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摘"要!目的"建立快速同时测定植物性食品中 !! 种杀菌剂残留量的超高效液相色谱G串联质谱"?7=)G*>.*>#

分析方法% 方法"植物性食品经乙腈提取!经匀浆和高速离心后采用 nY+)K+:> 试剂净化!用 ;>> 4$ 色谱柱
"#C! NNl!&& NN!!CE !N#进行分离!以 &C!h甲酸水溶液G乙腈为流动相!电喷雾电离!正离子扫描"+>‘A#!多反应

监测"*:*#模式检测目标物!同位素内标法定量% 结果"!! 种杀菌剂在 &C!9(&C& !-.=浓度范围内具有良好的

线性!相关系数"%##均大于 &C,,, !!检出限为 &C#9#C& !-./-!平均回收率范围为 ’$C!h9!!’C$h!相对标准偏差
"AIJ#均小于 !#C!h% 结论"该方法操作简单快速$灵敏度高$准确性好!适用于对大批量植物性食品中多种杀菌

剂的快速测定%
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""植物性食品因其美味的口感和丰富的营养而
广受人们的欢迎"是人们日常生活中必不可少的副
食品’ 杀菌剂是用于防治由各种病原微生物引起
的植物病害的一类农药’ 使用杀菌剂是防治植物
病害的一种常用的方法"因此杀菌剂在植物性食品
中检出率较高’ 杀菌剂的使用过程中会造成食品
农药残留(环境污染等问题"当农药残留量超过最
大残留限量 #*:=V$时"则会对人体产生不同程度
的影响 + !, ’ 目前"国际食品法典农药残留委员会
#))7:$(联合国农粮组织#M<2$(美国环境保护部
#+7<$(欧盟等权威机构相继制定了各种杀菌剂的
最大残留限量标准 + #G$, ’ 我国在 #&!’ 年发布的 50
#E’$!#&!’)食品安全国家标准 食品中农药最大残
留限量* + 6,中"对苯醚甲环唑(三唑酮(甲霜灵(嘧霉
胺(甲基硫菌灵(多菌灵(丙环唑(戊唑醇(烯酰吗
啉(咪鲜胺(腐霉利等在植物性食品中使用率较高
的广谱性杀菌剂均有最高残留限量规定’

目前"检测杀菌剂的常见分析方法有气相色谱
#5)$法 + (G’, (液相色谱#=)$法 + EGD, (气相色谱G串联
质谱#5)G*>.*>$法 + ,G!&, (液相色谱G串联质谱#=)G
*>.*>$法 + !!G!$,等’ 近年来"高效液相色谱G串联质
谱#;7=)G*>.*>$分析技术飞速发展"因其灵敏度
高(选择性高等优点被广泛用于农药残留方面的检
测’ 已有报道的相关研究大多采用外标法定量"采
用内标法定量的研究 + !6,很少’ 对于基质比较复杂
的植物性食品"外标法定量无法避免基质效应的干
扰"因此"本研究在前人经验的基础上"建立了一种
同位素内标G超高效液相色谱G串联质谱#?7=)G*>.
*>$法快速同时测定植物性食品中 !! 种杀菌剂残
留量的方法’ 使用商品化的 nY+)K+:> 试剂净化
样品简便且快速"通过同位素内标校正保证了方法
的灵敏度(分析效率和准确性"适用于大批量样品
的快速测定’

