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冷冻去脂/分散固相萃取-气相色谱-串联质谱法 

快速测定水产品中 43种农药残留 

周  敏, 赵月钧, 钟寒辉, 俞璐萍, 倪娟桢, 王  伟, 郑剑峰, 孙文闪* 

(绿城农科检测技术有限公司, 杭州  310052) 

摘  要: 目的  建立冷冻去脂/分散固相萃取-气相色谱-串联质谱法测定水产品中 43 种农药残留的方法。方法  

样品经乙腈超声提取, 冷冻去脂后经 N-丙基乙二胺(N-propyl ethylenediamine, PSA)和十八烷基硅烷键合硅胶

(octadecyl silane bonded silica gel, C18)净化, 在多反应监测(multiple reaction monitoring, MRM)模式下, 以目标

化合物的保留时间和碎片离子丰度比定性, 采用内标法定量测定。结果  43 种农药在 0.005~0.500 mg/kg 范围

内线性关系良好, 相关系数均大于 0.995, 检出限为 0.002 mg/kg, 定量限为 0.005 mg/kg, 3 个浓度加标回收率

在 64.3%~119.0%之间, 相对标准偏差(relative standard deviations, RSDs, n=6)在 2.6%~11.3%之间。结论  该方

法具有操作简单、快速、灵敏、准确的特点, 适用于水产品中 43 种农药残留的快速测定。 
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Rapid determination of 43 kinds of pesticide residues in aquatic products by 
gas chromatography-tandem mass spectrometry with freezing lipid  

filtration and dispersed solid phase extraction 

ZHOU Min, ZHAO Yue-Jun, ZHONG Han-Hui, YU Lu-Ping, NI Juan-Zhen,  
WANG Wei, ZHENG Jian-Feng, SUN Wen-Shan* 

(Greentown Agricultural Testing Technology Co., Ltd., Hangzhou 310052, China) 

ABSTRACT: Objective  To establish a method for the determination of 43 kinds of pesticide residues in aquatic 

products by freezing lipid filtration/dispersed solid phase extraction-gas chromatography-tandem mass 

spectrometry. Methods  The samples were ultrasonically extracted with acetonitrile, frozen and degreased, purified 

by N-propyl ethylethylenediamine (PSA) and octadecyl silane bonded silica gel (C18), in the multiple reaction 

monitoring (MRM) mode, the retention time of the target compound and the fragment ion abundance ratio were used 

for qualitative analysis and the internal standard method was used for quantitative determination. Results  The linear 

relationships were good within the range of 0.005‒0.500 mg/kg, with correlation coefficients greater than 0.995, the 

detection limit and quantitation limit were 0.002 mg/kg and 0.005 mg/kg, respectively, the recoveries at the 3 spiked 

concentrations were within the range of 64.3%‒119.0%, and the relative standard deviations (RSDs, n=6) was within 

the range of 2.6%‒11.3%. Conclusion  This method is simple, rapid, sensitive and accurate, and is suitable for the 
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rapid determination of 43 kinds of pesticide residues in aquatic products. 

KEY WORDS: freezing lipid filtration; dispersed solid phase extraction; internal standard method; gas 

chromatography-tandem mass spectrometry; aquatic products; pesticide residues 
 
 

