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#法测定稻渔土壤中氟虫腈及其代谢物残留%样

品经乙腈恒温振荡提取"

W($LD*E

固相萃取柱和
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a1̂

净化"
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色谱柱
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#分离"电喷雾负离子模式检测"基质匹配标准曲线外标法定量%结果表

明"稻渔土壤中氟虫腈$氟甲腈$氟虫腈砜和氟虫腈亚砜的平均回收率在
EB]@̀
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之间"相对标

准偏差在
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之间"氟虫腈及其代谢物在
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浓度范围内的线性关系良好"相关

系数均大于
)]>>E

"检出限和定量限分别为
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$
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%该方法操作简单$结果准确$可靠"可实现

样品的批量化处理"能够满足稻田水产品中氟虫腈及其代谢物检测的需求%

关键词!高效液相色谱
D

串联质谱!

VPK1D67

'

67

#&恒温振荡&稻渔土壤&氟虫腈&氟甲腈&氟虫腈砜&氟

虫腈亚砜

中图分类号!

?#@A'#B

!!!

文献标志码!

C

!!!

文章编号!

*))!D">>A

!

")"*

#

)#D*)"@D)E

国家水产品质量安全风险评估
D

稻渔综合种养水产品安全性评估!

a+GP")*E))>)"

#&广东省渔业生态环境重点实验室开放基金

!

GWWKD")")DE

#&中国
D

东盟海上合作基金!

1C61D")*EG

#

本文通信作者郑光明

!"#

!

*)'A@BE

'

H

8

IJ'")")'))EA

.%5%(4#-'5#"-"1@#

9

("-#0'-!K5&7%5':"0#5%&

#-+'!!

6

?1#&*8"#0Q&#-

,

R#

,

*+%(1"(4'-)%J#

H

/#!

G*("4'5"

,

('

9

*

6

?F'-!%4 7'&&8

9

%)5("4%5(

6

6CK3D52/

"

ZLWN4.D

8

3.

M

"

FL(F3

"

7VC(_3

"

KLO72,D

M

,3

"

KLK3D92,.

"

eVC?124.

M

"

QCLZ3/%DI3.

"

NWLK3.D:3.

M

"

eVW(aa,/.

M

D;3.

M

!

E+

0

F"G%."#%.

0

%

,

O+8.+"#$%&"'J$)4+.$+)O+)+".84

"

-$&$)#.

0

%

,

H

/

.$8*'#*.+

"

-$&$)$#.

0

%

,

H

/

.$8*'#*.+F"G%."#%.

0

%

,

L*"'$#

0

P7"

,

+#

0

O$)QH))+))=+&#

,

%.H

R

*"#$8A.%>*8#

!

S*"&

/

C4%*

#"

A+".O$5+.J$)4+.$+)O+)+".84(&)#$#*#+

"

34$&+)+H8">+=

0

%

,

J$)4+.

0

78$+&8+)

"

S*"&

/

C4%*@*)BE)

"

34$&"

#

3:&5(')5

(

!

[453R,45%003

8

-%.3&/.R3:5;4:/J%&3:453.

8

/RR

<

D03525%3&T4-4R4:49:4R,53.

M

23

M

2

8

4-0%-;/.94&3

X

,3R92-%;/:%

M

-/

8

2

<

D:/.R4; ;/555

8

49:-%;4:-

<

!

VPK1D67

'

67

#

'

7/;

8

&45T4-44I:-/9:4RT3:2%593&&/:3%./.R/94:%.3:-3&43.9%.5:/.::4;

8

4-/:,-4

"

/.R



5,J54

X

,4.:&

<8

,-3034RJ

<

5%&3R

8

2/544I:-/9:3%.,53.

M

W($LD*E9%&,;./.R*);

M

a1̂ '

S24:/-

M

4:9%;

8

%,.R5T4-454

8

/-/:4R%./. C

M

3&4.:e?[̂ CZ WI:4.RD1*E9%&,;.

!

"]*;;t*)) ;;t*]E

%

;

#"

/.RR4:4-;3.4R,53.

