 净化材料进行前处理净化, 可有效去除大蒜中

的有机酸、少量色素和糖类等杂质。另外 , 方法通过

QuEChERS 技术和抗干扰能力较强的三重四极杆串联质谱

联用仪联用, 有利于减少基质效应的影响和假阳性问题[19], 

为方法的灵敏度和准确度提供可靠的保障。 

本研究采用 QuEChERS 净化, 气相色谱-三重四极杆

质谱法(gas chromatography-tripe quadrupole tandem mass 

spectrometry, GC-MS/MS)测定大蒜中敌百虫、霜霉威和氯

氟氰菊酯, 内标法定量, 拟为大蒜中农药残留的研究提供

了方法参考和技术支持。 

1  材料与方法 

1.1  仪器与试剂 

TRACE 1300-ISQ 9000 三重四极杆-气相色谱质谱

联用仪(美国赛默飞科技有限公司); MS3 basic S025 涡旋

震荡器(广州艾卡仪器设备有限公司); 3K15 高速离心机

(广州市科讯实验器材有限公司); AR323CN 电子天平(上

海奥豪斯仪器有限公司)。 

敌百虫、氯氟氰菊酯(1000 mg/L, 农业部环境保护

科研监测所); 霜霉威(999.0 μg/mL, 中国北京曼哈格生

物科技有限公司); 环氧七氯(99.9%, 美国 Accu Standard

公司)。 

冰乙酸(分析纯)、甲苯(色谱纯)(天津市康科德科技

有限公司); 无水硫酸钠、无水硫酸镁、醋酸钠(分析纯)、

丙酮(色谱纯)(广州化学试剂厂); 乙腈、己烷(色谱纯, 美

国霍尼韦尔国际公司); QuEChERS 净化管 1(含 150 mg 

PSA、900 mg MgSO4)、QuEChERS 净化管 2(含 150 mg 

PSA、150 mg C18EC、900 mg MgSO4)(安捷伦科技有限

公司); PSA 小柱(500 mg/3 mL)、石墨化碳黑-氨基复合柱

(500 mg/500 mg/6 mL)(博纳艾杰尔科技有限公司)。 

1.2  实验方法 

1.2.1  基质混合标准工作溶液 

混合标准中间液: 分别吸取 100 μL 敌百虫、霜霉威、

氯氟氰菊酯标准储备液至 10 mL 容量瓶中, 用丙酮定容, 

配制成 10.00 mg/L 的中间液。 

环氧七氯-内标使用液: 称取 10.01 mg 环氧七氯标准

物质, 用丙酮定容至 10 mL, 配制成 1000.00 mg/L 的内标

储备液; 再用丙酮逐级稀释, 配制成 1.00 mg/L的内标使用

溶液。 

空白基质溶液: 称取空白大蒜样品, 经提取净化后, 

取上清液。 

基质校准曲线 : 分别吸取 2 mL 空白基质溶液至    

10 mL 试管中, 氮吹至全干。吸取适量混合标准工作溶液

至 10 mL 试管中, 用丙酮定容至 1 mL, 形成质量浓度为

5.00、10.00、50.00、100.00、500.00、1000.00、5000.00 ng/mL

的系列标准溶液, 再分别加入 100.00 μL 内标溶液, 混匀, 

过微孔滤膜, 滤液按照仪器工作条件测定。以化合物的质

量浓度与内标的质量浓度比为横坐标(X, ng/mL), 化合物
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仪器检测的峰面积与内标的峰面积比为纵坐标(Y), 制作基

