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摘  要：利用气相色谱–三重四级杆质谱（GC-MS/MS）技术，实现了对地表水中 32 种农药残留量的

定性定量分析。实验通过对前处理优化，建立一次性提取出 32 种农残的方法；对目标化合物的质谱

参数优化，筛选出多种定性离子进行确证，确保结果的准确性；引入环氧七氯 B 内标法消除了仪器离

子化效率的不稳定影响；用配制基质标曲避免了基质效应对农残检测造成干扰。实验结果表明，待测

农残在线性范围（10~600 μg/L）内呈现良好的线性关系，线性系数≥0.995，检出限为 0.04~0.08 μg/L，

定量限为 0.2 μg/L，加标回收率为 73.9%~108.8%。该方法具有前处理简单、仪器灵敏度高、选择性好

的优点，适用于地表水中多种农药残留的日常定量分析。 
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Abstract: The qualitative and quantitative determination of 32 pesticide residues in surface water was 

established by gas chromatography-triple quadrupole mass spectrometry (GC-MS/MS). In the experiment, 

32 kinds of pesticide residues were extracted at one time by optimizing the pre-treatment; and multiple 

qualitative ions were selected to ensure the accuracy of the results by optimizing the mass spectrometry 

parameters of the target compound; the unstable effect of ionization efficiency was eliminated by introducing 

internal standard of heptachlor B; the interference of matrix effect on pesticide residue detection was 

avoided by preparing standard curve of matrix. The results showed that the linear range (10~600 μg/l) of the 

tested residues had good linear relationship: the linear coefficient was ≥0.995, the detection limit was 

0.04~0.08 μg/L, the quantitative limit was 0.2 μg/L, and the recoveries were 73.9%~108.8%. The method 
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had the advantages of simple pretreatment, high instrument sensitivity and good selectivity, suitable for daily 

quantitative analysis of pesticide residues in surface water. 

Key words: pesticide residues; surface water; gas chromatography-triple quadrupole mass spectrometry; 