M

4&49:-%5

8

-/

<

3%.3H/:3%.

!

W7L

#

5%,-94/:.4

M

/:3=4;%R4T3:2;,&:3

8

&4-4/:3%.;%.3:%-3.

M

!

6[6

#

'S24/./&

<

:45T4-4

X

,/.:3034RT3:24I:4-./&5:/.R/-R,53.

M

:24;/:-3ID;/:924R5:/.R/-R9/&3J-/:3%.9,-=4

;4:2%R'S24-45,&:53.R39/:4R:2/::24/=4-/

M

45

8

3U4R-49%=4-345%003

8

-%.3&

"

03

8

-%.3&D

R45,&03.

<

&

"

03

8

-%.3&D5,&0%.4/.R03

8

-%.3&D5,&03R43.

8

/RR

<

D03525%3&T4-4EB]@̀ D**)]B̀

T3:2:24-4&/:3=45:/.R/-RR4=3/:3%.5

!

[7Q5

#

%0*]>̀ D**]@̀ 'a%%R&3.4/-3:345T4-4

%J:/3.4R3.:24-/.

M

4%0)]@D*))

%

M

'

K

"

/.R:249%--4&/:3%.9%4003934.:5T4-4

M

-4/:4-:2/.

)]>>E

"

:24&3;3:5%0R4:49:3%.

!

K?Q5

#

T4-4*])

%

M

'

U

M

"

/.R:24&3;3:5%0

X

,/.:3039/:3%.

!

K?_5

#

T4-4B])

%

M

'

U

M

'S235;4:2%R3553;

8

&4

"

/99,-/:4/.R-4&3/J&4

"

T23929/.;44:

:24R4:49:3%.-4

X

,3-4;4.:5%003

8

-%.3&/.R3:5;4:/J%&3:453.

8

/RR

<

D03525%3&'

;%

6

<"(!&

(

23

M

2

8

4-0%-;/.94 &3

X

,3R 92-%;/:%

M

-/

8

2

<

D:/.R4; ;/55 5

8

49:-%;4:-

<

!

VPK1D67

'

67

#&

9%.5:/.::4;

8

4-/:,-4%593&&/:3%.4I:-/9:3%.

&

8

/RR

<

D03525%3&

&

03

8

-%.3&

&

03

8

-%.3&DR45,&03.

<

&

&

03

8

-%.3&D5,&0%.4

&

03

8

-%.3&D5,&03R4

!!

")*A

年"欧盟爆出的,毒鸡蛋-事件将氟虫

腈及其代谢物推上了食品安全的风口浪尖%氟

虫腈是苯基吡唑类新型高活性杀虫剂"可阻碍

昆虫
*

D

氨基丁酸控制氯化物代谢)

*

*

"被广泛用

于水稻等多种经济作物的虫害防治)

"

*

%但是"

氟虫腈具有神经毒性$生殖毒性$可致癌性

等)

BDA

*

"在环境中能够代谢为比自身毒性更强的

氟虫腈砜$氟虫腈亚砜和氟甲腈等产物)

E

*

"故被

世界卫生组织列为,对人类有中等毒性-的化学

品)

>

*

%目前"氟虫腈已被欧盟禁止用于人类食

品产业链的畜禽养殖过程"我国也限制了其销

售和使用)

*)

*

%因氟虫腈对害虫具有较好的生

物活性"在
")

世纪
>)

年代后期"其曾在我国大

范围推广使用)

**

*

%相关研究表明)

*"D*B

*

"仅
"̀

!

")̀

氟虫腈被农作物吸收"其余滞留在土壤中

极难降解%我国青岛胶州湾水域和沉积物)

*!