0  引  言 

我国是水产品生产大国, 连续多年水产品生产总量居

世界首位。随着水产养殖业的蓬勃发展, 水产品中农药残留

问题日益突出, 已成为社会关注的食品安全热点问题之一。

水产品中的农药残留通常来源于两个方面: 一是养殖过程

施用药物来防治水产品的疫病和虫害, 二是在环境施用的

农药随雨水冲淋流入养殖水体。残留农药大部分为亲脂性农

药, 养殖水体中的农药通过食物链被水产品富集。为保护人

类健康, 各国政府加强了水产品中的农药残留监控, 制定了

农药残留限量。欧盟 Commission Regulation (EC) No 

2162/2001 of 7 November 2001 规定水产品中氯氰菊酯最大

残留量为 50 μg/kg, 溴氰菊酯为 10 μg/kg。日本“肯定列表制

度”中规定了鲑形目: 大马哈鱼和虹鳟鱼中氯氰菊酯、溴氰

菊酯最高残留限量为 30 μg/kg, 其他鱼及水生动物均为     

10 μg/kg。我国 GB 31650—2019《食品安全国家标准 食品

中兽药最大残留限量》中规定: 氯氰菊酯在鱼肉中小于等于

50 μg/kg, 溴氰菊酯在鱼肉中小于等于 30 μg/kg, 氟胺氰菊

酯在所有动物源性食品中小于等于 10 μg/kg。2021 年国家

食品安全监督抽检实施细则将淡水鱼的氯氰菊酯、溴氰菊酯

作为高风险检测项目。水产品主要成分为蛋白质和脂肪, 农

药残留被提取出来时, 大量的脂肪同时被提取出来, 提取液

除脂净化非常重要, 否则会对上机分析带来很大干扰。因此

建立一种简单、快速、灵敏、准确的多种农药残留检测方法

对于保障人民舌尖上的安全非常重要。 

目前, 水产品中农药残留主要分析方法有气相色谱 

法[1‒6]、气相色谱-质谱法[7‒12]和液相色谱-串联质谱法[13‒17]。

气相色谱法分析时间长、选择性差且易出现假阳性。液相色

谱-串联质谱法分析时间短、选择性强, 但是大部分脂溶性农

药在液相色谱-串联质谱上响应低或者无响应。目前水产品中

农药残留的测定前处理操作复杂、有机试剂消耗量大、效率

低、成本高、仪器测定分析时间长。分散固相萃取净化[18‒24]

由于其具有简单、可靠、快速、经济的优点, 在蔬菜水果农

药多残留的检测中大量应用, 在水产品中有一定的应用。与

液相色谱质谱法结合检测具有一定极性的农药[15‒17], 不适合

脂溶性农药的测定。目前尚未有气相色谱-串联质谱法快速测

定水产品中多种脂溶性农药残留的报道, 本研究拟采用冷冻

去脂结合分散固相萃取对样品进行净化, 上机分析采用气相

色 谱 - 串 联 质 谱 法 (gas chromatography -tandem mass 

spectrometry, GC-MS/MS)测定, 多重反应监测内标法定量。前

处理通过优化冷冻温度和时间及净化粉用量来去除提取液杂

质对目标物的干扰, 上机分析通过对气相色谱和质谱条件进

行优化以达到在较短时间内能够准确定量多农药残留, 选择

合适的内标以消除基质效应干扰。期望通过以上研究解决水

产品前处理复杂、有机试剂消耗量大、分析时间长、效率低

等问题, 为水产品中农药残留监控提供技术支撑。 

1  材料与方法 

1.1  仪器与试剂 

Agilent 7890B/7000C 气相色谱-串联质谱仪、HP-5MS

毛细管色谱柱(15 m×0.25 mm, 0.25 μm)、空心毛细管柱    

(5 m×0.25 mm)(美国 Agilent 公司); ST16R 离心机(美国赛默

飞世尔科技公司); BSA2202S 电子天平(德国赛多利斯公司); 

MS200 多管涡旋混合仪(杭州瑞诚仪器有限公司); KQ5200E

超声波清洗器(昆山超声仪器有限公司); Reeko AutoEVA-20

全自动氮吹浓缩仪(杭州博睿科仪器有限公司)。 

标准品: 甲拌磷、α-六六六、β-六六六、γ-六六六、特

丁硫磷、δ-六六六等 43 种标准品(纯度>98.0%)、外环氧七

氯内标(纯度 99.5%)(德国 DnEhrensmUerGmUH 公司); 正己

烷(色谱纯, 美国赛默飞世尔科技公司); 乙腈、丙酮、甲醇

(色谱纯 , 美国 Merck 公司 ); N-丙基乙二胺 (N-propyl 

ethylenediamine, PSA)、十八烷基硅烷键合硅胶(octadecyl 

silane bonded silica gel, C18)、0.22 μm 聚四氟乙烯滤膜(天津

博纳艾杰尔科技有限公司); 氯化钠、无水硫酸镁(分析纯, 

广州化学试剂厂); 无水硫酸镁使用前需在马弗炉中 550 °C

烘干 4 h。样品: 随机购买本地市场的鱼、虾、蟹等水产品, 取

样前混合均匀。 

1.2  仪器条件 

1.2.1  色谱条件 

色谱柱: HP-5MS 色谱柱(15 m×0.25 mm, 0.25 μm)与

空心柱串联(5 m×0.25 mm); 进样口温度: 250 ℃; 柱流量: 

1.4 mL/min; 采用程序升温: 起始柱温 80 ℃, 保持 0 min, 

以 40 ℃/min 升温至 160 ℃, 保持 0 min, 再以 20 ℃/min 升

温至 290 ℃保持 1.5 min, 总用时 12.0 min; 进样量: 2 μL; 

