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拟除虫菊酯类农药具有高效、广谱、低毒、低残留的优点，
被广泛应用于茶叶种植中病虫害的防治，由于其使用量的逐年

增加，这就使得在茶叶中拟除虫菊酯类农药残留情况越来越受

到关注 [1]。本文研究的拟除虫菊酯类农药项目有联苯菊酯
（Isoprocarb）、甲氰菊酯（Fenobucarb）、氟氯氰菊酯（Propoxur）、氯
氰菊酯（Pirimicarb）等 4种。
常规检测拟除虫菊酯类农药残留的方法多用气相色谱－

ECD检测器法[2，3]，但由于茶叶中基质成份复杂，本底干扰较大，

单纯用保留时间定性容易产生误判，如果前处理步骤过多又会

对回收率有较大影响。本文研究利用气相色谱质谱联用技术，
一次性同时检测这 4种菊酯类农药，并结合保留时间和特征选
择离子判断结果，能有效排除干扰，结果准确可靠，灵敏高，可

以作为于茶叶中等多种拟除虫菊酯类农药的确证检测方法。
1 材料与方法
1.1 材料 气相色谱－质谱联用仪（Agilent 7890- 5975C型）；
电子天平（AE—200，瑞士梅特勒）；小型振荡器（IKA KS130型，
带定时和调频功能）；样品浓缩仪（Caliper Turbo VapII型，带终
点感应功能）；碘量瓶（100ml）；正己烷（色谱纯）；氯化钠（分析
纯）；混合标准溶液（Dr.Ehrenstorfer）。
1.2 方法
1.2.1 仪器条件 毛细管柱：DB－5ms，长度 15m，内径 2.1mm，
膜厚 5μm。柱温：起始温度 95℃，保持 5min，再以 20℃/min的
速率升温至 290℃，保持 10min。柱内流速：He 1.0mL/min。分流
比：10：1。
使用 EI源，检测方式为 SIM方式，利用保留时间和选择离

子信号比值判断定性结果，并用峰面积定量，具体的 SIM参数

见表 1。

表 1 检测拟除虫菊酯农药的 SIM参数表

1.2.2 标准溶液 向 Dr.Ehrenstorfer公司处订制了拟除虫菊酯
农药混合标准溶液，编号为 Pestcide- Mix1349，溶液包括有联苯
菊酯、甲氰菊酯、氟氯氰菊酯、氯氰菊酯等四种菊酯农药，浓度
均为 100.0mg/L，使用前稀释为标准使用溶液。
1.2.3 样品前处理 准确称取粉碎均匀后的茶叶样品 10.0g于
碘量瓶中，加入 5.0g氯化钠，再加入 25.0ml正己烷提取，在振
荡器上以每分钟 150次的速率振荡提取 10min，静置分层后吸
出有机相，重复提取两次，合并有机相，取 10.0ml在样品浓缩仪
上浓缩至近干，用正己烷定容至 1.0ml后进样分析。
2 结果与讨论
2 .1 标准色谱图 在上述色谱条件下，这 4种拟除虫菊酯农
药能得到良好的分离，出峰次序为联苯菊酯、甲氰菊酯、氟氯氰
菊酯、氯氰菊酯（三个异构体峰），详见图 1。
2.2 标准曲线实验 实验采用外标法，配制成一系列不同浓度
的混合标准溶液（0、1.0、2.0、5.0、10.0、25.0、100.0mg/L），在上述
色谱条件下进样检测，得到这几种农药的浓度与峰面积的线性

关系，并计算出得回归方程式，详见表 2。
2.3 精密度实验 按上述的色谱检测条件，配制浓度分别为
0.50、5.0、20.0mg/L的混合标准溶液，各重复进样测定 6次，检

气质联用仪法检测茶叶中联苯菊酯等四种拟除虫菊酯类农药
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摘要：目的 应用气相色谱质谱联用技术检测茶叶中多种拟除虫菊酯类农药。 方法 用振荡器和样品浓缩仪优化
样品前提取方法，以气质联用仪分析菊酯类农药。 结果 该方法相对标准偏差在 2.77%～5.35%之间，回收率在 80.4%～
93.6%之间，线性相关系数大于 0.9989。 结论 本方法准确可靠，可应用于茶叶中等多种拟除虫菊酯类农药的测定。
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Abstract：Aim To determine pyrethroid pestcide in tea leaf by gas chromatography mass spectrometry. Methods Gas
chromatography mass spectrometry was used for determination of pyrethroid pestcide in tea leaf . Results The relative standard
deviations were 2.77%～5.35% and the recoveries were 80.4%～93.6% .The correlation coefficients for the linear equation was
0.9989 ~0.9996. Conclusion The results mentioned above indicated that the method was accurate in determination of
pyrethroid pestcide in tea leaf.
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测结果表明，这几种拟除虫菊酯农药的相对标准偏差在 2.77%
和 5.35%之间。见表 3。

图 1 四种拟除虫菊酯农药的标准色谱图

表 2 拟除虫菊酯农药的线性回归方程

表 3 拟除虫菊酯农药的精密度实验结果

2.4 准确度与检出限实验 在检测过的完全无拟除虫菊酯农

药的茶叶样品中，添加不同浓度的拟除虫菊酯农药标准，再进

行样品前处理，测得样品的回收率达 80.4%～93.6%之间。
按 3倍信噪比（S/N）计算最小检出限量，其中，联苯菊酯、

甲氰菊酯、氟氯氰菊酯的检出限为 0.01mg/kg，氯氰菊酯的检出
限为 0.04mg/kg。
2.5 前处理方法的优化 在进行样品提取时，如果采用传统的
手工振摇方式，将难以在幅度和强度两方面保证均匀，因此本

方法在样品前处理中使用了小型振荡机进行提取工作，经多次

实验比较，最后确定振荡频率设定为每分钟 150次，振荡提取
10min比较理想。
在对有机相进行浓缩时，若采用传统的方法如蒸发皿挥发

或氮吹法，容易把样品溶液完全吹干而造成回收率的损失，通

过使用带有终点判断功能的 Turbo VapII样品浓缩仪，使样品
液刚好能浓缩至近干时自动停止浓缩进程，从而保证了结果的

可靠性。
由于样品处理无法完全排除如叶绿素等杂质的干扰，为保

证结果的重复性，建议在完成 40针样品后需要及时更换衬管。
2.6 干扰试验和实际样品检测 由于选用 SIM模式并结合保
留时间进行检测定性，使得抗干扰能力大大增强，经检测发现

所用试剂对结果均无干扰。另在深圳超市中购买普洱茶、铁观
音、绿茶、乌龙茶等 35份样品进行检测，其中有 4份样品检出
含有联苯菊酯，检出品种为铁观音和乌龙茶，检出率为 11.4%，
含量在 0.22~0.46mg/kg之间，其它几种项目均未检出。
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胶体金法应用于外环境标本中霍乱弧菌的检测
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摘要：目的 应用胶体金免疫快速检测法，快速检测外环境标本中的霍乱弧菌。 方法 利用胶体金快速检测法和
分离培养法对外环境标本中的霍乱弧菌同时进行检测。 结果 海水，生活污水，海产品、水产品共检测 738份，两种方
法阳性数均为 2份，符合率为 100%。 结论 在外环境标本霍乱弧菌的日常监测中，胶体金法可用于快速筛查，提供
快速筛查报告，并辅以培养法完成霍乱弧菌的确诊，是可行的。
关键词：胶体金；外环境标本；霍乱弧菌
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