*

$

北京和山东玉米种植地)

*@

*

$浙江沿海海产品)

*#

*

中均检出氟虫腈及其代谢物残留%可见"我国自

然环境中存在氟虫腈污染的潜在风险%

我国是水产养殖大国"稻渔综合混养是我

国水产养殖业转型升级的新模式"属环境依赖

型产业)

*A

*

%环境中残留的氟虫腈可在稻渔水

产品中富集并通过食物链危害人体健康"从而

影响我国稻田渔的绿色发展%目前"关于环境

中氟虫腈及其代谢物检测的报道多集中于自然

水体$沉积物及农田土壤)

*!D*@

"

*E

*

"尚未见稻渔土

壤的报道%因此"为保障我国稻渔水产品的质

量安全"开展稻渔土壤中氟虫腈及其代谢物残

留的安全风险监测尤为必要%

氟虫腈及其代谢物检测常用的方法主要有

气相色谱!
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#法)
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"气相色谱
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质谱 !
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##法)
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"以及高效液相色谱
D

串联质谱
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#法)

"BD"A

*等%样品前处理方法有

索氏提取法$超声萃取法$加速溶剂萃取法等%

由于稻渔土壤成分复杂$目标物含量低$基质干

扰严重"因此"省时$高效$萃取充分的加速溶剂

萃取法!

C7W

#被美国环境保护署!

WPC

#收录为

处理固体样品的标准方法之一%但
C7W

极强

的萃取能力"使萃取液中的杂质含量较多"易

造成固相萃取小柱堵塞"不利于样品的后续

净化"故在环境样品预处理中"通常需要使用

加速溶剂萃取
D

凝胶渗透净化"然而加速溶剂

萃取仪和凝胶渗透色谱仪的价格昂贵$维护

成本高"因此"该方法不利于在基层和检测一

线的普及应用%

本研究拟采用恒温振荡
D

固相萃取
D

液相色

谱
D

串联质谱法检测土壤中氟虫腈及其代谢产

物"利用恒温振荡仪辅助萃取$固相萃取柱净

化"希望实现稻渔土壤中氟虫腈及其代谢物残

留的批量化检测%

=

!

实验部分

=>=

!

仪器与试剂

C

M

3&4.:#!A)

三重四极杆液相色谱
D

质谱

#")*

质 谱 学 报
!!

第
!"

卷



联用仪$
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公司产品&

L\C 67BJ/539

涡旋振荡

仪(德国
L\C

公司产品&

SQKD@DC

飞鸽牌离心

机(中国上海安亭公司产品&

63&&3D_

去离子水

发生器(美国
63&&3

8

%-4

公司产品&

VeD>B**\

落地恒温摇床(中国金坛市盛蓝仪器制造有限

公司产品&

7,
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4&9&4/.W($LD*E

固相萃取柱

!
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M

'

B;K

#(美国
7,
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公司产品&石墨

化炭黑!
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!
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目#(德国
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产品%

氟虫腈!

03

8

-%.3&

#$氟甲腈!
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8
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#$氟虫腈亚砜!
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8

-%.3&5,&03R4

#和氟虫腈砜

!

03

8

-%.3&5,&0%.4

#标准物质(纯度均大于
>>̀

"

德国
Q-]W2-4.5:%-0%-

公司产品&乙腈$甲酸(

均为色谱纯"美国霍尼韦尔公司产品%

=>C

!

溶液的配制

=>C>=

!

标准储备液的配制
!

分别称取适量的

标准物质"用乙腈溶解"配制成
*])

M

'

K

的标准

储备液"于
Y*Eq

避光保存%

=>C>C

!

混合标准溶液的配制
!

分别移取适量

的标准储备液"用乙腈配制成
*);

M

'

K

的混合

标准溶液"于
Y*Eq

避光保存%

=>C>D

!

基质标准工作溶液的配制
!

量取一定

体积的混合标准溶液"用阴性样品提取净化后"

将溶液稀释至适用浓度"配制成基质标准工作

溶液"现用现配%

=>D

!

前处理方法

=>D>=

!

样品制备
!

采集具有代表性的稻花鲤

养殖泥塘的塘泥"经冷冻干燥$研磨后"过
")

目

筛"然后将其装入密封袋中"于
!q

保存"备用%

=>D>C

!

提取
!

准确称取!

!s)])"

#

M

土壤样

品于
@);K

塑料离心管中"加入
");K

乙腈"

旋涡混合
*;3.

