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植物源性食品中农药残留量的测定

绿茶中多种农药及其代谢物残留的测定
我国作为茶叶生产大国，茶叶的质量问题越来越受到重视。为防治病虫危害，在茶叶种植过程中使用化学农

药，造成部分茶叶的农药残留量存在超标问题，这将对人体的神经系统和肝、肾等重要器官产生危害，甚至存在
致畸致癌的风险。因此必须对农药的使用加强管理，并对茶叶中农药残留进行相应的测定。

本方法参考《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》，采用分散式固相萃取净化的方式，使用酸化乙腈作为提取溶剂，提取盐包为RayCure 
QuEChERS萃取盐包进行盐析，离心后所得上清液于RayCure QuEChERS净化管中进行净化，净化液经EVA-60睿
科全自动氮吹仪浓缩至近干，加入内标并用乙酸乙酯复溶后，采用气相色谱/质谱联用仪检测，建立了绿茶中多农
残的前处理和检测分析方法，具有快速高效、准确度好、重复性高的特点。

仪器、耗材与试剂

 Raykol Auto EVA 80高通量全自动平行浓缩仪
 Agilent 8890B/7000D气相色谱/质谱联用仪
 RayCure QuEChERS萃取管（货号：RC-50070）
 RayCure QuEChERS净化管（货号：RC-15097）
 RayCure QuEChERS陶瓷均质子（货号：RC-5003C）
 Agilent CP9151 VF-1701MS (30 m x 250 μm x 0.25 μm )
 有机相微孔滤膜：0.22 μm
 乙腈（HPLC级）、乙酸乙酯（HPLC级）、冰醋酸（分析纯）、 环氧七氯B使用液：2 μg/mL
 109种A组农药混合标准储备溶液：50 μg/mL
 7113种B组农药混合标准储备溶液：50 μg/mL

耗材

试剂

仪器

样品制备
提取

净化

准确吸取2mL
上清液于EVA 
8 0 浓 缩 试 管
中 ， 3 5 ℃ 水
浴下氮气吹至
近干

涡旋混匀1min
后，4200r/min
离心5 min

加入1mL乙酸乙酯
复溶和内标溶液，
涡旋混匀后过0.22 
μ m 有 机 相 微 孔 滤
膜，于气相色谱质
谱联用仪检测

称取2g试样（精确至0.01g）
于50mL塑料离心管中，加入
1颗陶瓷均质子，加10mL水
涡旋混匀，静置30min

准 确 吸 取 8 m L 上 清 液 于 到
15mL净化管中（RC-15097，
内 含 1 2 0 0 m g 硫 酸 镁 、
400mgPSA、400mgC 1 8 及
200mgGCB）

准确加入15mL1%醋酸乙腈溶液
和提取盐包（RC-50070, 内含6g
无 水 硫 酸 镁 、
1.5g醋酸钠）

盖上离心管盖，用V12振荡
器以550rpm的速度剧烈震
荡1min，以4200r/min离
心5min，取上清液备用
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绿茶中多种农药及其代谢物残留量的测定

总结
·本方法参考《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》，对于目标化合物农药的萃取和绿茶样品中叶绿素、有机酸等杂质的净化，本方法采用
RayCure QuEChERS系列产品，从提取到净化一站式服务，不仅操作方便且净化效果好，提供了快速、准确的多
农残前处理方案。

·配合使用睿科Auto EVA 80高通量全自动平行浓缩仪，提高实验室样品前处理的效率，氮吹针的液面追随系
统，使得浓缩过程省时、省气、省力。

结果与讨论
选取绿茶空白基质样品，添加20 μg/L、40 μg/L、100 μg/L质量浓度水平的208种农药及其代谢物，使用上述

前处理步骤进行加标回收验证，样品平均回收率如下表-1。

·应准确移取、分取酸化乙腈的体积，否则易造成回收率不稳定、重复性差。

·应先加入提取溶剂酸化乙腈后，再加入提取盐包，之后须立即振摇以防止结块；且剧烈振摇时间为1min左右，每个样品的振摇时间和

频率应尽量一致。

·萃取放热（提取包中的无水硫酸镁遇水会放出大量的热）可能对热不稳定农药的回收率造成影响，因此可通过较低的提取温度来提高回

收率。

·净化后的样液进行水浴氮吹浓缩时，不可完全吹干，否则回收率会大大降低。

检测条件-气相色谱质谱联用条件

图-1 EVA 80氮吹浓缩条件EVA 80全自动平行浓缩仪

GC程序升温程序：初始温度40℃，保持1min；以40℃/min速
度升温至120℃；以5℃/min升温至240℃，以12℃/min升温至
300℃，保持6min。

