
２０１４ 年 ２ 月 Ｖｏｌ．３２ Ｎｏ．２
Ｆｅｂｒｕａｒｙ ２０１４ Ｃｈｉｎｅｓｅ Ｊｏｕｒｎａｌ ｏｆ Ｃｈｒｏｍａｔｏｇｒａｐｈｙ １３９～１４４

研究论文 ＤＯＩ： １０．３７２４ ／ ＳＰ．Ｊ．１１２３．２０１３．１０００８

∗通讯联系人．Ｅ⁃ｍａｉｌ：ｓｏｎｇｎｅｆｕ＠ １２６．ｃｏｍ．
基金项目：国家质检总局课题（２００９ＩＫ１７７） ．
收稿日期：２０１３⁃１０⁃１１
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摘要：在蔬菜种植中经常使用的有机磷农药马拉硫磷、甲基对硫磷、敌百虫及乙酰甲胺磷可能转化的主要代谢产物

分别为 Ｏ，Ｏ⁃二甲基二硫代磷酸酯、对硝基酚、敌敌畏及甲胺磷。 根据蔬菜色素等基质的含量不同采用不同的净化

方法，色素含量高的蔬菜采用活性炭和弗罗里硅土串联固相萃取小柱净化，其他蔬菜采用弗罗里硅土固相萃取小

柱净化。 色谱分离选择 ＡＣＱＵＩＴＹ ＵＰＬＣ ＢＥＨ ＨＩＬＩＣ 色谱柱，以乙腈和 ５ ｍｍｏｌ ／ Ｌ 乙酸铵水溶液为流动相进行梯度

洗脱，得到的分离效果较好；质谱采用电喷雾正或负离子电离、多反应监测模式检测。 液相色谱⁃质谱检测的基质效

应为 １５􀆰 ３％ ～４５􀆰 １％； ４ 种有机磷农药及其代谢物的方法回收率为 ７６􀆰 ９％ ～ １０２􀆰 ８％，相对标准偏差为 ５􀆰 ９２％ ～
１０􀆰 １９％；定量限范围为 ０􀆰 ００１～０􀆰 ０１ ｍｇ ／ Ｌ；在 ０􀆰 ０１～１􀆰 ００ ｍｇ ／ Ｌ 范围内线性相关系数为 ０􀆰 ９９８ ２～ ０􀆰 ９９９ ９。 方法具

有良好的回收率、相对标准偏差、定量限及线性关系，适合蔬菜中有机磷及代谢物的检测，应用该检测方法对农贸

市场购买的白菜、辣椒、西红柿及洋葱进行了检测。
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　 　 有机磷农药具有广谱、高效等众多优点，是当前