质校准曲线。 

1.2.2  样品前处理 

(1)采样和试样制备 

样品预处理: 大蒜样品经过料理机粉碎混匀, 制备好

的试样装入洁净食品塑料袋, 冷冻保存。 

(2)提取 

称取 5.00 g(精确至 0.01 g)样品至 50 mL 离心管中, 加

入 10 mL 乙腈-醋酸(99:1, V:V), 6 g 无水硫酸镁和 1.5 g 醋酸

钠, 一颗均质子, 涡旋 5 min, 8500 r/min 离心 5 min。 

(3)净化 

取 5 mL 上清液至含 150 mg PSA、900 mg MgSO4 的

15 mL 净化管中, 涡旋混匀 1 min, 8500 r/min 离心 5 min。

准确吸取 2 mL 上清液于 10 mL 试管中, 氮吹至近干, 加入

丙酮 1 mL 复溶, 加入内标 100 μL, 过 0.22 μm 微孔滤膜, 

用于测定。 

1.2.3  气相色谱-串联质谱条件 

(1)气相色谱条件 

色谱柱: DB-1701P(30 m×0.25 mm, 0.25 μm); 进样口

温度: 280 ℃; 进样量 1.0 μL; 进样方式: 不分流进样; 载

气流速: 1.0 mL/min, 恒流模式; 升温程序: 初始温度 60 ℃, 

保持 1 min, 以 30 ℃/min 升温至 200 ℃, 再以 5 ℃升温至

225 ℃, 再以 3 ℃升温至 240 ℃, 再以 60 ℃升温至 300 ℃, 

保持 6 min。 

(2)质谱条件 

电子轰击离子源(electron impact source, EI); 多反应

离子监测(multiple reaction monitoring, MRM), 离子源温度

为 300 ℃; 接口温度为 280 ℃; 敌百虫、霜霉威、氯氟氰

菊酯和环氧七氯的保留时间、定量离子对和定性离子对见

表 1。 

2  结果与分析 

2.1  前处理方式优化 

2.1.1  提取方法优化 

目前 , 世界上比较公认的 QuEChERS 提取方法有

AOAC 2007.01[20]和 BS EN 15662—2008[21]。本研究通过往

空白大蒜样品中加入含量为 0.025、0.05、0.50、2.50、    

5.00 μg 的敌百虫、霜霉威和氯氟氰菊酯, 分别采用 2 种提

取方式进行实验对比。其中 , 提取方法 1 采用 BS EN 

15662—2008 的方法, 用 10 mL 乙腈和 4 g 硫酸镁、1 g 氯

化钠、1 g 柠檬酸钠、0.5 g 柠檬酸氢二钠及 1 颗陶瓷均质

子对加标后的大蒜样品进行提取; 提取方法 2 采用 AOAC 

2007.01 的方法, 用 10 mL 乙腈-醋酸溶液(99:1, V:V)和 6 g

无水硫酸镁和 1.5 g 醋酸钠, 一颗陶瓷均质子对加标后的

大蒜样品进行提取。其提取回收率及相对标准品偏差

(relative standard deviation, RSD)见表 2。从表 2 中可以看

出, 对于大蒜中敌百虫和氯氟氰菊酯, 2 种提取方式的回收

率均符合标准要求。但对于霜霉威, 采用 AOAC 2007.01, 

用乙腈-醋酸溶液(99:1, V:V)的提取效果明显优于 BS EN 

15662-2008 的提取效果。 

 
表 1  敌百虫、霜霉威、氯氟氰菊酯和环氧七氯的 GC-MS/MS 分析条件参数 

Table 1  GC-MS/MS analysis condition parameters of trichlorfon, propamocarb, cyhalothrin and heptachlor epoxide 

序号 化合物 保留时间/min 定量离子对(m/z) 碰撞能量/V 定性离子对(m/z) 碰撞能量/V

1 敌百虫 5.95 109/79 10 185/93 20 

2 霜霉威 6.53 188/58.1 10 129/58.1 20 

3 环氧七氯 12.79 352.8/262.9 15 354.8/264.9 15 

4 氯氟氰菊酯 18.52,18.75 181/152 35 197/141 15 

 

 
表 2  2 种提取方法对大蒜中农药残留的提取回收率(n=3) 

Table 2  Recovery rate of pesticide residues in garlic by 2 kinds of extraction methods (n=3) 