!"材料与方法
!C!"主要仪器与试剂

超高效液相色谱G串联质谱仪#<)n?‘4L4* ?7=)G
]+r24n*>"美国 1O\[eV$(*PQQPGn超纯水系统#美国

*PQQPgWe[$(旋涡混匀器(台式高速冷冻离心机’
!! 种 杀 菌 剂 标 准 物 质% 苯 醚 甲 环 唑

# ZPJ[SWIWSORWQ[" )<>% !!,66’G’DG$ $ ( 三 唑 酮
#\ePOZPN[JWS")<>%6$!#!G6$G$$ (甲霜灵#N[\OQOXcQ"
)<>% (ED$EG!,G! $ ( 嘧 霉 胺 # gcePN[\KOSPQ" )<>%
($!!#G#DG&$ ( 甲 基 硫 菌 灵 # \KPWgKOSO\[GN[\KcQ"
)<>% (ED$EG!,G! $ ( 多 菌 灵 # IOed[SZORPN" )<>%
!&’&(G#!GE$ (丙环唑 # geWgPIWSORWQ[")<>% ’&#&EG
,&G!$ (戊唑醇 #\[dYIWSORWQ[")<>% !&E($6G,’G$$ (
烯酰吗啉 # ZPN[G\KWNWegK")<>% !!&6DDGE&G($ (咪
鲜 胺 # geWIKQWeOR" )<>% ’EE6EG&,G( $ ( 腐 霉 利
# geWIcNPZWS[" )<>% $#D&,G!’GD $ 浓 度 均 为
!&& !-.NQ"均购自美国 <IIY>\OSZOeZ&D 种杀菌剂
内标准物质%苯醚甲环唑G3’#纯度%,,h$ (丙环唑G
3( #)<>% !#6’D!DG!6G$"纯 度% ,Dh$ (戊 唑 醇G3’
#纯度%,(h$均购自德国 3e%+Ke[SV\WeJ[e"三唑酮G
36#纯度% ,Dh$ (甲霜灵G3’ #)<>% !$,D!!#G$#GE"
纯度% ,,h$ (嘧 霉 胺G3( #)<>% #!!D#66GD$GD"纯
度%,Dh$ (甲基硫菌灵G3’#)<>%!$,D&’(GEEG6"纯
度% ,,h$ (多 菌 灵G36 #)<>% #,!E’(G,(G#"纯 度%
,Dh$均购自加拿大 ).3.8‘>2427+>&乙腈(甲
酸()!D(KG丙基乙二胺 #7><$散装填料均为色谱
纯"无水硫酸镁为优级纯’ nY+)K+:> 试剂 +7><
(& N-()!D 散 装 吸 附 剂 #+)$ (& N-(石 墨 碳 黑
EC( N-(无水硫酸镁 !(& N-, ’
!C#"方法
!C#C!"标准溶液的制备

混合标准应用液%分别准确移取 !& !Q#其中腐
霉利 !&& !Q$各标准储备液#!&& !-.NQ$于 !& NQ容
量瓶中"用乙腈溶解并稀释至刻度"摇匀"得到
!&& S-.NQ#其中腐霉利为 ! &&& S-.NQ$混合标准应
用液"现配现用’

混合内标应用液%分别准确移取 !&& !Q各内标
储备液于 !&& NQ容量瓶中"用乙腈溶解并稀释至刻
度"摇匀"得到 !&& S-.NQ混合内标应用液"现配
现用’

标准应用液系列%分别准确移取上述混合标准
应用液 !&((&(!&&(#&&((&&(! &&&(( &&& !Q到 !& NQ
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容量瓶中"加入 (&& !Q混合内标应用液"用乙腈溶
解并稀释至刻度"摇匀"配制成 &C!(&C((!C&(#C&(
(C&(!&C&( (&C& !-.=#其中腐霉利为 !C&( (C&(
!&C&(#&C&((&C&(!&&C&((&&C& !-.=$的标准应用液
系列"现配现用’
!C#C#"样品处理

采集超市与农贸市场上当季的水果(蔬菜(菌
菇’ 各类样品搅碎混匀后放入保鲜盒中并标记样
品编号"s#& q冰箱冷冻保存’ 称取 (C& -匀浆好
的样品置于 (& NQ离心管中"加入 (&& !Q!&& S-.NQ
#其中腐霉利为 ! &&& S-.NQ$ 混合内标应用液"
!& NQ乙腈"振荡涡旋 ! NPS"!& &&& e.NPS 离心 ( NPS
#离心半径 !!C( IN$’ 取上清液 !C& NQ"加入
nY+)K+:> 试剂管中涡旋混匀 ! NPS"!& &&& e.NPS
离心 $ NPS #离心半径 !!C( IN$’ 取上清液"过
&C## !N滤膜"?7=)G*>.*> 进样分析’
!C#C$"仪器条件

色谱%色谱柱%1O\[eV<ÎYP\c;>> 4$ 色谱柱
##C! NNl!&& NN"!CE !N$&柱温 6& q&进样室温

度 !& q&进样体积 # !Q&流动相 <为 &C!h甲酸水
溶液"流动相 0为乙腈&流速 &C6& NQ.NPS’ 梯度洗
脱条件见表 !’