三大支柱农药之一，经过几十年的不断发展，在品种

的数量、产量规模等方面都位居各种农药首位［１］。
由于有机磷农药对细菌、害虫、杂草生长等具有有效

的控制作用和提高农业产量而被广泛使用，但有机

磷农药使用过多，产生的负面效应也日益突显，致使

农产品中农药残留严重超标，长期摄取含有机磷农

药及代谢产物的农作物会对人的健康造成较大影

响［２］。
　 　 随着检测技术的发展和各国在食品安全研究方

面的突破，除了对原药残留进行检测外，增加了对药

物残留代谢产物的研究，并对其毒性较强的代谢产

物进行检测。 有机磷农药降解产物往往具有较强毒

性，如敌百虫在一定条件下可迅速转化成毒性更强

的敌敌畏［３］，乙酰甲胺磷在环境中容易降解成甲胺

磷［４］，甲基对硫磷等含有苯硝基类有机磷农药最主

要的降解产物是对硝基酚［５］，马拉硫磷代谢产物为

中间体 Ｏ，Ｏ⁃二甲基二硫代磷酸酯等［６］。 我国在国

家标准 ＧＢ ２７６３⁃２０１２ 中对蔬菜中各种有机磷农药

的残留限量有明确的规定，４ 种有机磷农药及其代

谢产物的残留限量为 ０􀆰 ０２ ～ ８ ｍｇ ／ ｋｇ（对硝基酚及

Ｏ，Ｏ⁃二甲基二硫代磷酸酯没有规定），美国及欧盟

的残留限量标准与 ＧＢ ２７６３⁃２０１２ 所规定的限量基

本一致［７］。
　 　 有机磷农药的检测方法主要有气相色谱法［８］、
气相色谱⁃质谱联用法［９］、 气相 色 谱⁃串 联 质 谱

法［１０］、液相色谱⁃串联质谱法［１１］及毛细管电泳法［１２］

等，前处理方法主要为液液萃取［８，１１］、ＱｕＥＣｈＥＲＳ
技术［１０，１３］、固相萃取［９，１４］、固相微萃取［１５］等，但方法

都局限于农药母体的检测，很少关注农药代谢产物

的同时检测，而部分有机磷农药代谢产物在食品中

的残留富集，对人体带来的伤害甚至远高于有机磷

农药本身［４］。 有机磷农药代谢物的检测，若局限于

某一种化合物或者是几种可能代谢物的检测，不具

有针对性，不能作为有机磷农药的标记物［１６，１７］。 农

药及其代谢产物的检测，对食品安全具有更重要的

价值，可能是未来农药残留检测的热点和难点。 本

文以菠菜和洋葱为研究对象，用固相萃取⁃液相色

谱⁃质谱联用技术同时检测 ４ 种有机磷农药及其代

谢产物，对农药残留检测的技术储备及农药代谢产

物的研究具有重要意义。

１　 实验部分

１．１　 仪器与试剂

　 　 Ｗａｔｅｒｓ ＡＣＱＵＩＴＹ Ｕｌｔｒａ Ｐｅｒｆｏｒｍａｎｃｅ 液相色

谱系统，并配有溶剂管理器；Ｗａｔｅｒｓ ＸＥＶＯ ＴＱ 三重

四极杆质谱仪（Ｗａｔｅｒｓ 公司）；均质机（Ｔ ２５， ＩＫＡ
公司）；组织捣碎机（Ｐｈｉｌｉｐｓ 公司）；固相萃取装置

（Ｓｕｐｅｌｃｏ 公司）等。
　 　 有机磷农药及其代谢产物标准品：马拉硫磷

（ｍａｌａｔｈｉｏｎ，纯度 ９９􀆰 ５％， Ｆｌｕｋａ 公司）， Ｏ，Ｏ⁃二甲

基二硫代磷酸酯（ ｄｉｍｅｔｈｙｌ ｄｉｔｈｉｏｐｈｏｓｐｈａｔｅ，纯度

９７％，维赛诺化学技术有限公司），甲基对硫磷（ｐａｒ⁃
ａｔｈｉｏｎ⁃ｍｅｔｈｙｌ，纯度 ９９􀆰 ８％， Ｓｉｇｍａ 公司），对硝基

酚（４⁃ｎｉｔｒｏｐｈｅｎｏｌ，纯度 ９９􀆰 ５％，国药集团化学试剂

有限公司），敌百虫（ ｔｒｉｃｈｌｏｒｆｏｎ，纯度 ９９􀆰 ５％， Ｓｉｇ⁃
ｍａ 公司），敌敌畏 （ ｄｉｍｅｔｈｙｌ ｄｉｃｈｌｏｒｏｖｉｎｙ ｐｈｏｓ⁃
ｐｈａｔｅ， ＤＤＶＰ，纯度 ９９􀆰 ８％， Ｆｌｕｋａ 公司），乙酰甲胺

磷（ ａｃｅｐｈａｔｅ，纯度 ９９􀆰 ５％， Ｆｌｕｋａ 公司），甲胺磷

（ｍｅｔｈａｍｉｄｏｐｈｏｓ，纯度 ９９􀆰 ５％， Ｆｌｕｋａ 公司）。 标准

品用乙腈溶解，于 ４ ℃冰箱中保存，使用时用流动相

定容。 ５００ ｍｇ ６ ｍＬ 活性炭固相萃取柱及 ５００ ｍｇ ６
ｍＬ 弗罗里硅土固相萃取小柱均购自 Ｓｕｐｅｌｃｏ 公司，
其他试剂均为分析纯试剂。
１．２　 样品前处理方法

　 　 叶菜以菠菜为试验样本。 提取：样品用组织捣

碎机处理后，称取约 ５ ｇ（精确到 ０􀆰 ０１ ｇ）于 ５０ ｍＬ
离心管中，加入 ２ ｇ ＭｇＳＯ４、２０ ｍＬ 乙酸乙酯，均质

器均质 ２ ｍｉｎ（不低于 １０ ０００ ｒ ／ ｍｉｎ），然后于 ４ ０００
ｒ ／ ｍｉｎ 下离心 ５ ｍｉｎ，取上层清液。 净化：取 １０ ｍＬ
上层清液过 ５００ ｍｇ ６ ｍＬ 活性炭和 ５００ ｍｇ ６ ｍＬ 弗