进样方式: 不分流进样; 载气: 高纯氦气; 碰撞气: 高纯氩

气, 纯度≥99.999%。 

1.2.2  质谱条件 

电离方式: 电子轰击离子源(electron ionization, EI); 

色谱-质谱接口温度: 280 ℃; 电离能量: 70 eV; 离子源温

度: 230 ℃; 检测器电压: 2211 V; 数据采集: 多反应监测

(multiple reaction monitoring MRM)模式; 定量方式: 内标

法; 43 种农药的质谱参数见表 1。 
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表 1  43 种农药及内标的 GC-MS/MS 分析参数 
Table 1  GC-MS/MS parameters for 43 kinds of pesticides and 

internal standard 

序号 化合物 离子对(m/z) 
碰撞能量

/eV 

 1 甲拌磷 230.9>128.9*, 260.0>75.0 25, 5 

 2 α-六六六 216.9>181.0*, 218.9>183.0 5, 5 

 3 β-六六六 216.9>181.1*, 218.9>183.1 5, 5 

 4 γ-六六六 216.9>181.0*, 181.0>145.0 5, 15 

 5 特丁硫磷 230.9>129.0*, 230.9>175.0 20, 10 

 6 δ-六六六 217.0>181.1*, 181.1>145.1 5, 15 

 7 乙烯菌核利 187.0>124.0*, 187.0>159.0 20, 10 

 8 甲基对硫磷 125.0>47.0*, 125.0>79.0 10, 5 

 9 氟甲腈 388.0>332.9*, 333.0>231.0 18, 27 

10 甲拌磷亚砜 153.0>96.9*, 96.9>64.9 10, 20 

11 马拉硫磷 172.9>99.0*, 126.9>99.0 15, 5 

12 甲拌磷砜 153.0>97.0*, 124.9>96.9 10, 5 

13 倍硫磷 278.0>109.0*, 124.9>47.0 15, 10 

14 毒死蜱 313.8>285.8*, 198.9>171.0 5, 15 

15 对硫磷 290.9>109.0*, 138.9>109.0 10, 5 

16 三唑酮 128.0>65.0*, 208.0>181.1 20, 5 

17 三氯杀螨醇 250.0>139.0*, 250.0>215.0 15, 10 

18 甲基异柳磷 199.0>121.0*, 241.1>121.1 14, 22 

19 二甲戊灵 251.8>162.2*, 251.8>161.1 10, 15 

20 氟虫腈硫醚 351.0>255.0*, 420.0>350.9 18, 15 

21 氟虫腈 366.9>212.9*, 368.9>214.9 30, 30 

22 腐霉利 282.8>96.0*, 96.0>67.1 10, 10 

23 三唑醇 128.0>65.0*, 128.0>100.0 25, 10 

24 氟虫腈砜 383.0>255.0*, 383.0>213.0 24, 36 

25 醚菌酯 206.1>116.1*, 206.1>131.1 6, 14 

26 虫螨腈 136.9>102.0*, 327.8>246.8 15, 15 

27 倍硫磷亚砜 278.0>109.0*, 125.0>47.0 15, 10 

28 倍硫磷砜 309.9>105.0*, 124.9>47.0 10, 10 

29 噁霜灵 163.1>132.1*, 163.1>117.1 8, 24 

30 异菌脲 187.0>124.0*, 316.0>247.0 25, 12 

31 联苯菊酯 181.2>165.2*, 181.2>166.2 25, 10 

32 甲氰菊酯 207.9>181.0*, 181.1>152.0 5, 25 

33 伏杀硫磷 182.0>111.0*, 182.0>75.1 15, 30 

34 氯氟氰菊酯 208.0>181.0*, 181.1>152.0 5, 25 

35 氯菊酯 183.1>168.1*, 183.1>165.1 14, 14 

表 1(续) 

序号 化合物 离子对(m/z) 
碰撞能量

/eV 

36 氟氯氰菊酯 162.9>90.9*, 162.9>127.0 15, 5 

37 氯氰菊酯 181.0>152.1*, 163.0>91.0 25, 10 

38 氟氰戊菊酯 198.9>157.0*, 198.9>107.0 10, 25 

39 醚菊酯 163.0>107.1*, 163.0>135.1 20, 10 

40 氰戊菊酯 167.0>125.1*, 181.0>152.1 5, 20 

41 氟胺氰菊酯 250.0>55.0*, 181.0>152.0 40, 40 

42 苯醚甲环唑 322.8>264.8*, 324.8>266.8 15, 15 

43 溴氰菊酯 181.0>152.1*, 252.9>93.0 25, 15 

44 
外环氧七氯

(内标) 
353.0>263.0*, 353.0>282.0 15, 15 

注: *表示定量离子对。 

 