进样口温度280℃，不分流进样，隔垫吹扫流量为3mL/min，进
样量1.0μL；载气为高纯氦气，恒流模式，流速为1.0mL/min；离子
源温度280℃，接口（传输线）温度280℃。

表-1. 绿茶中A、B组部分农残加标回收率及相对标准偏差结果（n=4）

平均回
收率/% RSD/% 平均回

收率/% RSD/% 平均回
收率/% RSD/%

乙酰甲胺磷 87.72 9.33 84.89 3.1 88.43 2.6
乙草胺 91.57 2.98 86.37 2.89 86.1 1.16
苯草醚 81.46 6.45 77.88 2.88 87.24 4.22
甲草胺 94.54 0.82 88.14 3.6 85.82 3

烯丙菊酯 86.81 4.08 81.52 3.04 90.28 4.03
α-六六六 86.33 4.15 83.81 0.18 83.64 2.9

α-硫丹 79.38 11.19 73.63 1.49 79.16 2.33
莎稗磷 92.63 1.71 87.66 2.36 87.96 0.42

脱乙基莠去津 100.54 7.36 89.33 5.3 78.57 0.55
β-硫丹 95.78 13.35 83.59 1.3 80.18 4.31

联苯菊酯 71.61 8.72 78.54 7.1 92.98 5.87
啶酰菌胺 89.92 2.94 84.35 1.16 78.33 1.77

除草定 95.98 8.99 88.19 2.68 87.53 2.37
溴苯烯磷 96.31 3.67 91.44 2.21 87.32 0.63

溴硫磷 87.82 2.48 83.74 2.74 85.57 3
溴螨酯 92.73 1.8 84.7 2.88 85.06 2.37

乙嘧酚磺酸酯 101.57 0.08 91.8 1 81.22 3.13
三硫磷 86.31 4.84 85.84 1.89 85.27 2.82

检测项目
20 μg/L 40 μg/L 100 μg/L

平均回
收率/% RSD/% 平均回

收率/% RSD/% 平均回
收率/% RSD/%

虫螨磷-1 88.47 4.29 84.1 1.57 85.89 2
虫螨磷-2 89.38 1.97 82.94 4.25 84.89 4.01
环草敌 85.45 5.04 81.58 2.25 82.22 3.03

环氟菌胺 109.3 2.77 96.77 2.52 89.41 4.81
氯氰菊酯 101.21 3 96.98 2.22 87.62 2.58

脱叶磷 87.13 10.42 84.35 2.86 82.82 3.58
溴氰菊酯 102.67 1.19 94.19 6.75 89.04 3.78

除线磷 91.31 2.98 84.61 0.87 84.34 2.45
敌草腈 87.58 3.95 84.67 2.47 83.46 2.41
敌敌畏 95.84 3.24 90.04 5.91 94.01 3.2
氯硝胺 83.47 5.47 81.42 2.42 82.25 1.01

三氯杀螨醇 80.39 5.82 77.84 2.38 81.85 3.47
乐果 89.9 0.61 87.07 3.97 95.16 1.42

敌噁磷 88.51 2.01 76.81 5.95 92.46 0.44
灭菌磷 78.77 15.01 75.58 6.5 76.79 0.31
敌瘟磷 87.59 2.41 92.82 5.47 86.88 7.35

异狄氏剂 84.42 12.95 84.5 6.88 82.78 2.1
苯硫膦 77.1 3.99 75.58 2.4 85.4 1.69

检测项目
20 μg/L 40 μg/L 100 μg/L
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