罗里硅土串联小柱（小柱经 ５ ｍＬ 乙酸乙酯活化处

理），再用 １０ ｍＬ 乙酸乙酯洗脱小柱，合并流出液和

上样液，氮吹至近干，用 １􀆰 ０ ｍＬ 乙腈⁃５ ｍｍｏｌ ／ Ｌ 乙
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酸铵水溶液（１ ∶１， ｖ ／ ｖ）溶解残渣，待测定。
　 　 其他色素含量较低的蔬菜以洋葱为试验样本。
提取方法与叶菜相同，净化方法略有不同，１０ ｍＬ 上

层清液只经过弗罗里硅土小柱，其他操作完全相同。
１．３　 液相色谱条件

　 　 色谱柱：ＡＣＱＵＩＴＹ ＵＰＬＣ ＢＥＨ ＨＩＬＩＣ（５０ ｍｍ×
２􀆰 １ ｍｍ， １􀆰 ７ μｍ）；柱温：３０ ℃。 进样器用强溶剂

（３０％ 乙腈水溶液）和弱溶剂（７０％ 乙腈水溶液）清

洗。 流动相：溶剂 Ａ 为乙腈，溶剂 Ｂ 为 ５ ｍｍｏｌ ／ Ｌ 的

乙酸铵水溶液。 梯度洗脱程序：０～１􀆰 ０ ｍｉｎ， ５０％ Ｂ；
１􀆰 ０～１􀆰 ５ ｍｉｎ， ５０％ Ｂ～ ７０％ Ｂ； １􀆰 ５ ～ ２􀆰 ０ ｍｉｎ， ７０％
Ｂ； ２􀆰 ０ ～ ２􀆰 １ ｍｉｎ， ７０％ Ｂ ～ ５０％ Ｂ； ２􀆰 １ ～ ３􀆰 ０ ｍｉｎ，
５０％ Ｂ。 流速：０􀆰 ２５ ｍＬ ／ ｍｉｎ。
１．４　 质谱条件

　 　 毛细管电压：２􀆰 ５ ｋＶ；离子源温度：１５０ ℃；脱溶

剂气（Ｎ２）流速：６５０ Ｌ ／ ｈ；雾帘气（Ｎ２）流速：５０ Ｌ ／ ｈ；
脱溶剂气温度：４００ ℃；碰撞气：氩气。 数据处理为

ＭａｓｓＬｙｎｘ ｖ ４􀆰 １ 系统。 其他质谱参数见表 １。
表 １　 有机磷农药及其代谢产物的质谱参数

Ｔａｂｌｅ １　 Ｏｐｔｉｍｉｚｅｄ ｍａｓｓ ｓｐｅｃｔｒｕｍ ｃｏｎｄｉｔｉｏｎｓ ｏｆ ｔｈｅ ｏｒｇａｎｏｐｈｏｓｐｈｏｒｕｓ ｐｅｓｔｉｃｉｄｅｓ ａｎｄ ｔｈｅｉｒ ｍｅｔａｂｏｌｉｔｅｓ
Ｃｏｍｐｏｕｎｄ Ｐｒｅｃｕｒｓｏｒ ｉｏｎ （ｍ／ ｚ） Ｄａｕｇｈｔｅｒ ｉｏｎ （ｍ／ ｚ） Ｄｗｅｌｌ ｔｉｍｅ ／ ｓ Ｃｏｎｅ ｖｏｌｔａｇｅ ／ Ｖ Ｃｏｌｌｉｓｉｏｎ ｅｎｅｒｇｙ ／ Ｖ