1.3  样品前处理 

1.3.1  样品提取 

称取制备均匀的样品 5.00 g±0.02 g于 50 mL离心管中, 

加入 5 mL一级水和 20 mL乙腈, 2500 r/min涡旋振荡1 min, 

超声提取 20 min 后, 加入 1.0 g 氯化钠、4.00 g 无水硫酸镁, 

2500 r/min涡旋振荡 30 s, 8000 r/min离心 5 min, -20 ℃冷冻

20 min, 上清液待净化。 

1.3.2  净  化 

取 1.3.1 待净化液 6 mL 至 15 mL 离心管中, 加入 0.1 g 

C18、0.2 g PSA、0.5 g 无水硫酸镁, 2500 r/min 涡旋振荡   

30 s, 8000 r/min 离心 3 min, 取出 4.00 mL 置于 10 mL 刻度

管中, 40 ℃氮吹至近干, 准确加入 1.0 mg/L 外环氧七氯

100 µL, 再准确加入 900 μL 正己烷, 涡旋 1 min, 超声 30 s, 

过 0.22 µm 有机滤膜, 待上机。 

1.4  标准溶液的配制 

分别准确称取一定质量各农药及内标外环氧七氯, 用

正己烷定容 , 定容至 50 mL 容量瓶中 , 分别配制成     

1000 mg/L 的标准储备溶液, 于 4 ℃冰箱避光保存, 有效期

6 个月; 分别准确移取 1.00 mL 标准储备液, 用正己烷稀释

定容至 100 mL 容量瓶中, 配制成 10.0 mg/L 混标标准中间

液。准确移取 1.00 mL 内标储备液稀释到 100 mL 容量瓶中

得到内标中间液为 10.0 mg/L, 于 4 ℃冰箱避光保存, 有效

期 3 个月。标准工作溶液配制: 分别准确吸取 5、10、20、

50、100、500 μL 的混合标准中间液, 加入 100 μL 10.0 mg/L

内标中间液, 用正己烷稀释定容至 10 mL 容量瓶中。 

1.5  数据处理 

样品中各农药残留量 W (mg/kg)按照公式(1)计算。  




C V
W

m
                 (1) 
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式(1)中, C 是按照标准曲线计算所得的农药残留的质量浓

度, mg/L; V 是定容体积, mL; m 为样品质量, g。 

2  结果与分析 

2.1  前处理条件优化 

2.1.1  提取溶剂的选择  

本研究以回收率为评价标准比较了甲醇、丙酮和乙腈 3

种有机溶剂对水产品中 43 种农药组分提取效果(加标浓度为

0.5 mg/kg, n=6)。采用甲醇提取时, 提取率在 30.5%~71.1%之

间, 这是由于甲醇极性较强, 与水难以通过盐析分层。而采用

乙腈和丙酮提取时, 目标组分有较好的溶解性, 加入氯化钠

和无水硫酸镁后, 丙酮、乙腈与水容易分层, 回收率分别达到

了 85.1%~115.0%和 81.0%~116.0%之间。乙腈可以使蛋白质

变性沉淀除去大分子蛋白, 与丙酮相比对脂肪溶解性小, 提

取出来的油脂较少, 便于后续的净化。因此本研究选择乙腈

作为水产品中多组分农药的提取溶剂。 

2.1.2  提取剂体积的优化 

本研究比较了不同体积(10、15、20、25、30 mL)的

乙腈的提取效果(加标浓度为 0.5 mg/kg, n=6), 以回收率作

为考察指标。实验结果表明: 回收率随着提取体积的增加

而升高, 当体积达到 20 mL 之后, 回收率无明显的提高, 

为了避免有机试剂的浪费及可能对环境的污染, 因此选择

乙腈的提取体积为 20 mL。 

2.1.3  提取时间的优化 

提取溶剂和体积确定了以后, 需要对提取时间进行

优化, 本研究比较了不同超声时间(10、15、20、25、30 min)

的提取效果(加标浓度为 0.5 mg/kg, n=6), 以提取回收率作

为考察指标。结果表明提取回收率随着超声时间的增加而

升高, 当超声时间达到 20 min 之后, 回收率无明显提高, 

因此最佳的超声时间为 20 min。 

2.1.4  净化方法的选择和优化 

水产品的主要成分为脂肪和蛋白质, 样品经过乙腈

提取之后, 蛋白质因变性沉淀除去, 脂肪等杂质被提取出

来。通常脂肪的去除方法有凝胶渗透色谱(gel permeation 

chromatography, GPC)分离、固相萃取柱(中性氧化铝小柱)