internal standard; matrix effect 

农药残留是指农药使用后一定时期内没有被

分解而残留于生物体、收获物、土壤、水体、大

气中的微量农药原体、有毒代谢物、降解物和杂

质的总称[1]。作为农业大国，合理的使用农药，

有助于我国的农业生产，保障我们的餐桌安全。

但在实际生产中，乱用、滥用农药造成的农药残

留问题却对我们的身体健康造成了巨大威胁。人

们食用了含有农药残留的食物，严重者具有致畸

性、致癌性、致突变性[2]。据调查，由于农药残

留导致的癌症占比高达 60%，人体内的农残有

10%通过空气、饮用水进入[3]。 

现在常用的农药包括有机磷农药、有机氯农

药和拟除虫菊酯农药等。其中水溶性大、吸附性

能弱的农药会随水渗入地下，从而对水体和地下

水体造成污染[4]。水污染又会影响到水生生物的

养殖，造成鱼虾等产品的品质下降。为了保护人们

的身体健康，强制性国家标准 GB 3838—2002《地

表水环境质量标准》对集中式生活饮用水地表水源

地部分农残项目的标准限值做出了明确的规定。 

通过标准查新发现，国内目前指定水中农残

的测定方法主要为 GB/T 5750.9—2006《生活饮

用水标准检验方法农药指标》，标准中分为填充柱

气相色谱法和毛细管柱气相色谱法[5]。但单纯的

气相色谱法准确性、稳定性和灵敏度都不够高，

而且测定不同农残项目不但需要不同的前处理，

还需要更换不同的气相色谱柱，耗费大量的时间

成本和人力成本。 

近些年，气相色谱–三重四级杆质谱（GC-MS/ 

MS）技术因为能够实现农残简单快速、灵敏、准

确的筛查，具有良好的重现性，能完成定性定量

同步分析[6]。方法拟通过对前处理、标准溶液的

配制、质谱参数等方面进行优化的方式，建立一

种方便、快捷、高效的测定容易通过除草剂、杀

虫剂被代入地表水中常见 32 种农残 GC-MS/MS

的检测方法。 

1  材料与方法 

1.1  材料与试剂 

农残标准品：联苯菊酯、毒死蜱、氟氯氰菊

酯、高效氯氟氰菊酯、嘧菌环胺、溴氰菊酯、二

嗪磷、敌敌畏、苯醚甲环唑、乐果、烯唑醇、灭

线磷、杀螟硫磷、甲氰菊酯、氰戊菊酯、氟氰菊

酯、氟胺氰菊酯、地虫硫磷、水胺硫磷、甲基异

柳磷、马拉硫磷、杀扑磷、对硫磷、甲基对硫磷、

腐霉利、丙溴磷、五氯硝基苯、治螟磷、戊唑醇、

三唑酮、三唑醇、三唑磷等 32 种农残混标（质量

浓度为 50 μg/mL）：曼哈格；环氧七氯 B（质量

浓度为 100.3 μg/mL）：安谱。 

实验试剂：乙酸乙酯：色谱纯，上海安谱实

验科技股份有限公司；二氯甲烷：色谱纯，默克

股份两合公司；石油醚、无水硫酸钠：分析纯，

广州化学试剂厂。 

1.2  仪器与设备 

气相色谱串联质谱仪：赛默飞世尔 TSQ-8000 

EV；万分之一天平：赛多利斯 QUINTIX124-1CN；

台式冷冻离心机：赛默飞；自动浓缩仪：拜齐泰。 

1.3  实验方法 

1.3.1  标准溶液的配置 

内标溶液：配制 7 mg/L 环氧七氯 B 内标溶液。 

农药混标：配制农残混合标准的储备液，于

–20 ℃保存。使用地表水的基质空白液将储备液

逐级稀释为 10、50、100、200 、400 和 600 μg/L

标准工作溶液。 

基质匹配标准工作液[7]：移取上述各浓度标

准工作溶液 980 μL，加入 20 μL 内标溶液，涡旋

混匀。 

1.3.2  仪器条件 

1.3.2.1  色谱条件  色谱柱：TG-WAXMS 气相色

谱柱（30 m×0.25 mm×0.25 μm）；升温程序：40 ℃

保持 1.5 min，以 25 ℃/min 升至 90 ℃，保持 
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1.5 min；以 25 ℃/min 升至 180 ℃；以 5 ℃/min

