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实验技术与方法
固相萃取4气质联用法测定食用菌与生姜中的多组分农药残留

秦国富!李永波!李红光
!西安市疾病预防控制中心"陕西 西安&.’((%##

摘&要!目的&建立一种固相萃取4气相色谱质谱联用法测定食用菌与生姜中的 #^ 种农药残留的方法!并对 .# 份

食用菌和 )) 份生姜进行了分析测定$ 方法&鲜食用菌和生姜用乙腈提取!干食用菌用丙酮提取!提取液浓缩后采用

固相萃取拄净化!b!4’.(’ 毛细管柱"+( Si(1)% SSi(1)% !S#对农药进行分离!7L‘\O 检测进样口温度 )%( e!载

气为氦气!恒流 ’1( SF‘S<E!不分流进样!进样 ’ !F&离子监测扫描"OI\#离子源温度 )+( e!接口温度 )$( e!电子

能量 .( Mg!溶剂延迟 # S<EY$ 结果&#^ 种农药在 (1)% c)1(( !G‘SF质量浓度范围内呈良好的线性关系!相关系

数"’#为 (1̂$^ ( c(1̂^^ .!在 $ 和 $( !G‘RG两个浓度水平的加标回收率为 ,,1%- c’#+1$-!E0;为 )1)- c

’(1$-!检出限为 (1’ c’(1( !G‘RG$ 结论&本方法简单%快速%可靠!能够满足鲜食用菌与生姜中 #^ 种农药残留量

的检测分析要求$
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&&农药污染是影响食品安全的重要因素"也是各
国衡量食品卫生及质量状况的首要指标 ’’( ) 无论
是发达国家"还是发展中国家都把如何准确*快速*

全面地进行农药残留检测作为研究重点 ’) j+( ) 建立
一套同时快速*准确检测食品中多种农药残留的分
析方法"既可以提高食品安全质量"也能够进行农
药残留的监测 ’#( ) 由于食用菌和生姜基质复杂"含
有色素等干扰物质"严重干扰提取物中待测物质的
测定"因此前处理技术对食用菌与生姜中农药残留

的检测具有重要意义 ’%( ) 本研究针对食用菌与生

姜基质复杂的特点"采用乙腈和丙酮进行超声提

取"固相萃取富集净化"利用气相色谱4质谱联用法
$7L‘\O% ’, j$( 同时测定 #^ 种农药) 该法操作简

单*灵敏度高*净化效果好"实现了同时快速*准确

测定食品中多种农药微量残留)

’&材料与方法
’1’&材料
’1’1’&样品

试验所用样品均购自当地农贸市场及超市"鲜

食用菌与生姜均为散装样品"干食用菌为散装与盒

装样品) 样品湿重为 ’ c) RG"盒装样品每盒至少为
)%( G) 样品切碎或粉碎后充分混匀"待分析样品在
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提取农药前储存于 # e冰箱"留样保存于 j)( e

冰柜)
’1’1)&主要仪器与试剂

3G<FME".$^(34%^.%L型气相色谱质谱联用仪
$美国安捷伦%***H4bLII型氮吹仪 $北京同泰公
司%*nB4.((*b!型高频数控超声清洗器$昆山禾创
超声仪器有限公司%*On4’ 型快速混匀器*B=4# 型
调速多用振荡器*固相萃取装置"L30!‘6B) 固相
萃取柱$%(( SG‘%(( SG", SF%购自迪马公司)

氯化钠"定性滤纸"二氯甲烷*丙酮*乙腈*正己
烷均为色谱纯)

淋洗液&二氯甲烷与丙酮的混合液$@A@o’f’%)

农药标准品&灭多威*残杀威*异丙威*敌敌畏*克
百威*甲胺磷*速灭威*乙酰甲胺磷*甲萘威*灭线磷*仲
丁威*甲拌磷*#4六六六*氧化乐果*"4六六六*$4六六
六*%4六六六*乙拌磷*氯唑磷*抗蚜威*久效磷*乐果*甲
基毒死蜱*毒死蜱*甲基对硫磷*三氯杀螨醇*马拉硫
磷*杀螟硫磷*对硫磷*水胺硫磷*ZYZ4bb8*]YZ4bb**
ZYZ4bb**ZYZ4bbb*丙溴磷*杀扑磷*乙硫磷*硫丹*联
苯菊酯*三唑磷*甲氰菊酯*亚胺硫磷*氯氟氰菊酯*氯
菊酯*伏杀硫磷*氟氯氰菊酯*氯氰菊酯*氰戊菊酯*溴
氰菊酯均购自农业部环境保护科研监测所)
’1)&方法
’1)1’&提取和净化