Ｔｒｉｃｈｌｏｒｆｏｎ ２５７．０ ［Ｍ＋Ｈ］ ＋ １２７．０∗ ０．０２ ３０ １８
２２１．０ ０．０２ ３０ １０

ＤＤＶＰ ２２１．０ ［Ｍ＋Ｈ］ ＋ １０９．０ ０．０２ ３５ １５
１２７．０∗ ０．０２ ３５ １５

Ａｃｅｐｈａｔｅ １８４．０ ［Ｍ＋Ｈ］ ＋ １２５．０ ０．０２ １５ １７
１４３．０∗ ０．０２ １５ ７

Ｍｅｔｈａｍｉｄｏｐｈｏｓ １４２．０ ［Ｍ＋Ｈ］ ＋ ９４．０ ０．０２ ２５ １３
１２５．０∗ ０．０２ ２５ １４

Ｍａｌａｔｈｉｏｎ ３３１．０ ［Ｍ＋Ｈ］ ＋ １２７．０ ０．０２ ２０ １２
２８５．０∗ ０．０２ ２０ ８

Ｄｉｍｅｔｈｙｌ ｄｉｔｈｉｏｐｈｏｓｐｈａｔｅ １５７．０ ［Ｍ－Ｈ］ － １１１．９ ０．０２ ３０ ２０
１４１．９∗ ０．０２ ３０ １５

Ｐａｒａｔｈｉｏｎ⁃ｍｅｔｈｙｌ ２７４．０ ［Ｍ＋Ｈ］ ＋ ２５６．０ ０．０２ ４０ ２０
８８．０∗ ０．０２ ４０ ２５

４⁃Ｎｉｔｒｏｐｈｅｎｏｌ １３８．０ ［Ｍ－Ｈ］ － ９２．０ ０．０２ ３０ ２０
１０８．０∗ ０．０２ ３０ １５

　 ∗ Ｑｕａｎｔｉｔａｔｉｖｅ ｉｏｎ．

２　 结果与讨论

２．１　 前处理条件的选择

　 　 有机磷农药及其代谢产物在乙酸乙酯、乙腈、丙
酮及二氯甲烷等试剂中均有较好的溶解度，考虑到

二氯甲烷对环境的污染及乳化问题，丙酮更适合于

粮谷等物质中的有机磷及代谢物提取，蔬菜通常采

用乙腈和乙酸乙酯作提取试剂。 叶菜类蔬菜由于多

数色素含量较高，而乙腈对叶绿素、叶黄素及胡萝卜

素的提取效率高，提取液颜色较深，净化效果不好；
采用乙酸乙酯进行提取，色素含量较低，再用活性炭

小柱除去残留的色素，效果较为理想。 试验中选择

反相 Ｃ１８ 净化小柱，将提取液浓缩后用含 ５％ 甲醇

的乙酸铵溶液溶解过柱，由于 Ｏ，Ｏ⁃二甲基二硫代磷

酸酯及对硝基酚极性较强，柱保留效果不好，损失较

大；采用正相净化方式，用乙酸乙酯溶解，过氧化铝

小柱，对硝基酚的吸附作用较大，造成回收率不高；
使用乙酸乙酯溶解，过弗罗里硅土小柱，净化效果最

佳，因而采用弗罗里硅土的正相取净化方式。
２．２　 检测条件的选择

　 　 传统有机磷农药的检测一般采用气相色谱或气

相色谱⁃质谱联用的方法［８，９］，但在检测 Ｏ，Ｏ⁃二甲基

二硫代磷酸酯及敌百虫的过程中都遇到了一些问

题［１６］。 Ｏ，Ｏ⁃二甲基二硫代磷酸酯和敌百虫都是一

种遇热易分解的物质，实验发现，Ｏ，Ｏ⁃二甲基二硫

代磷酸酯遇热甲基化或分解成其他小分子化合物

（见图 １），但转化效率不高，速率较慢，因而色谱峰

对称性不好，峰形不尖锐，定量误差较大。 Ｏ，Ｏ⁃二
甲基二硫代磷酸酯的检测多采用五氟溴苄苯（ＰＦＢ⁃
Ｂｒ）衍生，将羟基屏蔽以减小 Ｏ，Ｏ⁃二甲基二硫代磷

酸酯的活性，再进行气化检测的方式，但是衍生效率

不高，且步骤较为繁琐，也不利于多组分的同时检

测［１６］。 敌百虫由于在高温条件下 Ｃ⁃Ｐ 键易发生断

裂，分子重排后生成三氯乙醛和亚磷酸二甲酯，一般

采用对亚磷酸二甲酯的检测来确定敌百虫的含量，
但是敌百虫的定量分解与温度条件关系密切，只有

在气相色谱进样口超过 ２６０ ℃时，定量分解才较为

充分［１８］。 所以 Ｏ，Ｏ⁃二甲基二硫代磷酸酯和敌百虫

的检测条件有一定的矛盾性，采用气相色谱或气相

色谱⁃质谱联用直接或衍生的检测方法，都不利于多

组分的同时检测。
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图 １　 Ｏ，Ｏ⁃二甲基二硫代磷酸酯的（ａ）气相色谱图和（ｂ）质谱图
Ｆｉｇ． １　 （ａ） Ｇａｓ ｃｈｒｏｍａｔｏｇｒａｍ ａｎｄ （ｂ） ｍａｓｓ ｓｐｅｃｔｒｕｍ ｏｆ ｄｉｍｅｔｈｙｌ ｄｉｔｈｉｏｐｈｏｓｐｈａｔｅ