升至 280 ℃；以 10 ℃/min 升至 300 ℃保持 5 min；

载气（He）流速 1.2 mL/min，纯度≥99.999%；

进样量 1 µL；进样方式：不分流进样。 

1.3.2.2  质谱条件  电子轰击（EI）离子源；电

子能量 70 eV；传输线温度 300 ℃；离子源温

度 300 ℃。 

1.3.3  样品处理 

准确量取 250.0 mL 试样于 500 mL 分液漏斗

中，分别加入 30 mL 二氯甲烷，剧烈振荡 15 min，

静止 10 min 分层后收集上层萃取液；再用 30 mL

二氯甲烷重复提取一次，将两次萃取液合并，

离心吸去水分后，经无水硫酸钠干燥后分批全

部转移至玻璃管，40 ℃水浴氮气吹至近干，用

980 μL 乙酸乙酯定容，加入 20 μL 环氧七氯 B

内标溶液[8]，过 0.22 μm 有机相滤膜后，供 GC- 

MS/MS 测定。 

1.4  数据分析 

数据差异显著性通过 TraceFinder 软件和

Xcalibur 软件对检测结果进行分析。 

2  结果与分析 

2.1  最佳目标离子对的选择 

选择合适的程序升温条件，采用 Fullscan 方

式测定待测农残的总离子流谱图，确定其各自保

留时间和母离子。选择 SRM 模式，为获得最佳

质谱条件，在 0~70 eV 调节碰撞能量，选取丰度

较高的离子碎片作为母离子。将母离子进一步裂

解；选取裂解离子为子离子，优化碰撞能量[9]。

由于本方法具有高选择性，可对目标化合物的母

离子、产物离子、碰撞能量等质谱参数进行优化，

可以筛选出多种定性离子进行确证，确保结果的

准确性。32 种待测农残经优化后质谱分析条件见

表 1，SRM 模式下气相色谱串联质谱图见图 1。 

2.2  前处理过程的优化 

本方法通过对前处理过程中的提取试剂选择

及提取次数进行优化。提取试剂选择：实验中将

常见的水中农残提取液二氯甲烷与石油醚分别作

为提取液进行实验，结果发现，二氯甲烷能有效 

的将 32 种农残全部提取，而在同等情况下，使用

石油醚作为提取液仅能提取二氯甲烷作为提取液

时敌敌畏项目的 30 %左右，而乐果项目在石油醚

作为提取液时完全未能有效提取，相应的乐果项

目定量离子及定性离子谱图见图 2 和图 3，因此

本实验最终选择二氯甲烷作为提取液。提取次数：

实验发现，当提取一次时，农残回收率很难稳定

达到 60%以上，提取两次或者三次时，农残回收

率均能稳定达到 60%，且两种提取次数的回收率

相近，因此，本实验前处理采用两次提取。 

2.3  内标的引入 

在多次进平行样品的过程中，发现由于离子

化效率的不稳定导致 GC-MS/MS 的重复性差，为

了消除的离子化效率的不稳定影响，尝试在乙酸

乙酯定容后加入环氧七氯 B，对环氧七氯 B 的响

应值进行折算后定量，两种方法对平行样品的响

应值如下图 4。通过对比可以发现，引入内标，

能有效减小离子化效率的不稳定影响，避免偶然

误差的发生，提高实验结果的重复性。 

2.4  基质效应 

在质谱中基质效应明显，基质效应对不同农

残有不同的影响，部分农残项目在不同基质效应

影响下，响应值能偏差数倍，极易导致测定结果

的偏差。本实验对基质效应对目标农残检测的影

响进行了探讨。通过 1.5 步骤，提取到地表水的

基质，并配制相应的基质标液，与相同浓度下使

用乙酸乙酯配制的溶剂标液做对比（结果见图 5

和图 6），发现此实验基质标液对乐果、甲基对硫

磷、杀螟硫磷、水胺硫磷、苯醚甲环唑、三唑磷有

明显的增强效应，对敌敌畏、五氯硝基苯、二嗪磷、

对硫磷有明显的抑制效应。为保证实验结果的准确

性，配制基质曲线，进行最后的结果定量。 

2.5  线性范围 

本实验采用基质匹配内标标液在相同检测条

件下进行定量。在 10~600 μg/L 范围内，水中 32

种农残的线性回归方程、相关系数及最低检出限

如表 2 所示。结果表明该检测方法的线性良好，

R2≥0.995，满足 GB/T 27404—2008《实验室质量

控制规范 食品理化检测》要求[10]。 
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表 1  32 种农残和内标化合物的质谱条件 

Table 1  Mass spectrum conditions of 32 pesticide residues and internal standard compounds 