干食用菌中农药的提取&准确称取经粉碎并全
部过 )( 目筛的样品%1( G"放入 ’(( SF具塞三角瓶
中"加入 %( SF丙酮"盖上塞子"先用超声提取
+( S<E"再振荡提取 +( S<E 后过滤"滤液通过装有
% G无水硫酸钠的漏斗脱水后"收集到 ’(( SF烧杯
中"#( e以下氮吹近干"待过柱净化)

鲜食用菌及生姜中农药的提取&准确称取 )% G

剁碎试样"放入 ’(( SF具塞三角瓶中"加入 %( SF乙
腈"盖上塞子"先于超声提取器上提取 +( S<E"再置
于振荡器上振荡 +( S<E"用滤纸过滤"滤液收集到
’(( SF装有氯化钠的具塞量筒中"振摇后吸取 )% SF

于平底烧瓶 #( e以下水浴中减压浓缩近干"待过柱
净化)

净化&以丙酮 l二氯甲烷$’ l’"@A@%"的混合
溶 液 为 淋 洗 液) 将 L30!‘6B) 固 相 萃 取 柱
$%(( SG‘%(( SG", SF%置于 OZ84)# 孔过滤装置上)

用 + i+ SF淋洗液溶解提取物"先用 % SF淋洗液淋
洗柱子"再将 ^ SF提取液添加到固相萃取柱"然后
用 + SF淋洗液淋洗萃取柱两次"收集于 ’( SF比色
管中"再置于氮吹仪上吹至近干"最后用丙酮准确
定容至 ’ SF) 上机自动进样)

’1)1)&标准曲线的制作
#^ 种农药混合标样&准确称取农药标准品"用

丙酮溶解"配制成 )1( !G‘SF的标准储备液"于冰箱
中 # e避光保存) 将标准储备液分别稀释成浓度为
(1)%*(1%*(1.%*’1(*)1( !G‘SF的标准系列"用于工
作曲线的测定)
’1)1+&仪器条件

气相色谱条件&色谱柱采用 b!4’.(’ 毛细管柱
$+( Si(1)% SS"(1)% !S%"进样口温度 )%( e"载
气为氦气"恒流 ’1( SF‘S<E) 不分流进样"进样 ’ !F)

程序升温条件&$( e"保持 ’1( S<E"以 )(1( e‘S<E

的速度上升到 ))( e"保持 ’1( S<E"再以 ’(1( e‘S<E

的速度上升到 ).( e"保持 )+1( S<E)

离子监测扫描$OI\%质谱条件&离子化方式 8I"

离子源温度 )+( e"接口温度 )$( e"电子能量
.( Mg"溶剂延迟 # S<E)

)&结果与分析
)1’&线性范围及检出限

由农药混标标准曲线可以得出的回归方程*线
性范围以及相关系数 ’) 以 + 倍信噪比计算仪器的
检出限在 (1’ c’( !G‘RG之间) 对于干性样品"采
用本方法的检出限在 (1% c%( !G‘RG之间#新鲜样
品"采用本方法的检出限在 (1’ c’( !G‘RG之间)

具体数据见表 ’) 该方法线性范围宽*灵敏度高"可
以满足农药残留的分析要求)
)1)&回收率和精密度

按照上述试验方法"分别在空白的鲜食用菌与生
姜样品中加入高*低两个水平的农药混标"重复测定
, 次"进行加标试验) $ 和 $( !G‘RG两个水平的加标
回收率为分别为 ,,1%- c’#+1$-和.(1’- c’#(1%-"
E0;分别为 )1)- c’(1$-和 )1#- ĉ1.-)
)1+&提取溶剂的选择