表 !"?7=)梯度洗脱条件
4OdQ[!"?7=)-eOZP[S\[QY\PWS IWSZP\PWS

时间.NPS 流速.#NQ.NPS$ 流动相 <.h 流动相 0.h

&C&& &C6& ,&C& !&C&

!C&& &C6& (&C& (&C&

$C&& &C6& 6&C& ’&C&

6C(& &C6& (C& ,(C&

(C(& &C6& (C& ,(C&

’C&& &C6& ,&C& !&C&

’C(& &C6& ,&C& !&C&

""质谱%离子源%电喷雾离子源&电离模式%正离
子模式#+>‘A$&检测方式%多反应监测#*:*$&毛细
管电压 $CD /r&离子源温度 !(& q&脱溶剂气温度
(&& q&脱溶剂气流量 ! &&& =.K&碰撞气流量
&C!$ NQ.NPS’ 待测物的母离子(子离子及对应的碰
撞能量(锥孔电压见表 #’

表 #"!! 种杀菌剂及同位素内标的质谱分析参数
4OdQ[#"*> IWSZP\PWSVJWe[Q[f[S JYS-PIPZ[VOSZ PS\[eSOQV\OSZOeZV

待测物 保留时间.NPS 母离子.#,;7$ 子离子.#,;7$ 碰撞能量.[r 锥孔电压.r
苯醚甲环唑 6C$6 6&’C# #(!C!" .$$EC# #’.#D 6D
苯醚甲环唑G3’ 6C$6 6!#C$.6!6C$ #(!C!" .#($C! #’ (&
三唑酮 $C6, #,6C# ’,C!.!,EC!" #&.!’ $6
三唑酮G36 $C6, #,DC# ’,C!.#&!C#" #&.!’ $6
甲霜灵 #C(& #D&C$ !,#C#.##&C#" !D.!6 #D
甲霜灵G3’ #C6E #D’C$ !,DC$.##’C#" #&.!6 $&
嘧霉胺 #C6, #&&C# D#C!.!&EC!" #(.#6 (6
嘧霉胺G3( #C6E #&(C# D$C!.!&DC#" #(.#6 (6
甲基硫菌灵 #C&( $6$C# !(!C&" .$!!C! #&.!# $6
甲基硫菌灵G3’ #C&( $6,C# !(!C&" .$!6C# #&.!# $6
多菌灵 !C!E !,#C! !$#C!.!’&C!" $&.!D $’
多菌灵G36 !C!’ !,’C# !$’C!.!’6C!" #& $D
丙环唑 6C&D $6#C# ’,C!.!(,C&" #&.$& (&
丙环唑G3( 6C&E $6EC$ E$C,.!(,C&" #&.$& (&
戊唑醇 $CE& $&DC$ E&C&" .!#(C& #&.$& 6’
戊唑醇G3’ $C’E $!6C$ E#C!" .!#(C! #&.$& 6’
烯酰吗啉 #CDE $DDC# !’(C!.$&!C#" $#.## 6D
咪鲜胺 $C#D $E’C#.$EDC# E&C!" .$&DC!.$!&C! #6.!# #D
腐霉利 6C&! #D6C$.#D’C! ’EC!.#(’C!" .#(DC! #D.!D 66

注%"为定量离子

!C#C6"加标回收率试验
分别称取已匀浆好的 (C& -阴性样品于 (& NQ

离心管中"准确加入 (C&(!&C& 和 #&C& !-./-浓度
的 !! 种杀菌剂混合标准应用液"按照相同的样品前
处理步骤#!C#C#$进行处理’