序号 保留时间/min 农残项目 离子对/(m/z) 碰撞电压/eV 序号 保留时间/min 农残项目 离子对/(m/z) 碰撞电压/eV

内标 15.49 环氧七氯 354.8>264.9* 
352.8>262.9 

10 
10 17 27.85、 

27.97 
氟胺氰菊酯 

250.0>55.1* 
180.8>152.1 
250.0>199.9 

16 
22 
18 

1 21.11 联苯菊酯

181.0>165.2* 
181.0>165.9 
181.0>179.0 
165.1>163.6 

25 
10 
12 
24 

18 12.26 地虫硫磷 
246.0>109.0* 
137.0>109.0 
246.0>137.0 

14 
6 
6 

2 14.49 毒死蜱 

199.0>171.1* 
313.9>257.9 
196.7>107.0 
196.7>168.9 

15 
12 
36 
12 

19 14.90 水胺硫磷 
136.0>108.0* 
136.0>69.0 
121.1>65.0 

12 
30 
14 

3 

25.37、 
25.53、 
25.70、 

25.75 

氟氯氰菊酯

163.0>127.1* 
163.0>91.1 
198.9>170.0 
226.0>206.1 

6 
12 
25 
10 

20 15.24 甲基异柳磷 

241.1>121.1* 
199.0>65.0 
241.1>199.0 
199.0>121.0 

20 
34 
10 
10 

4 22.50、22.92 
高效氯氟氰

菊酯 

207.9>180.9* 
197.1>141.1 
197.0>161.0 

8 
10 

5 
21 14.31 马拉硫磷 

127.0>99.0* 
92.8>63.0 

125.0>79.0 

5 
8 
8 

5 15.32 嘧菌环胺

225.1>209.7* 
224.1>208.0 
224.1>196.9 
225.0>224.0 

16 
18 
20 
10 

22 16.36 杀扑磷 
145.0>85.0* 
302.6>284.9 
145.0>58.0 

6 
14 
14 

6 29.02 溴氰菊酯
252.8>92.9* 
181.0>152.1 
252.8>172.0 

16 
22 

8 
23 14.62 对硫磷 

124.9>97.0* 
109.0>81.0 
139.0>109.0 
291.0>109.0 

6 
10 

5 
12 

7 12.25 二嗪磷 
179.1>121.5* 
137.1>54.1 
137.1>84.1 

26 
20 
12 

24 13.51 甲基对硫磷 

263.0>109.0* 
124.9>47.0 
124.9>79.0 
233.0>109.0 

12 
12 

6 
10 

8 8.16 敌敌畏 
109.0>79.0* 
186.9>93.0 
185.0＞93.0 

6 
12 
12 

25 15.90 腐霉利 
283.0>96.0* 
283.0>255.0 
285.0>96.0 

10 
10 
10 

9 28.55、 
28.65 

苯醚甲环唑
323.0>265.0* 
265.0>139.0 
265.0>202.1 

14 
36 
16 

26 17.02 丙溴磷 

339.0>268.9* 
296.7>268.9 
208.0>63.0 
336.9>266.9 
336.9>308.9 

15 
10 
10 
12 

8 

10 11.86 乐果 

143.0>111.0* 
87.0>42.1 
87.0>46.0 

125.0>79.0 
93.0＞63.0 

10 
10 
15 

8 
8 

27 12.17 五氯硝基苯 

213.8>178.9* 
213.8>141.9 
237.0>143.0 
294.8>236.9 

14 
28 
30 
14 

11 18.34 烯唑醇 

270.0>232.0* 
232.0>149.0 
268.0>232.0 
268.0>136.0 

10 
14 
10 
34 

28 11.18 治螟磷 

322.0>202.0* 
202.0>145.9 
237.8>145.9 
265.9>145.9 

10 
10 
10 
15 

12 10.77 灭线磷 
200.0>158.0* 
157.9>96.9 
157.9>113.9 

6 
16 

6 
29 20.00 戊唑醇 

250.0>125.0* 
125.0>89.0 
250.0>153.0 
125.0>99.0 

20 
16 
10 
16 

13 14.15 杀螟硫磷
277.0>109.0* 
125.0>79.0 
227.0>260.0 

16 
8 
6 

30 14.64 三唑酮 
208.0>111.0* 
208.0>180.8 
208.0>126.7 

20 
8 

12 

14 21.39 甲氰菊酯

264.9>210.0* 
97.1>55.1 

207.9>181.0 
181.0>126.8 
181.0>151.9 

10 
6 
6 

28 
22 

31 15.79 三唑醇 
168.2>70.0* 
128.0>65.0 
112.0>57.6 

10 
18 

8 

15 27.61、 
27.96 

氰戊菊酯

167.0>125.0* 
125.0>89.0 
167.0>89.0 
225.0>119.0 

10 
18 
32 
15 

32 19.16 三唑磷 

172.0>77.0* 
161.0>134.1 
161.0>106.1 
162.1>119.1 

25 
8 

12 
12 

16 26.30、 
26.68 

氟氰戊菊酯
157.0>107.1* 
199.1>157.1 
199.1>107.1 

12 
8 

22 

 

备注：*表示定量离子对。 

Note: * Represents a quantitative ion pair. 
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图 1  400 ng/mL 标准溶液谱图 

Fig.1  Spectrum of 400 ng/mL standard solution  

 

 
 

图 2  二氯甲烷作为提取液时标液中乐果项目 SRM 谱图 

Fig.2  SRM spectrum of dimethoate in the time standard solution with dichloromethane as the extraction solution 

 

2.6  加标回收率、定量限及检出限  

取空白地表水，分别添加不同浓度的混合标

准溶液，获得 0.2、0.4、0.8、2 μg/L 添加水平样

品[11]，每个加标水平进行 6 平行实验，计算各添 

加水平下的回收率及相对标准偏差，见表 3。在

0.2 μg/L 添加水平下，各农残回收率 73.9%~ 

105.0%，相对标准偏差 4.5%~17.9%；在 0.4 μg/L

添加水平下，各农残回收率 87.5%~107.5%，相对 
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标准偏差 1.9%~12.0%；在 0.8 μg/L 添加水平下，

各农残回收率 80.0%~108.8%，相对标准偏差

3.6%~11.8%；在 2.0 μg/L 添加水平下，各农残回

收率 76.0%~106.5%，相对标准偏差 1.3%~13.7%。

各项农残在 0.2~2.0 μg/L 添加水平下，均符合

GB/T 27404—2008《实验室质量控制规范 食品

理化检测》要求，因此该方法各农药定量限为

0.2 μg/L。 
 

 
 

图 3  石油醚作为提取液时标液中乐果项目 SRM 谱图 

Fig.3  SRM spectrum of dimethoate project in petroleum ether as extraction solution 