乙腈*丙酮*二氯甲烷和正己烷均可以作为农
药的提取溶剂"但是对于不同种类的农药各种溶剂
的溶解度不同"有机氯及拟除虫菊酯类农药易溶于
正己烷和二氯甲烷等非极性和弱极性溶剂"而有机
磷农药易溶于乙腈及丙酮等极性溶剂) 本研究对
不同种类的农药进行测定并且样品基质复杂"正己
烷对有机磷类农药的提取率低"而二氯甲烷毒性很
大"因此没有选择正己烷和二氯甲烷作为提取溶
剂) 新鲜样品含水量大"采用丙酮和乙腈作为提取
溶剂进行提取时"由于丙酮和乙腈均与水互溶"提
取液中会含有较多的水) 向提取液中加入氯化钠
时"乙腈可以与水分层"而丙酮不分层) 由于丙
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&&&& 表 ’&#^ 种农药的线性方程*相关系数及检出限

*CJFM’&*:M9MG9MQQ<@E MD;C"<@EQ" V@99MFC"<@E CE/ F<S<"@N/M"MV"<@E @NWMQ"<V</MQ

农药名称
新鲜样品
检出限
‘$!G‘RG%

干性样品
检出限
‘$!G‘RG%

线性方程
相关
系数
’

农药名称
新鲜样品
检出限
‘$!G‘RG%

干性样品
检出限
‘$!G‘RG%

线性方程
相关
系数
’

灭多威 ’(1( %(1( <o’1+#)Ml((%!j+1#.)Ml((+ (1̂^% ) 杀螟硫磷 (1) ’1( <o)1$%+%l((#!j+1,#+%l((+ (1̂^$ .

残杀威 (1) ’1( <o+1)),%l((%!l’1’.%%l((# (1̂^( ’ 对硫磷 (1# )1( <o)1.((%l((#!j+1(%)%l((+ (1̂^$ .

<ô 1’%#%l((#!j.1+’)%l((+ (1̂^+ , 水胺硫磷 (1# )1( <o)1,)$%l((#!j)1)$,%l((+ (1̂^$ ’

异丙威 (1’ (1% <o’1(.$%l((%!l+1’$)%l((+ (1̂^. ( ZYZ4bb8 (1) ’1( <o%1)%$%l((#!l$1̂,^%l((+ (1̂^+ ,

<o)1̂.+%l((%!j)1%++%l((# (1̂^^ ) 丙溴磷 ’1( %1( <o’1’+$%l((#!j,1)++%l(() (1̂^^ %

敌敌畏 (1) ’1( <o’1,%’%l((%!j)1+)’%l((# (1̂^% % 杀扑磷 (1) ’1( <o’1’+#%l((#!j%1).+%l(() (1̂^^ ’

克百威 (1) ’1( <o.1#.+%l((#!l̂ 1#^#%l(() (1̂^$ # ]YZ4bb* (1) ’1( <o’1)^,%l((%!j,1.,,%l((+ (1̂^$ %

甲胺磷 +1( ’%1( <o)1)++%l((#!j)1$((%l((+ (1̂^, % ZYZ4bb* (1# )1( <o+1(+,%l((#!j%1’#)%l((+ (1̂^, ^

速灭威 )1( ’)1( <o’1+.’%l((%!j)1’#’%l((# (1̂^, . ZYZ4bbb (1) ’1( <o.1’(’%l((#!j’1̂$$%l((+ (1̂^$ (

乙酰甲胺磷 +1( ’%1( <o’1’,)%l((%!j,1%($%l((+ (1̂^’ # 乙硫磷 (1) ’1( <o+1̂+$%l((+!j.1$#,%l(() (1̂^, )

甲萘威 (1# )1( <o)1̂)^%l((#!j.1,$’%l(() (1̂^. # 硫丹 (1# )1( <o#1+)’%l((+!j’1()+%l((’ (1̂^$ #

灭线磷 (1) ’1( <o%1.++%l((#!j+1)’$%l((+ (1̂^% , 联苯菊酯 (1) ’1( <o)1+()%l((+!l.1̂$+%l((’ (1̂^. %

仲丁威 (1) ’1( <o.1̂.+%l((#!j$1((,%l(() (1̂^+ , 三唑磷 (1) ’1( <o,1’()%l((#!j’1)))%l((# (1̂^. +

甲拌磷 (1# )1( <o#1’’#%l((#!j,1#)%%l((+ (1̂^, ’ 甲氰菊酯 ’1( %1( <o,1)##%l((#!j$1)#$%l((+ (1̂^$ ’