#"结果与分析
#C!"仪器条件的优化
#C!C!"流动相的优化

由于待测物较多"为了保证分离效果"选择梯度
洗脱’ 液相色谱流动相一般由乙腈或甲醇和水相体

系组成"不同的流动相对待测物的峰形(灵敏度(分离
度有影响’ 本试验比较了乙腈G水(甲醇G水体系对待
测物分离的影响"发现同一梯度条件下"乙腈G水作为
流动相时各待测物的保留时间比甲醇G水作为流动相
时较短"分离度也更好’ 据文献报道+!6G!(, "加入少量
的甲酸控制流动相的 g;值"可以促进离子化作用"
提供质子"在正离子模式下提高灵敏度&因此"本试验
又比较了加入几种不同浓度的甲酸时的流动相"发现
甲酸浓度为 &C!h时"各待测物的分离度和灵敏度最
好"拖尾现象得到了改善’ 故最终本试验选择的流动
相体系为 &C!h甲酸水溶液G乙腈"使用表 ! 中的程序
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进行梯度洗脱"实现了 !!种待测物的完全分离"峰型 较理想#见图 ! 和 #$’

图 !"!! 种杀菌剂及同位素内标的色谱图#浓度为 (C& S-.NQ$
MP-Ye[!")KeWNO\W-eONVWJ[Q[f[S JYS-PIPZ[VOSZ PS\[eSOQV\OSZOeZV

注%O%多菌灵&d%甲基硫菌灵&I%甲霜灵"嘧霉胺&Z%烯酰吗啉&[%咪鲜胺&J%三唑酮&-%戊唑醇&K%腐霉利&P%丙环唑&H%苯醚甲环唑

图 #"!! 种杀菌剂的标准总离子色谱图#浓度为 (C& S-.NQ$
MP-Ye[#"4W\OQPWS IYee[S\IKeWNO\W-eONVWJ[Q[f[S JYS-PIPZ[V

#C!C#"质谱条件的优化
本试验研究的 !! 种杀菌剂是含氮的化合物"呈

碱性"易于和氢离子加和形成正离子"初步选择使用

正离子模式’ 在正离子扫描模式下"通过 ‘S\[QQPV\Oe\
软件对 !! 种目标物进行了参数的选择和优化"确定
了最佳锥孔电压和碰撞能量"确定了母离子和子离
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子"见表 #’ 为了进一步确定最佳扫描模式"又在负
离子扫描模式下进行扫描"发现没有在正离子模式下
的响应好(灵敏度高"因此"最终决定在正离子扫描模
式下"运用 *:*模式对分析物进行定性和定量’ 并
且在进一步优化的过程中发现"通过把质谱方法中的
时间窗口分段"分析待测物时进行分段扫描"可以进
一步提高灵敏度’
#C#"样品净化方法的优化

由于植物性样品基质中含有较多的有机酸(糖
类物质(色素(脂肪等"这些物质在提取过程中会同
待测物一起被提取出来’ 若不进一步净化"在分析
样品时会产生杂峰和基质效应"对检测结果造成影
响’ 净化杀菌剂的吸附剂一般为 )!D(7><等"本试
验比较了这两种吸附剂在不同用量条件下的净化
效果’ 结果发现"在仅使用 )!D吸附剂净化的条件

下"除腐霉利的回收率较低#图 $O$外"用量为 #( N-
时各待测物回收率最高&在仅使用 7><吸附剂净化
的条件下"用量为 !(& N-时各待测物回收率最高"
但甲基硫菌灵的回收率均较低"且 7><用量越大甲
基硫菌灵回收率越低 #图 $d$&在同时使用 )!D和
7><吸附剂净化的条件下"用量为 !(& N-时各待测
物#除甲基硫菌灵和咪鲜胺$回收率最高"不同用量
对回收率的影响不大 #图 $I$’ 据文献报道 + !$, "可
使用商品化的 nY+)K+:> 试剂净化样品"回收率较
好’ 本试验进一步比较上述三种最优条件与使用
商品 化 的 nY+)K+:> 试 剂 的 净 化 效 果" 发 现
nY+)K+:> 试剂净化条件对大部分待测物的回收率
较高#图 $Z$"并且商品化试剂使用便捷"节省了称
取的 时 间" 因 此" 最 终 本 试 验 选 择 商 品 化 的
nY+)K+:> 试剂净化样品’