 敌百虫 霜霉威 氯氟氰菊酯 

加标量/μg 回收率 1/% RSD1/% 回收率 2/% RSD2/% 回收率 1/%RSD1/% 回收率 2/% RSD2/% 回收率 1/% RSD1/% 回收率 2/%RSD2/%

0.025 118.50 4.64 109.75 3.42 38.00 7.89 70.00 2.86 93.00 4.93 89.00 7.02

0.05 118.38 2.80 128.50 1.46 47.00 2.81 66.50 2.71 94.50 5.57 86.50 6.67

0.50 75.68 6.31 111.40 4.26 64.00 3.13 67.60 0.89 103.45 7.50 90.05 3.15

2.50 84.68 2.94 109.57 2.45 68.80 3.31 63.74 2.23 108.41 3.81 81.11 4.60

5.00 81.27 5.20 116.04 1.02 70.80 2.08 63.60 2.61 105.51 2.02 90.45 2.97



第 10 期 陈燕敏, 等: QuEChERS-气相色谱-三重四极杆质谱法测定大蒜中 3 种农药残留 4205 
 
 
 
 
 

在采用 AOAC 2007.01 为提取方法的前提下, 对提取

液体积进行考察。考察方法如下: 在空白大蒜中添加标准

溶液, 制成敌百虫、霜霉威、氯氟氰菊酯含量均为为 1.00 

mg/kg 的大蒜阳性样品。以 5 mL 为梯度, 采用 10~30 mL

之间不同体积的乙腈-乙酸(99:1, V:V)溶液同时对大蒜阳性

样品进行提取, 计算回收率, 结果见表 3。从表 3 中可以看

出, 采用 10 mL 乙腈-醋酸(99:1, V:V)可以满足大蒜中敌百

虫、霜霉威和氯氟氰菊酯的提取需要。 

 
 

表 3  不同提取体积对大蒜中农药残留的提取回收率(n=3) 
Table 3  Extraction recovery rate of pesticide residues in garlic with different extraction volumes (n=3) 

 敌百虫 霜霉威 氯氟氰菊酯 

提取体积/mL 回收率/% RSD/% 回收率/% RSD/% 回收率/% RSD/% 

10 94.66 3.02 87.52 5.43 0.8802 3.75 

15 101.44 4.52 86.32 5.45 0.8022 4.82 

20 91.92 4.86 79.58 4.05 0.7904 5.54 

25 92.16 3.79 85.36 3.89 0.7982 4.92 

30 80.68 6.20 82.48 4.95 0.7796 4.49 

 
 