"然后将塑料离心管放入
B@q

恒温振荡器中"以
*@)-

'

;3.

振荡
!2

"以
@)))

-

'

;3.

离心
@;3.

"取上清液"定容至
");K

比

色管"备用%

=>D>D

!

净化
!

在
W($LD*E

固相萃取柱上端装

入
*);

M

a1̂

粉末"用
#;K

乙腈活化并弃去

流出液"加入
@;K

提取液"控制流速不超过

*

滴'秒"并用
B;K

乙腈洗脱"收集全部流出液

于
*);K

玻璃离心管中"于
B@q

水浴中氮吹

至干%准确加入
*;K

乙腈溶解残渣"涡旋震

荡
*;3.

"将溶液移入
";K

离心管中"以
*))))

-

'

;3.

离心
@;3.

"用
)]""

%

;

滤膜过滤"待
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检测%

=>E

!

实验条件

=>E>=

!

色谱条件
!

e?[̂ CZWI:4.RD1*E

色

谱柱 !

"]* ;;t*)) ;;t*]E

%

;

#&柱温

B@q

&流动相(

C

为
)])@̀

氨水"

^

为乙腈&梯

度洗脱条件(

)

!

* ;3.

!

B)̀ ^

#"

*

!

*@ ;3.

!

B)̀

!

#)̀ ^

#"

*@

!

*A;3.

!

#)̀

!

B)̀ ^

#&

进样量
@

%

K

&流速
)]!;K

'

;3.

%

=>E>C

!

质谱条件
!

电喷雾电离源负离子模式

!

W7L

Y

#"多反应监测!

6[6

#扫描模式"离子源

温度
B"@q

"干燥气流量
*)K

'

;3.

"雾化气压

力
B]*)t*)

@

P/

"鞘气温度
B@) q

"鞘气流量

*"K

'

;3.

"毛细管电压
B@))$

%氟虫腈及其

代谢物的质谱参数列于表
*

%

表
=

!

氟虫腈及其代谢物的质谱参数
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9
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化合物

1%;

8

%,.R

电离方式

L%.3H/:3%.

;%R4

保留时间

[4:4.:3%.

:3;4

'

;3.

离子对

L%.

8

/3-

!

=

'

C

#

碎片离子

G-/

M

;4.:3%.

!

=

'

C

#

碰撞能

1%&&353%.
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M<

'
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氟虫腈
W7L

Y

*"'A>E !B!'>

"

BB)')

'

**E *#

!B!'>

"

"!>'> **E ">

氟甲腈
W7L

Y
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"
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#@ *B
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"

"EB') #@ BA

氟虫腈砜
W7L

Y
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"
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"
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氟虫腈亚砜
W7L

Y
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!

结果与讨论

C>=

!

样品前处理优化

C>=>=

!

提取方法的优化
!

冷冻干燥使土壤样

品紧缩"导致阻力增大"萃取溶剂穿透力降低"

有机溶剂很难渗透入土壤基质中萃取残留物%

本实验采用恒温振荡法提取土壤中的氟虫腈及

其代谢物"在长时间加热及振荡的条件下使目标

物逐渐从土壤微粒表面解离至提取剂中"继而提

高目标物的萃取效率%为选择适宜的萃取时间"

本实验比较了不同振荡时间下
!

种目标物的回

收率"结果示于图
*

%可见"

!

种目标物的回收

率随着萃取时间的增加而升高"

!2

时回收率均

在
>)̀

左右%因此"选择
!2

为最佳萃取时间%

与加速溶剂萃取仪及超声波提取仪相比"恒温

振荡仪价格低廉$操作简单"可实现样品的批量

化处理"利于实验室间的普及%

图
=

!

不同提取时间对氟虫腈

及其代谢物回收率的影响

@#

,

A=

!

U11%)5"1!#11%(%-5%B5(')5#"-5#4%

"-5*%(%)"L%(#%&"11#

9

("-#0'-!#5&4%5':"0#5%&

C>=>C

!