注%O%)!D吸附剂&d%7><吸附剂&I%同时使用 )!D和 7><吸附剂&Z%nY+)K+:> 试剂

图 $"!! 种杀菌剂在不同净化方法下的回收率
MP-Ye[$":[IWf[eP[VWJ[Q[f[S JYS-PIPZ[VdcZPJJ[e[S\gYePJPIO\PWS N[\KWZV

#C$"基质效应的影响及校正
植物性食品作为基质较为复杂的样品"在运用

?7=)G*>.*> 分析时"基质对待测物的离子化具有
增强或抑制效应"因此分析物定量的准确性受基质
效应的影响 + !’, ’ 根据本实验室研究基质效应对其
他目标物影响的经验 + !EG!D, "进一步考察了基质效应
对 !! 种杀菌剂的影响’ 以样品提取溶剂#乙腈$配
制 (C& S-.NQ的混合标准溶液"测定其峰面积为 <&
以阴性样品提取液作为溶剂配制 (C& S-.NQ的混合
标准 溶 液" 测 定 其 峰 面 积 为 0’ 其 基 质 效 应
*+#h$B0.<l!&&h"若 *+j!&&h说明是基质增强
效应"若 *+F!&&h说明是基质抑制效应+!,, ’ 表 $ 中

可以看出植物性基质对 !!种待测物存在不同程度的
基质影响’ 为了有效校正这种基质效应引起的定量
误差"本试验采用同位素内标法进行定量"既能够减
少前处理过程中产生的误差"又可以补偿基质效应对
定量分析结果的影响"提高定量的准确性’
#C6"标准曲线(检出限(定量限

以阴性样品为基质"按照 !C#C# 样品前处理方
法制备基质提取液"用基质提取液按照 !C#C! 方法
配制标准曲线’ 在上述最佳条件下进样分析"绘制
相应的标准曲线#见表 $$"其中各待测物的峰面积
为纵坐标#&$"浓度为横坐标#."!-.=$’ 结果表明"
!! 种待测物在 &C! 9(&C& !-.=#腐霉利为 !C& 9
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""" 表 $"!! 种杀菌剂的标准曲线(相关系数(检出限(定量限和基质效应
4OdQ[$">\OSZOeZ IYef[" IWee[QO\PWS IW[JJPIP[S\" =23V" =2nVOSZ NO\ePX[JJ[I\VJWe!! /PSZVWJJYS-PIPZ[V

待测物 标准曲线 相关系数 %# 检出限.#!-./-$ 定量限.#!-./-$ 基质效应.h
苯醚甲环唑 &B&C!(6!.s&C&&!6 &C,,, E &C# !C& !!’
三唑酮 &B&C#&(D.A&C&&&6 &C,,, 6 &C# !C& !!$
甲霜灵 &B&C##6$.A&C&&$D &C,,, ( &C# !C& !!$
嘧霉胺 &B&C6D6E.A&C&!’& &C,,, ! &C# !C& !&D
甲基硫菌灵 &B&C#!(!.s&C&&!$ &C,,, 6 &C# !C& !6,
多菌灵 &B&C##&6.A&C!$$, &C,,, D &C# !C& !6#
丙环唑 &B&C$!6(.A&C&&#6 &C,,, , &C# !C& !!’
戊唑醇 &B&C#’66.A&C&$!E &C,,, D &C# !C& !#’
烯酰吗啉 &B6’&#.s!DCE#ED &C,,, ’ &C# !C& !#(
咪鲜胺 &BE!&$.s#’&C6(!# &C,,, D &C# !C& !!,
腐霉利 &B(!’C$.s!(DCD(6& &C,,, E #C& !&C& !!&