 

 
 

图 4  200 ng/mL 标液中联苯菊酯项目内标折算前后的响应值 

Fig.4  Response value of bifenthrin in 200 ng/mL standard solution before and after internal standard conversion 
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图 5  乙酸乙酯配制的溶剂标准溶液谱图 

Fig.5  Spectrum of solvent standard solution prepared with ethyl acetate 
 

 
 

图 6  地表水基质溶液配制的标准溶液谱图 

Fig.6  Spectrum of standard solution prepared by surface water matrix solution 
 

表 2  水中 32 种农残标准曲线 

Table 2  Standard curves of 32 kinds of agricultural residues in water 

序号 农残项目 溶剂标准曲线 R2 最低检出限/(μg/L) 

1 联苯菊酯 Y=0.749 7X–0.756 4 0.997 3 0.04 

2 毒死蜱 Y=0.347 4X+0.272 2 0.998 3 0.04 

3 氟氯氰菊酯 Y=0.999 5X+2.901 0 0.996 1 0.08 

4 高效氯氟氰菊酯 Y=0.683 7X+0.423 2 0.997 9 0.04 

5 嘧菌环胺 Y=0.416 1X+2.599 4 0.997 2 0.04 

6 溴氰菊酯 Y=0.136 7X+0.483 8 0.998 2 0.04 

7 二嗪磷 Y=0.432 5X–0.399 5 0.998 1 0.04 

8 敌敌畏 Y=0.717 8X+1.807 0 0.997 2 0.04 

9 苯醚甲环唑 Y=0.659 8X–0.338 4 0.995 4 0.04 
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续表 2 

序号 农残项目 溶剂标准曲线 R2 最低检出限/(μg/L) 

10 乐果 Y=0.511 8X–0.989 6 0.996 3 0.04 

11 烯唑醇 Y=0.611 0X–1.237 5 0.997 7 0.04 

12 灭线磷 Y=0.444 6X–0.899 8 0.997 4 0.04 

13 杀螟硫磷 Y=0.359 6X+0.829 6 0.996 5 0.04 

14 甲氰菊酯 Y=0.445 5X+2.387 6 0.998 8 0.04 

15 氰戊菊酯 Y=1.044 4X+0.692 8 0.996 2 0.04 

16 氟氰戊菊酯 Y=0.396 6X–1.921 1 0.996 0 0.04 

17 氟胺氰菊酯 Y=0.419 9X–0.850 9 0.995 7 0.04 

18 地虫硫磷 Y=0.449 2X+0.692 6 0.997 8 0.04 

19 水胺硫磷 Y=0.902 8X+1.283 7 0.996 7 0.08 

20 甲基异柳磷 Y=0.505 8X–3.564 0 0.996 4 0.04 

21 马拉硫磷 Y=1.034 5X–0.286 8 0.996 9 0.04 

22 杀扑磷 Y=0.396 9X–3.489 3 0.997 2 0.04 

23 对硫磷 Y=0.535 9X+2.136 3 0.998 8 0.04 

24 甲基对硫磷 Y=0.393 1X+0.452 9 0.995 4 0.04 

25 腐霉利 Y=1.071 6X+2.557 1 0.995 5 0.04 

26 丙溴磷 Y=0.152 5X–0.232 2 0.997 5 0.04 

27 五氯硝基苯 Y=0.175 4X–0.387 4 0.995 8 0.04 

28 治螟磷 Y=0.490 2X–0.933 3 0.997 9 0.04 

29 戊唑醇 Y=0.389 1X+0.173 7 0.997 2 0.04 

30 三唑酮 Y=0.357 7X+0.589 0 0.998 9 0.04 

31 三唑醇 Y=0.669 1X–0.866 3 0.999 1 0.04 

32 三唑磷 Y=0.523 7X+0.451 9 0.999 0 0.04 

 