提取试剂的选择
!

乙腈是食品中药物

残留分析常用的提取剂"其穿透力强$提取效率

高"对土壤中色素$蜡质$脂肪等非极性成分的

提取能力弱"有利于样品的后续净化%参考文

献)

"E

*的方法"由于氟虫腈及其代谢物为酸性

化合物"在乙腈中引入甲酸可抑制目标物的解

离"提高溶解度"本实验比较了乙腈$

)]*̀

甲

酸
D

乙腈两种提取溶剂对
!

种目标物的提取效

率%结果表明"乙腈及
)]*̀

甲酸
D

乙腈对土壤

中氟虫腈及其代谢物的提取回收率均在
A)̀

!

*")̀

之间"但酸化乙腈的基质效应大于
@)̀

"

相对标准偏差较大"表现为提取液的颜色较深%

这可能与稻渔塘泥富含腐殖质$腐殖酸等酸性

物质有关"酸化乙腈易将塘泥中腐殖酸等干扰

物质萃取出来"导致其色素干扰明显"因此"选

择乙腈作为提取溶剂%

C>=>D

!

净化方法的优化
!

P45:31/-J

'

(V

"

固

相萃取柱由石墨化炭黑和氨基装填而成"可吸

附色素$脂肪酸$有机酸等杂质"常被用于土壤

提取液的净化%实验发现"采用
P45:31/-J

'

(V

"

净化稻渔土壤提取液后"其总离子流色谱

图上有较大的杂质峰"回收率在
@#̀

!

*BÀ

之间"净化不彻底%这可能与稻渔土壤基质成

分复杂有关"受渔业活动的影响"土壤中不仅富

含色素$有机酸$腐殖酸等干扰物"还含有蛋白$

脂类等杂质%

W($LD*E

是硅胶键合三官能十

八烷基柱"碳含量高达
*À

"对脂类等非极性

杂质具有较强的吸附能力%本实验选择
W($LD

*E

柱净化稻渔土壤提取液"除氟甲腈的回收率

大于
*")̀

外"其他化合物的回收率均在

A)̀

!

*")̀

之间"可能由于对色素杂质净化不

完全"净化液呈淡黄色"故在
W($LD*E

柱上端

装入
a1̂

粉末去除色素%结果表明"净化液清

澈透明"基线平稳"在去除了杂质峰的同时"还

得到了满意的目标物回收率
E!]@̀

!

*)B]B̀

"

相对标准偏差小于
*@̀

"示于图
"

%若
a1̂

粉

末用量过多"则可吸附目标物"实验最终选择

W($LD*E

柱和
*);

M

a1̂

粉末净化稻渔土壤

提取液%

注(

/]W($LD*E

&

J]P45:31/-J

'

(V

"

&

9]W($LD*Eb*);

M

a1̂

图
C

!

不同萃取柱对提取液的净化效果

@#

,

AC

!

+/(#1#)'5#"-%11%)5"1!#11%(%-5%B5(')5#"-

)"0/4-&"-%B5(')5#"-&"0/5#"-&

C>C

!

色谱条件的优化

氟虫腈及其代谢物为酸性物质"因此在

负离子模式下检测"向流动相中加入氨水可

促进化合物电离以增强质谱响应"提高仪器

E")*
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灵敏度"因此选择耐碱性的色谱柱进行分

离%

C

M

3&4.:e?[̂ CZ WI:4.RD1*E

色 谱 柱

!

"]*;;t*));;t*]E

%

;

#采用双齿键合和

双封端技术"提供了高
8

V

值!范围在
"

!

**]@

之间#稳定性"适用于高
8

V

值下化合物的分

离%本实验比较了在乙腈
D

水$

)])"̀

氨水
D

乙

腈$

)])@̀

氨水
D

乙腈$

)]*̀

氨水
D

乙腈$

)]"̀

氨水
D

乙腈为流动相时"目标物的分离度及响应

值%结果显示(目标物在乙腈
D

水溶液中的响应

值低于氨水
D

乙腈溶液"同时其响应值随着氨水

浓度的升高而升高"但流动相中氨水浓度过高

会缩短仪器管路$转子密封圈等部件的使用寿

命%

)]*̀

氨水体系的
8

V

值已高达
*)]E

"因

此"在满足分析要求的前提下"选择
)])@̀

氨

水
D

乙腈溶液作为流动相%

C>D

!