　 　 采用液相色谱⁃质谱联用的方式进行检测，多数

化合物效果较好，灵敏度高，且不需要衍生，但是

Ｏ，Ｏ⁃二甲基二硫代磷酸酯和对硝基酚极性较强，保
留弱，使用 Ｃ１８ 色谱柱不能满足分离要求。 试验对

色谱条件进行了优化和选择，使用 ＡＣＱＵＩＴＹ ＵＰＬＣ
ＢＥＨ ＨＩＬＩＣ 色谱柱进行分离，效果较好（见图 ２）。
　 　 以菠菜作为基质，对 ４ 种有机磷农药及其代谢

物采用活性炭和弗罗里硅土串联固相萃取小柱净化

后的绝对基质效应进行了考察，其基质效应都不高

于 ４５􀆰 １％ （见表 ２），说明净化效果及质谱条件较为

合理，有利于定量分析的准确性。
２．３　 回收率和精密度

　 　 在蔬菜（菠菜）中添加有机磷农药及其代谢产

物标准品进行回收率测定，每个水平测定 ６ 次，其加

标回收率为 ７６􀆰 ９％ ～ １０２􀆰 ８％， ＲＳＤ 为 ５􀆰 ９２％ ～
１０􀆰 １９％ （见表 ２），结果表明方法符合检测要求。

表 ２　 菠菜中有机磷农药及其代谢产物的加标回收率、精密度（ｎ＝６）及基质效应
Ｔａｂｌｅ ２　 Ｒｅｃｏｖｅｒｉｅｓ， ｒｅｌａｔｉｖｅ ｓｔａｎｄａｒｄ ｄｅｖｉａｔｉｏｎｓ （ＲＳＤｓ） （ｎ＝６） ａｎｄ ｍａｔｒｉｘ ｅｆｆｅｃｔｓ ｏｆ ｔｈｅ ｏｒｇａｎｏｐｈｏｓｐｈｏｒｕｓ

ｐｅｓｔｉｃｉｄｅｓ ａｎｄ ｍｅｔａｂｏｌｉｔｅｓ ｓｐｉｋｅｄ ｉｎ ｓｐｉｎａｃｈ
Ｃｏｍｐｏｕｎｄ Ｓｐｉｋｅｄ ／ （ｍｇ ／ ｋｇ） Ｆｏｕｎｄ ／ （ｍｇ ／ ｋｇ） Ａｖｅｒａｇｅ ｒｅｃｏｖｅｒｙ ／ ％ ＲＳＤ ／ ％ Ｍａｔｒｉｘ ｅｆｆｅｃｔ ／ ％

Ｔｒｉｃｈｌｏｒｆｏｎ ０．１０ ０．０８４３ ８４．３ ７．３３ ３４．６
ＤＤＶＰ ０．１０ ０．０８８７ ８８．７ ７．２５ ４５．１
Ａｃｅｐｈａｔｅ ０．１０ ０．０９５２ ９５．２ ６．３９ １８．７
Ｍｅｔｈａｍｉｄｏｐｈｏｓ ０．１０ ０．１０２８ １０２．８ ５．９２ １５．３
Ｍａｌａｔｈｉｏｎ ０．１０ ０．０８３６ ８３．６ ７．９３ ２９．４
Ｄｉｍｅｔｈｙｌ ｄｉｔｈｉｏｐｈｏｓｐｈａｔｅ ０．１０ ０．０７６９ ７６．９ ８．８６ １９．８
Ｐａｒａｔｈｉｏｎ⁃ｍｅｔｈｙｌ ０．１０ ０．０８２１ ８２．１ １０．１９ ３２．３
４⁃Ｎｉｔｒｏｐｈｅｎｏｌ ０．１０ ０．０９１４ ９１．４ ７．８６ ３３．６