#4六六六 (1# )1( <o+1’$^%l((#!l$1+(#%l(() (1̂^# . 亚胺硫磷 ’1( %1( <o%1#,’%l((#!j%1+$,%l((+ (1̂$^ (

氧化乐果 +1( ’%1( <o)1)^’%l((+!j)1+$)%l(() (1̂^. ) 氯氟氰菊酯 (1# )1( <o’1̂,,%l((+!j’1%$’%l(() (1̂^. ,

$4六六六 (1) ’1( <o+1.#%%l((#Xj)1$))%l((+ (1̂^^ $ <o,1%$)%l((+!j+1..(%l(() (1̂^, #

乙拌磷 (1# )1( <o’1$$$%l((%!j’1̂+(%l((# (1̂^. . 氯菊酯 (1) ’1( <o’1#(#%l((#!l+1++(%l(() (1̂$^ )

氯唑磷 (1# )1( <o,1.^+%l(()!j+1’#+%l((’ (1̂^. $ <o’1.’)%l((#!l#1)++%l(() (1̂^’ (

抗蚜威 (1) ’1( <o+1)#.%l((%!j#1’%,%l((# (1̂^% ’ 伏杀硫磷 (1# )1( <o+1)))%l((#!j#1̂.(%l((+ (1̂^$ #

久效磷 ’1( %1( <o+1,()%l((%!j%1̂$)%l((# (1̂^, $ 氟氯氰菊酯 (1$ #1( <o’1̂^+%l((+!l%1(%#%l((’ (1̂^. ^

乐果 (1# )1( <o,1+^)%l((# !j$1((%%l((+ (1̂^, , <o$1.%+%l(()!l#1$%^%l((’ (1̂^$ #

甲基毒死蜱 (1) ’1( <o’1#..%l((%!j.1++#%l((+ (1̂^, ) 氯氰菊酯 (1$ #1( <o’1($’%l((+!j#1%’^%l((’ (1̂^% ’

"4六六六 (1) ’1( <o$1)^%%l((#!l’1,(’%l((+ (1̂^. % <o)1+(’%l((+!l$1)$$%l((’ (1̂^. #

毒死蜱 (1) ’1( <o%1.+.%l((#!j,1,#^%l((+ (1̂^^ . <o’1)).%l((+!j,1$.%%l((’ (1̂^( $

甲基对硫磷 (1# )1( <o)1$++%l((#!j’1)$$%l((+ (1̂^$ % <o’1’+,%l((+!j.1’%%%l((’ (1̂^) +

三氯杀螨醇 (1# )1( <o’1̂+)%l((%!j)1(##%l((# (1̂^. , 氰戊菊酯 (1$ #1( <o,1’((%l((+!j.1%^)%l(() (1̂^^ ’

%4六六六 (1# )1( <o+1$+%%l((#!j)1,%^%l((+ (1̂^) ’ <o)1)^(%l((+!j’1#+,%l(() (1̂^, $

马拉硫磷 (1# )1( <o$1$$,%l((#!j’1##)%l((+ (1̂^( . 溴氰菊酯 (1$ #1( <o)1,’(%l((+!j)1’(+%l(() (1̂^% ’

注&残杀威*异丙威*氯氟氰菊酯*氯菊酯*氟氯氰菊酯*氯氰菊酯*氰戊菊酯含有多个同分异构体"表中列出了不同同分异构体线性方程及相关系数

酮的提取率更好一些"因此本次试验干性样品选用
丙酮作为提取剂而新鲜样品用乙腈作为提取剂)
)1#&提取次数的选择

配制浓度分别为 $ 和 $( !G‘RG的两个加标样
品"分别用乙腈进行 + 次提取"每次超声 +( S<E 和振
摇 +( S<E"过滤*分离完全提取液后再进行下一次提
取) 将每一次的提取液分别进行上机测定含量) 试
验表明"两个浓度组中第一次提取的效率均 ĥ %-"
而第二次提取的效率均 m%-"第三次提取几乎未能
检出待测农药) 在实际试验中"考虑到合并两次提取
液时浓缩*净化*定容等过多的操作会带来更大的试
验误差*花费更多的时间"而且 ^%-的提取效率已基
本能够满足测定需求"所以本文选择提取 ’ 次)
)1%&仪器色谱条件的确定