质谱条件的优化

氟虫腈及其代谢物的化学结构中均含有

(V

"

基团"在负离子模式下易失去
V

形成准

分子离子%因此"采用流动注射单标准储备液

的形式"在
=

'

C*))

!

")))

范围内以
W7L

Y扫

描方式获取氟虫腈$氟甲腈$氟虫腈亚砜和氟

虫腈砜的母离子"并在碰撞能
*)

!

@)4$

范围

内选择响应最高的
"

种产物离子作为子离子"

丰度最强的二级碎片离子作为定量离子"丰

度次强的碎片离子作为定性离子"并在此基

础上进一步优化锥孔电压$毛细管电压及二

级锥孔碰撞电压等参数"使各离子对的响应

及信噪比达到最佳值"优化结果列于表
*

%锥

孔电压主要影响离子进入质谱仪的速度"锥

孔电压高"则离子速度快$损失小$灵敏度高"

但过高的锥孔电压会增加离子间的碰撞"引

起源内裂解"影响检测灵敏度%毛细管电压

提供液滴过量电荷"使目标化合物离子化%

二级锥孔碰撞电压使进入到一级锥孔的离子

发生偏转"可以去除大部分基质"减少干扰%

毛细管电压及二级锥孔碰撞电压过低均可导

致化合物离子化效率低"过高则会引起离子

源内碎裂%

C>E

!

基质效应

为克服基质效应!

6W

#"常用的方法有基

质匹配曲线法$稳定同位素内标法等"由于稳定

同位素内标价格较昂贵"且并非所有化合物都

能找到合适的内标"因此廉价$操作简便的基质

匹配曲线法被广泛应用于液相色谱
D

质谱法的

定性及定量分析%

-Kc

!基质匹配标准溶液

峰面积'试剂标准溶液峰面积
Y*

#

t*))̀

%当

-K

(

s*)̀

"基质效应可忽略"用溶剂标准曲

线定量即可&当
s*)̀

(

-K

(

s@)̀

"有基质

效应增强或减弱现象"用基质标准曲线定量可

适当消除基质效应对定量的影响&当
-K

"

s@)̀

"基质效应对定量的干扰较大"应优化样

品预处理方法使
-K

(

s@)̀

%本实验采用基

质匹配曲线法对氟虫腈及其代谢物在稻渔土壤

中的基质效应进行评价"结果列于表
"

%可见"

稻渔土壤的
-K

在
#]*̀

!

"A]À

之间"说明

稻渔土壤前处理方法可满足分析需要%

C>O

!

方法学考察

C>O>=

!

线性范围$检出限和定量限
!

在优化的

条件下"配制氟虫腈及其代谢物的基质混合

标准溶液%经
VPK1D67

'

67

测定后"以农药

基质标准溶液质量浓度为横坐标"农药定量

离子峰面积为纵坐标绘制标准曲线&分别以

添加回收样品峰响应值
B

倍和
*)

倍噪音的添

加浓 度 为 方 法 检 出 限 !

K?Q

#和 定 量 限

!

K?_

#"其结果列于表
"

%氟虫腈及其代谢物

在
)]@

!

*))

%

M

'

K

浓度范围内的线性关系良

好"相关系数均大于
)]>>E

"检出限和定量限

分别为
*])

$

B])

%

M

'

U

M

%

C>O>C

!

回收率与精密度
!

以空白稻渔土壤为

基质进行加标回收实验"添加浓度分别为
"]@

$

@])

$

*"]@

%

M

'

U

M

"每个添加浓度设
#

个平行实

验"并做空白实验"基质匹配标准曲线法进行定

量分析"结果列于表
B

%

!

种化合物的平均加标

回收率在
EB]@̀

!