2.1.2  净化方式选择 

本研究通过往空白大蒜样品加入混合标准溶液, 制

成含量分别为 0.01、0.10 和 1.00 mg/kg 大蒜阳性样品, 用

10 mL 乙腈-醋酸(99:1, V:V)提取后, 用不同方式进行净化, 

计算并对比不同净化方式下的回收率情况。本次研究中

采用的净化方式有 QuEChERS 净化管 1(含 150 mg PSA、

900 mg MgSO4)、QuEChERS 净化管 2(含 150 mg PSA、

150 mg C18EC、900 mg MgSO4)、PSA 小柱和石墨化碳黑

-氨基复合柱。不同化合物不同净化方式的回收率情况见

图 1、2、3。 

其中, 关于 PSA 小柱和石墨化碳黑-氨基复合柱洗脱

体积考量, 主要通过以下方式进行摸索: 用 5 mL 乙腈-甲

苯(3:1, V:V)活化, 在 5 mL 空白样品提取液中加入 0.20 mL

的 10.00 μg/mL 的混合标准中间液, 混匀形成上样液上柱, 

用乙腈-甲苯(3:1, V:V)洗脱, 依次每管收集 5 mL 洗脱液, 

氮吹至近干, 1 mL 丙酮复溶, 加入 100 μL 内标溶液, 混匀, 

过滤膜, 上机测定, 计算出每 5 mL 洗脱液中待测物的含量, 

实验结果见图 4、5。从图 4 和图 5 可以看出, 使用 15 mL

的乙腈-甲苯(3:1, V:V)足以将 PSA 柱和石墨化碳黑-氨基

复合柱上的敌百虫、霜霉威和氯氟氰菊酯充分洗脱。 

通过图 1~3 可以看出, 大蒜中霜霉威和氯氟氰菊酯在

4 种不同净化方式之间的回收率差异不大 , 且均处于

80.00%~120.00%之间; 但敌百虫只有在净化管 1 净化的情

况下, 回收率处于 80.00%~120.00%之间, 其他净化方式存

在回收率偏离的现象, 猜测是净化过程中, 可能存在净化

物质吸附敌百虫的情况或者净化效果较差, 基质标准曲线

不足以抵消基质效应的影响, 导致回收率异常。故采用净

化管 1 作为本研究的净化方式。 

 
 

图 1 不同净化方式对大蒜中不同浓度的敌百虫回收率(n=3) 

Fig.1  Recovery rate of different concentrations of trichlorfon in 
garlic by different purification methods (n=3) 

 

 
 

图 2  不同净化方式对大蒜中不同浓度的霜霉威回收率(n=3) 

Fig.2  Recovery rate of different concentrations of propamocarb in 
garlic by different purification methods (n=3) 

 

 
 

图 3  不同净化方式对大蒜中不同浓度的氯氟氰菊酯回收率(n=3) 

Fig.3  Recovery rate of different concentrations of cyhalothrin in 
garlic by different purification methods (n=3) 

注: 图 1、图 2 和图 3 实验的标准偏差见表 4。 
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表 4  大蒜净化实验过程中不同化合物的标准偏差(n=3) 
Table 4  Standard deviation of different compounds during garlic purification experiment (n=3) 

化合物 
RSD/% 

净化管 1 净化管 2 PSA 小柱 石墨化碳黑-氨基复合柱 

敌百虫 1.6~2.5 0.8~1.5 1.0~3.5 0.4~1.7 

霜霉威 1.0~3.2 0.9~7.9 0.1~1.1 0.4~2.9 

氯氟氰菊酯 0.3~6.1 0.2~4.2 0.1~2.9 1.2~2.8 

 
 

 
 

图 4  不同洗脱次数对 PSA 小柱净化大蒜提取液的影响 

Fig.4  Effect of different elution volumes on the purification of 
garlic extract by PSA cartridge 

 
 

 
 

图 5  不同洗脱次数对氨基复合柱净化大蒜提取液的影响 

Fig.5  Effect of different elution volumes on the purification of 
garlic extract with an amino composite column 

2.2  色谱柱的选择 

取 1.00 μL 的 1.00 mg/L 混合标准溶液用不同极性的

柱子进行上机。其中, DB-1701P 和 HP-5 柱采用“1.2.3”的

升温程序, 而 WAX 柱由于不能耐受高温, 采用的升温程

序为: 初始温度 60 ℃, 保持 1 min, 以 30 ℃/min 升温至

200 ℃, 再以 5 ℃升温至 225 ℃, 再以 3 ℃升温至 240 ℃, 

保持 7 min。其结果见图 6。从图 6 中可以看出, 敌百虫和

霜霉威使用弱极性的 HP-5 柱后, 谱图目标峰峰形较宽且

存在拖尾现象, 而氯氟氰菊酯在使用 WAX 柱和该运行程

序运行后 , 无法出峰。与此同时 , 3 种农药残留在采用

DB-1701P 柱进行分离后, 谱图上峰形均呈现良好状态, 所

以本研究采用 DB-1701P 柱。 

2.3  线性范围、检出限和定量限 

系列基质标准工作溶液采用“1.2.1”的方法制备, 并制

作基质匹配的校准曲线, 结果见表 5。敌百虫、霜霉威和

氯氟氰菊酯在 5.00～5000.00 ng/mL 范围内线性关系良好, 

相关系数(r2)均大于 0.99。敌百虫、霜霉威和氯氟氰菊酯的

检出限按 / 3S N  计算, 结果均为 0.005 mg/kg; 定量限按

/ 10S N  计算, 结果均为 0.01 mg/kg。定量限水平基质加

标的色谱图见图 7。 
 

 
 