净化, 这两种方法有机试剂消耗量大、效率低、成本高, 由

于农药组分与脂类物质在熔点上的差别, 可以采用冷冻的

方法将大部分脂类物质从提取溶液中分离出来, 残留在提

取液的脂肪再通过 PSA、C18 分散固相萃取去除。通过对

不同冷冻温度(‒10、‒15、‒20、‒25 °C)和冷冻时间(5、10、

15、20、25 min)处理效果的比较, 发现当提取液在‒20 °C

下冷冻 20 min 后, 提取液中的脂肪可以冷冻析出, 凝结在

离心管壁上。然后将离心管中提取上清液 6 mL 移取至另

外 15 mL 离心管中, 加入 PSA、C18 和无水硫酸镁分散固相

萃取净化。其中无水硫酸镁的作用主要用来除去提取液的

水分, 参考欧盟 EN‒15 mL QuEChERS 净化管, 0.5 g 可以

将水分去除。而 PSA 和 C18 可以去除脂肪和色素, 实验比

较了 PSA、C18 不同用量组合对净化效果和回收率的影响, 

结果表明: 当 0.1 g C18 和 0.2 g PSA 组合时的回收率最好, 

净化粉用量过低时, 杂质去除较差; 净化粉用量过高时, 

部分农药组分被 PSA 吸附, 导致回收率低。因此, 采用  

0.1 g C18、0.2 g PSA 和 0.5 g 无水硫酸镁组合净化。 

2.2  仪器条件的优化 

2.2.1  质谱条件的优化 

在 EI 电离模式下对 43 种农药化合物进行一级质谱扫

描(Q1 Scan), 分别找到各个化合物的母离子, 在 3~45 eV

进行碰撞能量的优化, 对选定的母离子峰进行子离子扫描, 

根据子离子扫描质谱图, 选择离子强度最大的为定量离子, 

离子强度次之的为定性离子。43 种农药化合物优化后的离

子对和碰撞能量参数见表 1。 

2.2.2  气相色谱条件的优化 

通常情况下, 气相色谱-质谱完成 43 种农药组分的分

离需要 30 min 以上, 本研究采用三重四极杆质谱的多反应

监测模式, 在该模式下, 离子对扫描具有高选择性和特异

性,农药组成对色谱分离度要求降低, 采用 HP-5MS 色谱柱

(15 m×0.25 mm, 0.25 μm)分离结合升温程序的优化, 实现 

12 min 内完成 43 种农药分析。同时为了避免色谱柱进口端

的污染, 在进口端与空心柱(5 m×0.25 mm)串联, 而不影响

分析时间。 

2.3  方法的线性范围、检出限及定量限 

检出限 (limit of detection, LOD)和定量限 (limit of 

quantitation, LOQ)通过空白样品添加回收实验得到, 进样

分析信噪比 S/N≥3 和 S/N≥10 对应的浓度。在最优的实验

条件下, 43 种农药组分的检出限为 0.002 mg/kg, 定量限为

0.005 mg/kg。对 0.005、0.010、0.020、0.050、0.100、     

0.500 mg/kg 系列浓度的混合标准溶液进样分析, 进行线性

拟合, 相关系数均大于 0.995, 43 种农药组分在 0.005~ 

0.500 mg/kg 均具有良好的线性关系。 

2.4  方法的准确度与精密度  

方法的准确度通过空白样品实验的回收率来考察, 精

密度通过同一浓度添加 6 次回收率的相对标准偏差(relative 

standard deviation, RSD)来获得, 添加浓度选择高、中、低

(0.400、0.050、0.005 mg/kg) 3 个浓度, 空白基质选择鲫鱼、

河虾、梭子蟹、牛蛙、黄鳝、泥鳅 6 种水产品进行方法确认。

实验结果见表 2。结果表明: 43 种农药组分在鲫鱼、河虾、

梭子蟹、牛蛙、黄鳝、泥鳅 6 种基质中添加回收率分别为

72.5%~102.0%、80.5%~119.0%、82.5%~119.0%、64.3%~ 

92.3% 、 68.6%~92.4% 、 69.8%~88.6%, 精 密 度 分 别 为

4.5%~10.2%、4.3%~11.3%、3.1%~9.6%、2.6%~9.3%、3.6%~ 

9.1%、4.4%~10.5%符合 GB/T 27404—2008《实验室质量控

制规范 食品理化检测》方法确认回收率和精密度的要求。 
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表 2  回收率和精密度实验结果(n=6) 
Table 2  Experimental results of recovery and precision (n=6) 