选用 b!4’.(’ 毛细管柱"设定程序升温"对各
种农药的单个标准和 #^ 种农药混合标准物质分别
进行气相色谱4质谱全扫描"分别得到各单个标准的

色谱峰和农药混合标准物质的总离子流图) 通过
将总离子流图中各个农药色谱峰与各单个标准色
谱峰的保留时间及质谱图对比"结合仪器谱库中的
标准谱图"确定各种农药保留时间以及其在气相色
谱!质谱选择离子扫描中的监测离子和采集时间)
各组分农药及同分异构体的特征碎片监测离子和
定量离子以及保留时间见表 )) #^ 种农药混合标准
物质$均为 ’1( !G‘SF%的气相色谱4质谱选择离子
色谱图见图 ’)
)1,&实际样品的检测

采用本研究建立的方法对在西安*商洛和汉中
农贸市场购买的 .# 份食用菌中和 )) 份生姜进行了
分析测定"其中"干食用菌中检出了甲氰菊酯*毒死
蜱和三唑磷"鲜食用菌检出了仲丁威*联苯菊酯*氧
化乐果和氯氟氰菊酯) 生姜中检出的农药有
#4六六六*"4六六六和 %4六六六"详见表 +)



固相萃取4气质联用法测定食用菌与生姜中的多组分农药残留!!!秦国富"等 !%+’&& !

表 )&#^ 种农药及同分异构体的保留时间和特征离子
*CJFM)&0M"C<E "<SMCE/ V:C9CV"M9<Q"<V<@EQ@N#^ WMQ"<V</M9MQ</;MQ

化合物
保留时间
‘S<E

定量离子
‘$:A.%

定性离子
‘$:A.% 化合物

保留时间
‘S<E

定量离子
‘$:A.%

定性离子
‘$:A.% 化合物

保留时间
‘S<E

定量离子
‘$:A.%

定性离子
‘$:A.%

灭多威 #1̂() %$ $$*’(% 久效磷 ’)1$$% ’). ’^)*))+*’,# 硫丹 ’.1+)’ ),% ++^*+)+

残杀威 ’ %1,#’ ’’( ’%)*$’ 乐果 ’+1’,, $. ^+*))^*’#+ 联苯菊酯 ’.1̂$# ’$’ ’,,*’,%

异丙威 ’ ,1’.. ’)’ ’+,*’^+ 甲基毒死蜱 ’+1)’) )$, )$$*’^. 三唑磷 ’$1(%+ ’,’ ’.)*)%.

敌敌畏 ,1#’% ’(^ ’$%*))( "4六六六 ’+1$.) ’$’ ’$+*)’^*)’. 甲氰菊酯 ’$1..% ’$’ ),%*+#^

克百威 ,1,^% ’,# ’#^*))’ 毒死蜱 ’#1()^ +’# )%$*)$, 亚胺硫磷 ’^1.’^ ’,( ’,’*+’.

甲胺磷 .1)’) ^# ’#’*’),*’’’ 甲基对硫磷 ’#1’%( ’(^ ’)%*),+ 氯氟氰菊酯 ’ ’^1$$# ’$’ ’^.*’#’

速灭威 $1̂%’ ’($ ..*’,% 三氯杀螨醇 ’#1+(^ ’+^ ’#’*)%( 氯氟氰菊酯 ) )(1),) ’$’ ’^.*’#’

异丙威 ) ^1..^ ’)’ ’+,*’^+ %4六六六 ’#1+,# ’$’ ’$+*)’^*)%# 氯菊酯 ’ )(1++( ’$+ ’$#*)%%

乙酰甲胺磷 ^1̂+) ’+, ^#*’#) 马拉硫磷 ’#1#(’ ’.+ ’%$*’#+ 伏杀硫磷 )(1#^# ’$) +,.*’%#

甲萘威 ’(1)#$ ’## ’’%*)(’ 杀螟硫磷 ’#1%%, ).. ),(*),^*)#. 氯菊酯 ) )(1,#. ’$+ ’$#*)%%

灭线磷 ’(1+’, ’%$ ’+^*’),*)(( 对硫磷 ’#1̂+( )^’ ’$,*)+%*),+ 氟氯氰菊酯 ’ ))1$+) )(, ’^^*.)