表 3  加标回收测定结果 

Table 3  Determination results of spiked recovery                              % 

加标水平 

0.2 μg/L 0.4 μg/L 0.8 μg/L 2.0 μg/L 序号 农残项目 

回收率 RSD 回收率 RSD 回收率 RSD 回收率 RSD 

1 联苯菊酯 73.9 14.4 100.0 6.8 106.2 6.7 94.0 7.0 

2 毒死蜱 90.0 15.8 92.5 9.4 100.0 10.4 96.5 6.0 

3 氟氯氰菊酯 82.6 12.4 100.0 6.2 98.8 10.3 92.5 8.7 

4 高效氯氟氰菊酯 73.9 14.7 102.5 5.2 107.5 9.6 97.5 6.5 

5 嘧菌环胺 105.0 9.7 107.5 8.4 108.8 5.8 100.0 5.6 

6 溴氰菊酯 90.0 17.9 102.5 7.0 101.2 10.9 103.5 5.2 

7 二嗪磷 85.0 14.4 100.0 9.0 96.2 9.1 90.5 5.1 

8 敌敌畏 95.0 16.9 95.0 5.3 96.2 9.7 91.0 13.7 

9 苯醚甲环唑 85.0 14.5 100.0 7.4 101.2 10.7 104.0 1.3 

10 乐果 105.0 4.5 95.0 8.6 100.0 8.2 76.0 8.8 

11 烯唑醇 90.0 10.0 102.5 4.3 103.8 10.7 93.5 5.8 

12 灭线磷 105.0 7.0 102.5 4.8 97.5 6.3 87.0 6.4 

13 杀螟硫磷 80.0 13.4 102.5 7.0 102.5 4.4 98.5 6.6 

14 甲氰菊酯 85.0 13.5 102.5 3.5 98.8 3.6 94.0 3.2 

15 氰戊菊酯 105.0 6.9 105.0 4.8 97.5 6.1 99.5 6.3 

16 氟氰戊菊酯 100.0 8.2 105.0 3.4 96.2 5.4 101.5 5.4 

17 氟胺氰菊酯 95.0 13.0 95.0 1.9 91.2 10.5 100.0 6.2 

18 地虫硫磷 100.0 11.3 100.0 4.0 87.5 5.1 89.0 6.0 
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续表 3 

加标水平 

0.2 μg/L 0.4 μg/L 0.8 μg/L 2.0 μg/L 序号 农残项目 

回收率 RSD 回收率 RSD 回收率 RSD 回收率 RSD 

19 水胺硫磷 85.0 12.0 100.0 11.7 105.0 7.8 98.0 3.7 

20 甲基异柳磷 95.0 6.0 90.0 3.1 80.0 5.5 91.5 6.7 

21 马拉硫磷 85.0 10.0 90.0 7.1 83.8 4.1 90.0 6.0 

22 杀扑磷 90.0 12.4 105.0 4.9 105.0 4.3 98.5 4.3 

23 对硫磷 90.0 13.4 102.5 12.0 95.0 9.7 96.0 2.2 

24 甲基对硫磷 90.0 12.4 105.0 4.9 105.0 4.3 106.5 3.1 

25 腐霉利 95.0 12.5 100.0 9.7 102.5 8.6 96.0 5.1 

26 丙溴磷 95.0 10.3 100.0 8.8 105.0 11.6 97.5 6.1 

27 五氯硝基苯 75.0 10.8 87.5 11.7 92.5 11.8 84.5 6.5 

28 治螟磷 80.0 13.4 90.0 8.0 96.2 8.8 82.5 5.8 

29 戊唑醇 80.0 15.0 105.0 7.2 105.0 7.0 100.0 5.6 

30 三唑酮 90.0 16.7 100.0 8.0 103.8 10.3 102.0 4.3 

31 三唑醇 80.0 12.6 97.5 5.2 103.8 4.7 94.5 6.2 

32 三唑磷 85.0 16.7 102.5 5.1 103.8 8.6 97.5 6.8 

 

3  结论 

本研究建立了同时测定地表水中 32 种农残

气相色谱–三重四极杆质谱（GC-MS/MS）检测方

法。本方法具有高选择性，可对目标化合物的母

离子、产物离子、碰撞能量等质谱参数进行优化，

筛选出多种定性离子进行确证，确保结果的准确

性；具有高重复性和灵敏度，一方面为避免基质

效应对农残检测造成干扰，采用空白基质配制标

准溶液的方式，对样品完成定量分析，另一方面

为了消除的离子化效率的不稳定影响，引入环氧

七氯 B 内标，对样品进行折算定量，因此即使方

法的定量限和检出限远低于 GB/T 5750.9—2006

《生活饮用水标准检验方法农药指标》和 GB 

3838—2002《地表水环境质量标准》要求的情况

下，准确度和精密度均能满足标准要求。同时，

该方法前处理简单，使用一种提取方式，能一次

性提取 32 种农残进行检测，节约大量人力和时间，

适用于地表水中多种农药残留的日常定量分析。 
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