表 ３　 菠菜中有机磷农药及其代谢产物的定量限及
标准曲线的线性相关系数

Ｔａｂｌｅ ３　 Ｌｉｍｉｔｓ ｏｆ ｑｕａｎｔｉｆｉｃａｔｉｏｎ （ＬＯＱｓ， Ｓ ／Ｎ＞１０） ｉｎ
ｓｐｉｎａｃｈ ａｎｄ ｃｏｒｒｅｌａｔｉｏｎ ｃｏｅｆｆｉｃｉｅｎｔｓ （ ｒ２ ） ｏｆ
ｓｔａｎｄａｒｄ ｃｕｒｖｅｓ ｆｏｒ ｔｈｅ ｏｒｇａｎｏｐｈｏｓｐｈｏｒｕｓ
ｐｅｓｔｉｃｉｄｅｓ ａｎｄ ｍｅｔａｂｏｌｉｔｅｓ

Ｃｏｍｐｏｕｎｄ ＬＯＱ ／ （ｍｇ ／ ｋｇ） ｒ２

Ｔｒｉｃｈｌｏｒｆｏｎ ０．００５ ０．９９８５
ＤＤＶＰ ０．００５ ０．９９９１
Ａｃｅｐｈａｔｅ ０．００１ ０．９９９３
Ｍｅｔｈａｍｉｄｏｐｈｏｓ ０．００１ ０．９９８３
Ｍａｌａｔｈｉｏｎ ０．００１ ０．９９８０
Ｄｉｍｅｔｈｙｌ ｄｉｔｈｉｏｐｈｏｓｐｈａｔｅ ０．０１ ０．９９８２
Ｐａｒａｔｈｉｏｎ⁃ｍｅｔｈｙｌ ０．０１ ０．９９９２
４⁃Ｎｉｔｒｏｐｈｅｎｏｌ ０．００１ ０．９９９９

２．４　 定量限及线性关系

　 　 将 ８ 种标准品配制成系列浓度的标准溶液，定
量限采用在样品处理后的基质中添加标准品的方式

获得，以至少大于 １０ 倍信噪比时的测得浓度计；以
峰面积为纵坐标、标准品的质量浓度为横坐标绘制

标准曲线，计算相关系数，结果表明，在 ０􀆰 ０１ ～ １􀆰 ００
ｍｇ ／ ｋｇ 范围内均线性关系良好，相关系数（见表 ３）
均满足检测要求。
２．５　 应用

　 　 试验采用购自哈尔滨市农贸市场的白菜、辣椒

及西红柿，每个品种均有两个样本，用建立的固相萃

取⁃液相色谱⁃串联质谱检测方法进行检测，发现一

个西红柿样本中检测到 ２􀆰 ３ μｇ ／ ｋｇ 的马拉硫磷；一
个辣椒样本中检测到 １􀆰 ２ μｇ ／ ｋｇ 的对硝基酚，但由

于对硝基酚也可能为环境污染物，不能说明对硝基

酚一定来自甲基对硫磷的降解。 其他样本均未检出

目标农药及其代谢物。
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图 ２　 有机磷农药及其代谢产物混合标准溶液（０􀆰 ０５ ｍｇ ／ Ｌ）的 ＬＣ⁃ＭＳ ／ ＭＳ 谱图
Ｆｉｇ． ２　 ＬＣ⁃ＭＳ ／ ＭＳ ｃｈｒｏｍａｔｏｇｒａｍｓ ｏｆ ａ ｍｉｘｅｄ ｓｔａｎｄａｒｄ ｓｏｌｕｔｉｏｎ ｏｆ ｔｈｅ ｏｒｇａｎｏｐｈｏｓｐｈｏｒｕｓ

ｐｅｓｔｉｃｉｄｅｓ ａｎｄ ｍｅｔａｂｏｌｉｔｅｓ （０􀆰 ０５ ｍｇ ／ Ｌ）

·３４１·
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３　 结论

　 　 色素含量高的蔬菜前处理采用活性炭和弗罗里

硅土串联固相萃取净化方式，色素含量低的蔬菜用

弗罗里硅土固相萃取净化方式，结果表明色素及其

他杂质处理效果良好，经前处理的样品均为无色或

浅黄色；液相色谱柱选择 ＡＣＱＵＩＴＹ ＵＰＬＣ ＢＥＨ
ＨＩＬＩＣ 色谱柱，增强极性化合物保留的同时，也起到

了良好的净化分离作用，绝对基质效应较低。 该方

法具有良好的回收率、精密度、线性范围和定量限，
符合农产品中农药残留检测方法的要求，适合科研

或日常工作中检测有机磷农药及其代谢物。
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