仲丁威 ’(1%)# ’)’ ’%(*’(. 水胺硫磷 ’%1).) ’+, ’)’*)+(*)$^ 氯氰菊酯 ’ )+1’^^ ’$’ ’$(*’%)

残杀威 ) ’(1$## ’’( ’%)*$’ ZYZ4bb8 ’%1,)$ )#, +’$*+’,*)#$ 氟氯氰菊酯 ) )+1+,# )(, ’^^*.)

甲拌磷 ’(1̂%( ’)’ ),(*)+’*’%+ 丙溴磷 ’,1’(% ++^ +.#*)^. 氯氰菊酯 ) )+1%$^ ’$’ ’$(*’%)

#4六六六 ’’1#($ ’$+ )’^*))’*)%# 杀扑磷 ’,1’)% ’#% ’)%*’^+ 氯氰菊酯 + )+1.+. ’$’ ’$(*’%)

氧化乐果 ’’1.%% ’%, ’’(*’),*’#’ ]YZ4bb* ’,1)#’ )+% )+.*’,%*’^^ 氯氰菊酯 # )+1̂.% ’$’ ’$(*’%)

乙拌磷 ’)1)%) $$ ).#*’$, ZYZ4bb* ’,1%’$ )+% )+.*’,%*’^^ 氰戊菊酯 ’ )%1$)’ ’,. ))%*’$’

$4六六六 ’)1)$# )’^ ’$’*’$+*)’. ZYZ4bbb ’.1’’$ )+% )+.*’,%*’^^ 氰戊菊酯 ) ),1%.. ’,. ))%*’$’

氯唑磷 ’)1.$’ ’,’ )%.*’.) 乙硫磷 ’.1’$^ )+’ +$#*’^^ 溴氰菊酯 )$1.^’ ’$’ ’.)*’.#

抗蚜威 ’)1$+( ’,, )+$*.)

注&色谱峰&#1̂() S<E&灭多威#%1,#’ S<E&残杀威 ’#,1’.. S<E&异丙威 ’#,1#’% S<E&敌敌畏#,1,^% S<E&克百威#.1)’) S<E&甲胺磷#

$1̂%’ S<E&速灭威#^1..^ S<E&异丙威 )#^1̂+) S<E&乙酰甲胺磷#’(1)#$ S<E&甲萘威#’(1+’, S<E&灭线磷#’(1%)# S<E&仲丁威#’(1$## S<E&

残杀威 )#’(1̂%( S<E&甲拌磷#’’1#($ S<E&’4六六六#’’1.%% S<E&氧化乐果#’)1)%) S<E&&4六六六#’)1)$# S<E&乙拌磷#’)1.$’ S<E&氯唑

磷#’)1$+( S<E&抗蚜威#’)1$$% S<E&久效磷#’+1’,, S<E&乐果#’+1)’) S<E&甲基毒死蜱#’+1$.) S<E&(4六六六#’#1()^ S<E&毒死蜱#

’#1’%( S<E&甲基对硫磷#’#1+(^ S<E&三氯杀螨醇#’#1+,# S<E&)4六六六#’#1#(’ S<E&马拉硫磷#’#1%%, S<E&杀螟硫磷#’#1̂+( S<E&对硫

磷#’%1).) S<E&水胺硫磷#’%1,)$ S<E&ZYZ4bb8#’,1’(% S<E&丙溴磷#’,1’)% S<E&杀扑磷#’,1)#’ S<E&]YZ4bb*#’,1%’$ S<E&ZYZ4bb*#

’.1’’$ S<E&ZYZ4bbb# ’.1’$^ S<E&乙硫磷# ’.1+)’ S<E&硫丹# ’.1̂$# S<E&联苯菊酯# ’$1(%+ S<E&三唑磷# ’$1..% S<E&甲氰菊酯#

’^1.’^ S<E&亚胺硫磷#’^1$$# S<E&氯氟氰菊酯 ’#)(1),) S<E&氯氟氰菊酯 )#)(1++( S<E&氯菊酯 ’#)(1#^# S<E&伏杀硫磷#)(1,#. S<E&氯

菊酯 )#))1$+) S<E&氟氯氰菊酯 ’#)+1’^^ S<E&氯氰菊酯 ’#)+1+,# S<E&氟氯氰菊酯 )#)+1%$^ S<E&氯氰菊酯 )#)+1.+. S<E&氯氰菊酯 +#