(&&C& !-.=$的浓度范围内线性关系均良好"相关
系数#%#$均大于 &C,,, !’ 在阴性基质中加标"当添
加的浓度为 &C# !-./-#腐霉利为#C& !-./-$时"各
分析物峰的信噪比均等于 $# I;KB$$"因此将该浓
度定义为检出限&当添加的浓度为 !C& !-./-#腐霉
利为 !&C& !-./-$时"各分析物峰的信噪比等于 !&
#I;KB!&$"故将该浓度定义为定量限’ 该定量限
浓度下的回收率和精密度分别为 ’$C’h9!!,C#h
和 $C(h9!$C6h"均满足 50.4#E6&6!#&&D)实验
室质量控制规范 食品理化检测* + #&,中的要求’

#C("方法的回收率和精密度
50#E’$!#&!’)食品安全国家标准 食品中农

药最大残留限量* + 6,规定的本试验分析的 !! 种杀
菌剂最大残留限量中"最严格的是烯酰吗啉"限值
是 !& !-./-’ 按照此限量标准"本研究分别选取
# 种水果(# 种蔬菜和 ! 种菌菇类阴性样品进行加
标回 收 试 验’ 加 标 水 平 分 别 为 (C&( !&C& 和
#&C& !-./-"每个加标浓度进行 $ 次平行测定’ 结
果得到的平均回收率范围为 ’$C!h9!!’C$h"相
对标准偏差#AIJ$为 !C6h9!#C!h"见表 6’

表 6"( 种样品中 !! 种杀菌剂的加标回收率和相对标准偏差#)B$$
4OdQ[6":[IWf[eP[VOSZ e[QO\Pf[V\OSZOeZ Z[fPO\PWS WJ[Q[f[S IWNgWYSZVPS JPf[VONgQ[V

样品 待测物

添加量
(C& !-./-

添加量
!&C& !-./-

添加量
#&C& !-./-

回收率
.h

AIJ
.h

回收率
.h

AIJ
.h

回收率
.h

AIJ
.h

样品 待测物

添加量
(C& !-./-

添加量
!&C& !-./-

添加量
#&C& !-./-

回收率
.h

AIJ
.h

回收率
.h

AIJ
.h

回收率
.h

AIJ
.h

苹果

梨子

芹菜

苯醚甲环唑 ,EC6 (CE !&&C’ $C’ !&&C( #C,

三唑酮 !&#C! #C6 !&$C( !C’ !&’C( $C#

甲霜灵 !&#C’ $C! !&&CD #CD !&#CD #C#

嘧霉胺 !&ECE $C# !&6C( 6C! !&’C6 $CD

甲基硫菌灵 ,,C( 6C! !&&CE 6C& !&&C’ (C’

多菌灵 ,#C! ’C# DDC( $C’ ,&C& $C!

丙环唑 ,!C& (C# ,!C’ 6C# ,$C( 6C’

戊唑醇 !!!C6 6CD !&(C# $C$ !!&C! #CE

烯酰吗啉 !!#C$ ’C6 !&,CE (C# !!’C# (CE

咪鲜胺 ,!C$ DC# ,$C’ EC, DDC, (C!

腐霉利 !&DC# EC$ !!$C& (C# !!#C( (CE

苯醚甲环唑 !&$CE 6C6 ,EC6 ’C# ,,C! $C&

三唑酮 !&(C# $C’ ,DC( #CE !&’C( !C(

甲霜灵 !&!CE (C’ !&#C$ 6C’ !&$C( $CE

嘧霉胺 ,DC$ EC$ ,(CD #C’ !&!C$ 6CD

甲基硫菌灵 !&&C, ’C# !&#C( 6C& ,DC! $C(

多菌灵 E,CE 6C! D(C6 $C# DEC$ $C6

丙环唑 D’CD #C! ,!C, #C$ ,6CD #CD

戊唑醇 !&!C! $C’ ,EC# $C$ !&!C# #C$

烯酰吗啉 !!#C# (C# !&DCE 6C’ !&EC! $C$

咪鲜胺 ,EC6 !!CE ,6C! ’C$ !&!C# 6C’

腐霉利 !!6CD 6C$ !!’C$ (C# !&DC, $CE

苯醚甲环唑 ,’C’ (C$ ,DC& $CE ,,C! $C’

三唑酮 !&!CD $C( !&&C$ #CE !&’C! #C(

甲霜灵 !&#C’ (CE !&#CE ’C# !&$CE $C!