**)]B̀

之间"相对标准偏

差在
*]>̀

!

**]@̀

之间"均小于
*@̀

"表明该

方法具有较好的回收率和重现性"可满足稻渔

土壤中氟虫腈及其代谢物残留的分析需求%

D

!

实际样品检测

将本方法用于
B)

份稻渔土壤样品中氟虫

腈及其代谢物残留的检测%结果表明(

*

份样

品中检出氟虫腈残留"含量为
*]@"

%

M

'

U

M

"

!

份

样品中检出氟虫腈砜残留"含量分别为
*])@

$

*]"A

$

*]BE

$

*]@E

%

M

'

U

M

"其余组分无检出%发

现氟虫腈砜是氟虫腈的主要降解产物"这与文

献)

">

*的结论一致%

>")*

第
#

期
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D
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表
C

!

氟虫腈及其代谢物在土壤基质中的回归方程"相关系数"检出限和定量限

F':0%C

!

$%

,

(%&&#"-%

H

/'5#"-&

#

)"((%0'5#"-)"%11#)#%-5&

$

!

C

%#

0#4#5&"1!%5%)5#"-

$

JW.&

%#

0#4#5&"1

H

/'-5#5'5#"-

$

JW

X

&

%

"11#

9

("-#0'-!#5&4%5':"0#5%&

化合物

1%;

8

%,.R

回归方程

[4

M

-4553%.4

X

,/:3%.

相关系数

1%--4&/:3%.

9%4003934.:

!

.

"

#

基质效应

6/:-3I40049:

检出限

K?Q

'!

%

M

'

U

M

#

定量限

K?_

'!

%

M

'

U

M

#

氟虫腈
0

cA>>#]!E*>E)TY@!A]AB!A>@ )]>>>@ >]* *]) B])

氟甲腈
0

c*"@*]#*!*B>TY!*!]"#))"B )]>>E) ""]> *]) B])

氟虫腈砜
0

cAABA]*@#*)ATY>"E])!)))* )]>>E! #]* *]) B])

氟虫腈亚砜
0

c#>*E]E)#@@>TY!B*]##@!E! )]>>>E "A]A *]) B])

表
D

!

稻渔土壤中
E

种农药的回收率和精密度$

"YP

%

F':0%D

!

3L%('

,

%(%)"L%(

6

'-!

9

(%)#&#"-"1EI#-!&"1

9

%&5#)#!%&#-(#)%1#&*#-

,

&"#0

$

"YP

%

化合物

1%;

8

%,.R

添加浓度
CRR4R9%.94.:-/:3%.

"]@

%

M

'

U

M

@

%

M

'

U

M

*"]@

%

M

'

U

M

回收率

[49%=4-

<

'

`

相对标准偏差

[7Q

'

`

回收率

[49%=4-

<

'

`

相对标准偏差

[7Q

'

`

相对标准偏差

[7Q

'

`

相对标准偏差

[7Q

'

`

氟虫腈
*)>]) B]> *)E]) "]) >A]) "]E

氟甲腈
*)@]) "]B *)*]) !]A E!]@ *]>

氟虫腈砜
>@]@ B]) >A]A **]@ *)B]) "]B

氟虫腈亚砜
>*]A E]B **)]B !]# EB]@ "]*

E

!

结论

本工作建立了高效液相色谱
D

串联质谱法测

定稻渔土壤中氟虫腈及其代谢物残留%采用恒

温振荡法萃取$固相萃取柱净化$高效液相色谱
D

串联质谱法检测"检出限和定量限分别为
*])

$

B])

%

M

'

U

M

"平均回收率在
EB]@̀

!

**)]B̀

之

间"相对标准偏差在
*]>̀

!

**]@@̀

之间"能

够满足2

(F

'

SAEE

+

")*E

农作物中农药残留

试验准则3要求)

B)

*

%该方法操作简单$经济$准

确可靠$重现性好"有利于在基层和检测一线的

普及应用"可为稻渔土壤中氟虫腈及其代谢物

的残留监控提供技术手段%
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