)+1̂.% S<E&氯氰菊酯 ##)%1$)’ S<E&氰戊菊酯 ’#),1%.. S<E&氰戊菊酯 )#)$1.^’ S<E&溴氰菊酯

图 ’&#^ 种农药混合标准色谱图
A<G;9M’&OMFMV"<UM<@E V:9@SC"@G9CS@N#^ WMQ"<V</M9MQ</;MQ
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表 +&食用菌与生姜中的农药检出率及检出浓度
*CJFM+&L@EVME"9C"<@E CE/ W@Q<"<UM9C"M@NWMQ"<V</M

9MQ</;MQ<E S;Q:9@@SCE/ G<EGM9

序号 样品种类
样品
份数

检出
份数

农药浓度
‘$!G‘RG%

检出农药

’ 干木耳 ^ ’ %,1( 甲氰菊酯
) 干香菇 ’+ ( 6b 6b
+ 干茶树菇 ’ ’ ’(1( 毒死蜱
# 干银耳 . ’ .1’ 三唑磷
% 平菇 ^ ’ #1( 联苯菊酯
, 香菇 ’+ ’ )1# 仲丁威
. 茶树菇 ) ’ .)1̂ 氯氟氰菊酯
$ 花菇 ’ ( 6b 6b
^ 蘑菇 + ’ ’$ $)(1( 氧化乐果
’( 金针菇 % ( )^.1( 氯氟氰菊酯
’’ 杏鲍菇 + ( 6b 6b
’) 海鲜菇 ) ( 6b 6b
’+ 姬菇 ’ ’ ’1, 联苯菊酯
’# 木耳 ) ( 6b 6b
’% 银针菇 ’ ( 6b 6b
’, 凤尾菇 ’ ( 6b 6b
’. 鸡腿菇 ) ( 6b 6b
’$ 生姜 )) , ^%1+( c’+,1̂ #4六六六

+1)( c##1( "4六六六
’.#1% %4六六六

注&6b为未检出

+&结论
本文建立一种采用乙腈和丙酮提取"L30!‘6B)

固相萃取柱对提取液进行净化"气相色谱质谱联用
法进行分析测定的快速测定食用菌与生姜中的
#^ 种农药残留的方法) 试验结果表明"本方法操作
简单*迅速*灵敏度高*重现性好"#^ 种农药均可以
很好地被分离"完全适用于鲜食用菌及生姜中多种

农药的同时测定) 通过对 .# 份食用菌和 )) 份生姜
的监测发现"在食用菌中拟除虫菊酯类农药的检出
频次较高"而生姜中则有农药六六六被检出)
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质检总局关于加强进口婴幼儿配方乳粉管理的公告
)(’+ 年第 ’++ 号

&&为贯彻落实国务院关于进一步加强婴幼儿乳粉质量安全工作的部署!现就有关要求公告如下$
一%本公告所称婴幼儿配方乳粉指婴儿配方乳粉%较大婴儿和幼儿配方乳粉$
二%对华出口婴幼儿配方乳粉的境外生产企业应按照(进出口乳品检验检疫监督管理办法) "质检总局

令第 ’%) 号#%(进口食品境外生产企业注册管理规定)"质检总局令第 ’#% 号#及(质检总局关于公布+进口
食品境外生产企业注册实施目录,的公告)"质检总局公告 )(’+ 年第 ,) 号#的规定!办理注册$ 自 )(’# 年 %
月 ’ 日起!未经注册的境外生产企业的婴幼儿配方乳粉不允许进口$

三%进口婴幼儿配方乳粉!其报检日期到保质期截止日不足 + 个月的!不予进口$
四%严禁进口大包装婴幼儿配方乳粉到境内分装!进口的婴幼儿配方乳粉必须已罐装在向消费者出售

的最小零售包装中$
五%自 )(’# 年 # 月 ’ 日起!进口婴幼儿配方乳粉的中文标签必须在入境前已直接印制在最小销售包装

上!不得在境内加贴$ 产品包装上无中文标签或者中文标签不符合中国法律法规和食品安全国家标准的!
一律按不合格产品做退货或销毁处理$

除另有说明外!本公告之各项要求自发布之日起实施$
质检总局&&&&

二〇一三年九月二十三日