基质 添加量/(mg/kg) 回收率/% RSDs/% 

鲫鱼 

0.400 86.6~102.0 4.5~7.6 

0.050 82.3~96.1 6.4~8.6 

0.005 72.5~86.3 6.0~10.2 

河虾 

0.400 82.2~118.0 4.3~7.1 

0.050 80.5~119.0 5.1~7.6 

0.005 83.4~117.0 6.7~11.3 

梭子蟹 

0.400 89.2~116.0 3.1~6.2 

0.050 82.5~115.0 4.5~8.2 

0.005 85.6~119.0 5.3~9.6 

牛蛙 

0.400 80.0~92.3 2.6~8.7 

0.050 66.7~89.2 3.6~6.5 

0.005 64.3~82.6 5.6~9.3 

黄鳝 

0.400 81.5~92.4 3.6~6.8 

0.050 68.6~85.3 5.8~8.2 

0.005 69.3~82.3 6.5~9.1 

泥鳅 

0.400 80.4~88.6 4.4~7.2 

0.050 70.2~85.6 5.1~9.5 

0.005 69.8~81.6 6.9~10.5 

 

2.5  样品基质效应的考察 

基质效应(matrix effect, ME)指待测目标物的样品提

取物, 会增强或抑制被测目标物的检测响应, 从而对检测

结果的准确度造成影响, 气相色谱-串联质谱法的建立需

要考虑基质效应对准确度的影响。本研究通过前处理净化

结合内标法定量消除基质效应的干扰 , 内标的选择参考

GB 23200.113—2018《食品安全国家标准 植物源性食品中

208 种农药及其代谢物残留量的测定 气相色谱-质谱联用

法》和 GB 23200.8—2016《食品安全国家标准 水果和蔬

菜中 500 种农药及相关化学品残留量的测定 气相色谱-质

谱法》。通过对鲫鱼、河虾、梭子蟹、牛蛙、黄鳝、泥鳅

6 种水产品基质回收率的验证确认: 通过冷冻去脂、分散

固相萃取净化离心, 多反应监测内标法基本上消除了水产

品的基质效应对定量分析的影响, 43 种农药组分的回收率

在 64.3%~119.0%之间, 样品基质效应控制在合理范围内, 

该方法适应于不同种类的水产品样品的检测。 

2.6  实际样品测定 

用本研究方法对 100 批次代表性的水产品样品进行

了检测, 检测结果显示: 部分水产品中农药残留有检出, 

其中甲氰菊酯检出 6 批次, 含量在 0.037~0.19 mg/kg 之间, 

氯氟氰菊酯检出 1 批次, 含量为 0.029 mg/kg, 检出的主要

基质为淡水鱼, 图 1 和图 2 分别为鱼肉中甲氰菊酯和氯氟

氰菊酯的 MRM 色谱图。从图 1、2 中可以看出, 色谱峰峰

型尖锐对称, 无杂质干扰, 能够通过峰面积准确定量, 同

时也是对本方法的实际样品检测的验证。 

 

 
 

图 1  鱼肉中甲氰菊酯残留量 MRM 色谱图(0.037 mg/kg) 

Fig.1  MRM chromatogram of fenprothrin residues in fish  
(0.037 mg/kg) 

 

 
 

图 2  鱼肉中氯氟氰菊酯残留量 MRM 色谱图(0.029 mg/kg) 

Fig.2  MRM chromatogram of cyhalothrin residuesin fish  
(0.029 mg/kg) 
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3  结论与讨论 

本研究通过对前处理和仪器条件的优化建立了冷冻

去脂/分散固相萃取-气相色谱-串联质谱内标法快速检测水

产品中 43 种农药残留的方法, 与以往的研究[25‒29]相比该

方法前处理操作简单 , 色谱分离采用 HP-5MS 色谱柱   

(15 m×0.25 mm, 0.25 μm)与空心柱(5 m×0.25 mm)串联,   

12 min 内完成 43 种农药分析, 仪器分析时间短, 多反应监

测模式内标法定量, 抗干扰能力强, 灵敏度和准确度高, 

为水产品中多农药残留分析提供了快速的检测方法。 
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