嘧霉胺 !&!C( 6C’ !&,C, ’C6 ,’C( $CD

甲基硫菌灵 E$C( EC# E!C( 6C$ E,C$ (C#

多菌灵 !&EC, $C’ !&DCE #C, !&6C! #C#

萝卜

平菇

芹菜

苯醚甲环唑 ,,C6 #C’ ,(C! !C6 !&&C! $CE

三唑酮 ,DC6 #C$ !&(C( #C( !&&C, !CD

甲霜灵 ,EC# $C’ ,,C’ #CE ,,C( #CD

嘧霉胺 !&!CE ’C’ ,DC( 6C& !&6C6 #CE

甲基硫菌灵 DEC& (C’ D6C# 6CE D,C& (C!

多菌灵 D&C# ’C# D6C6 (CE DDC6 $C6

丙环唑 ,$C$ (C’ ,!C& $C, ,’CE #C&

戊唑醇 ,EC# #C$ ,,C6 !CD !&EC$ #C(

烯酰吗啉 D,C, (C# ,(C’ $C( !&,C, 6C’

咪鲜胺 ’EC6 ’C$ ’$C! (C, ’,C# 6C(

腐霉利 ’DC6 !#C! E(C& EC6 ’’C( 6C#

苯醚甲环唑 !&EC6 EC$ ,(CD 6C’ ,(CE $C(

三唑酮 ,$C! $C’ D(C, 6C! ,!C( $CD

甲霜灵 !&#C& $C6 ,DCE #C’ !&#C6 !C,

嘧霉胺 ,’C! 6C’ ,6CE 6CD ,EC6 $C(

甲基硫菌灵 ,ECD !&C’ ,(C6 $C, ,EC, #C!

多菌灵 D!C6 $C$ D$C! DCE D6CE 6C!

丙环唑 ,’C$ (C# ,$C, $C( ,!C, !CE

戊唑醇 D,C$ #C’ ,!C$ #CD ,’C6 #C(

烯酰吗啉 !&,C’ 6CE !!!C, $C6 !&EC! $CD

咪鲜胺 ,$CE (C$ !&#C& 6CD !&!C! ,C6

腐霉利 !&#CD #C6 !&DC’ $CE !!#C’ !C’

丙环唑 ,’C! #CE ,(CE $C6 ,EC’ $C’

戊唑醇 ,,C& $C6 !&!C# $C’ !&(C, #C6

烯酰吗啉 !!$C# 6C( !!!CE $C# !&,C, $C&

咪鲜胺 EDC’ 6C! D6C’ 6C( DDC’ (C#

腐霉利 D’CE ’C’ ,$C, 6CD ,(C& $C!
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#C’"实际样品的测定
应用本试验建立的方法对农贸市场和超市销

售的 ,& 份植物性食品进行测定"样品类型包括蔬
菜(水果(食用菌等’ 结果发现"以高于方法定量限
视为检出的原则"!! 种杀菌剂在样品中均有检出’
其中检出率较高的包括多菌灵#(& 份$(甲基硫菌灵
#6’份$(烯酰吗啉#$# 份$(嘧霉胺#$# 份$(腐霉利
##,份$(苯醚甲环唑##!份$(戊唑醇##& 份$&检出率
较低的包括咪鲜胺 #6 份$(三唑酮 #’ 份$(甲霜灵
#!&份$(丙环唑#!# 份$’ 根据 50#E’$!#&!’+6,的
规定"发现有 #份韭菜样品中腐霉利的残留量超出了
限量规定#&C# N-./-$"含量为 !C(6 9’C,’ N-./-’
其余样品中杀菌剂残留量均未超出限量’

$"小结
本试验采用 nY+)K+:> 试剂净化样品"结合同

位素内标法进行定量"建立了一种快速同时测定植
物性样品中 !! 种杀菌剂残留量的 ?7=)G*>.*> 方
法’ 该方法操作简单快速"通过内标校正提高了方
法的灵敏度和准确性"回收率好"适用于大批量植
物性食品的快速测定’
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