图 6  不同色谱柱对 3 种农药残留的出峰影响 

Fig.6  Effect of different chromatographic columns on the peak of 3 pesticide residues 
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图 6(续)  不同色谱柱对 3 种农药残留的出峰影响 

Fig.6  Effect of different chromatographic columns on the peak of 3 pesticide residues 
 

表 5  敌百虫、霜霉威和氯氟氰菊酯的基质标准曲线的回归方程、相关系数和线性范围 
Table 5  Regression equations, correlation coefficients and linear ranges of the standard curve of matrix for  

trichlorfon, propamocarb and cyhalothrin 

序号 化合物 线性方程 相关系数(r2) 线性范围/(ng/mL) 

1 敌百虫 2248.088 16.594Y X   0.9988 5.00~5000.00 

2 霜霉威 3237.593 45.398Y X   0.9999 5.00~5000.00 

3 氯氟氰菊酯 9346.947 253.934Y X   0.9996 5.00~5000.00 

 
 

 
 

图 7  基质加标 0.01 mg/kg MRM 色谱图 

Fig.7  MRM Chromatogram of matrix spiked 0.01 mg/kg 

 
2.4  精密度与回收率 

空白大蒜样品中分别添加 0.01、0.10、1.00 mg/kg 混

合标准使用溶液, 按照“1.2.2”的方法进行加标实验(n=3), 

计算加标回收率, 结果见表 6。该方法敌百虫加标回收率

为 83.77%~110.00%, 相对标准偏差为 2.40%~7.44%; 霜霉

威 加 标 回 收 率 为 75.22%~98.73%, 相 对 标 准 偏 差 为

1.37%~4.10%; 氯氟氰菊酯加标回收率为 73.23%~96.00%, 

相对标准偏差为 1.33%~8.14%。该结果准确、稳定, 且均

符合 GB/T 27404—2008 要求。 

3  结论与讨论 

本研究采用 QuEChERS 技术 , 建立了大蒜中敌草

虫、霜霉威和氯氟氰菊酯的定量测定方法。通过提取方

式、净化方式和仪器条件的优化, 提高方法提取效率和净

化效果 , 同时采用内标法定量 , 有效保证结果的准确性

和稳定性。GC-MS/MS 的高灵敏度检测, 有效降低背景干

扰, 可以满足目前国内外标准对大蒜中敌百虫、霜霉威、

氯氟氰菊酯限量要求。经方法学验证, 3 种农药残留标准
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曲 线 线 性 相 关 系 数 (r2) 均 大 于 0.99, 定 量 限 均 为      

0.01 mg/kg。一方面回收率、精密度、线性范围、定量限

等均满足农药残留检测方法确认的要求, 适用于大蒜中

敌百虫、霜霉威和氯氟氰菊酯的快速定量测定; 另一方面

与检测标准 NY/T 1379—2007《蔬菜中 334 种农药多残留

的测定 气相色谱质谱法和液相色谱质谱法》相比, 降低

了仪器配置要求和维护成本, 提高了检测效率。本方法简

单、灵敏、准确、高效, 为大蒜中农药残留的研究提供了

方法参考和技术支持。 

 
表 6  大蒜中敌百虫、霜霉威和氯氟氰菊酯的平均加标回收率和

相对标准偏差(n=3) 
Table 6  Average spiked recoveries and relative standard 
deviations of trichlorfon, propamocarb and cyhalothrin in  

garlic (n=3) 

序号 化合物 添加浓度/(mg/kg) 平均回收率/% RSD/%

1 敌百虫 0.01 110.00 7.44 

  0.10 98.80 6.51 

  1.00 83.77 2.40 

2 霜霉威 0.01 98.73 4.10 

  0.10 81.07 1.98 

  1.00 75.22 1.37 

3 氯氟氰菊酯 0.01 96.00 8.14 

  0.10 73.23 1.33 

  1.00 77.77 2.30 
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