
报告编号：

LC-MS/MS法测定蔬菜中 331种农残留量

参考标准：《GB23200.121-2021 植物源性食品中 331 种农药及其代谢物残留量的测定 液

相色谱-质谱联用法》

1前言

国家标准《GB23200.121-2021植物源性食品中 331种农药及其代谢物残留量的测定 液

相色谱-质谱联用法》于 2021年 3月由国家卫生健委、农业农村部、市场监管总局三个部

门联合发布。该标准是国内首个单针测定农药残留品种最多的液质质国标，适用于植物性

食品包括食用菌、水果、蔬菜、糖料、粮食、油物等 10大类农产品，全面覆盖植物性食品。

GB23200.121-2021适用于植物性食品中 331种农药及其 44个代谢物（共 375个组分）残

留物的测定，将于 2021年 9月正式实施。新标准和 GB23200.113-2018的前处理方法一样，

运用 QuEChERS前处理方法，可同时应用于气质质和液质质检测，大大简化了前处理过程，

提高分析效率。

本文参考《GB23200.121-2021植物源性食品中 331种农药及其代谢物残留量的测定 液

相色谱-质谱联用法》，使用杭州谱育科技的 EXPEC 5210液相色谱-三重四极杆串联质谱仪测

定蔬菜中 331种农药残留量。

2.实验部分

2.1标准品、试剂和设备：

标准品：331种农药标准品（20mg/L）、分为 ABCD组，购自于天津农业部。

试剂：甲醇、甲酸铵、甲酸为色谱级，乙腈、柠檬酸钠、柠檬酸氢二钠、氯化钠、乙酸

钠、无水硫酸镁为分析纯。

仪器：ULC 510超高效液相色谱仪（具体配有二元超高压输液泵、超高压自动进样器（含

冷却功能）、柱温箱）、EXPEC 5210三重四极杆串联质谱仪。



图 1 液相色谱-三重四极杆串联质谱仪

2.2 液相和质谱条件

表 1 测试条件

LC条件

流动相

A相为水（含 2 mM甲酸铵和 0.01%甲酸），

B相为甲醇（含 2 mM甲酸铵和 0.01%甲酸），

梯度洗脱

流速 0.3mL/min

色谱柱 ACQUITY HSS T3（2.1×100 mm, 1.8 µm）

柱温 40℃

进样量 5 uL

运行时间 30 min

梯度方法

Time（min） A（%） B（%）

0 99 1

1 99 1

2 50 50

18 30 70

23 2 98

27 2 98

27.1 99 1

30 99 1

MS条件

雾化气流量 1.4L/min

去溶剂气流量 6.0L/min

反吹气流量 2.0L/min

去溶剂气温度 500℃

碰撞气流量 0.65mL/min（8.3e-3Torr）

毛细管高压 4.8kV

监测模式为多反应监测(MRM)，部分化合物监测离子对、碰撞电压(CE)等参数见下表。

表 2 部分目标化合物多反应离子监测条件



2.3样品前处理

称取 10g试样（蔬菜）于 50mL塑料离心管中， 加入 10mL乙腈及 1颗陶瓷均质子，剧

烈振荡 1min，加入 4g无水硫酸镁、1g氯化钠、1g柠檬酸钠二水合物、0.5g柠檬酸二钠盐倍

半水合物，剧烈振荡 1min后 4200r/min离心 5min。定量吸取上清液至含除水剂和净化材料的

塑料离心管中（每毫升提取液使用 150mg无水硫酸镁、25mg PSA）；对于颜色较深的试样，

离心管中另加入 GCB（每毫升提取液使用 2.5g），涡旋混匀 1min。4200r/min离心 5min，吸



取上清液过微孔滤膜，用于测定。

3. 结果

3.1 典型图谱

331种农残的MRM叠加色谱图如下图 3所示，部分农残化合物线性最低点浓度（2μg/L）

离子通道色谱图如图 4所示。

图 3 331种农残的MRM通道叠加色谱图





图 4部分农残化合物标准曲线最低点离子通道色谱图（2 μg/L）

3.2 线性

参照《GB23200.121-2021 植物源性食品中 331 种农药及其代谢物残留量的测定 液相色

谱-质谱联用法》处理蔬菜，用蔬菜空白基质逐级稀释得到 0.002 mg/L、0.005 mg/L、0.01 mg/L、

0.02 mg/L、0.05 mg/L、0.1 mg/L、0.2 mg/L和 0.5 mg/L的标准工作溶液，按照上述方法进样。

部分农药线性结果见下表，331种农药及其代谢物的标准曲线线性相关系数均大于 0.995，满

足方法学验证要求。

表 2 部分农残化合物线性结果

名称 线性方程 相关系数 线性范围（mg/kg）

甲胺磷 y = 33648.3716x - 1579.0148 r = 0.9976 2-100

乙酰甲胺磷 y = 97379.1476x + 229788.6089 r = 0.9979 2-100

氧乐果 y = 68996.4081x + 13695.6535 r = 0.9976 2-100

霜霉威 y = 422867.1720x + 192438.0733 r = 0.9965 2-100

涕灭威亚砜 y = 48584.7811x - 4702.3214 r = 0.9985 2-100

涕灭威砜 y = 30765.0779x + 7497.6217 r = 0.9986 2-100

杀线威 y = 130288.3745x + 1293.6842 r = 0.9990 2-100

亚砜磷 y = 97949.1014x + 21033.4507 r = 0.9972 2-100

灭多威 y = 111731.4117x + 34314.6955 r = 0.9959 2-100

甲基砜内吸磷 y = 45145.3645x + 21242.3685 r = 0.9955 2-100



氟苯虫酰胺 y = 18270.1965x + 6295.4960 r = 0.9987 2-100

久效磷 y = 147344.3804x + 18232.5782 r = 0.9965 2-100

百治磷 y = 191025.4915x + 35291.1786 r = 0.9981 2-100

螺虫乙酯-烯醇-葡萄糖

苷
y = 16429.4757x + 3708.9558 r = 0.9991

2-100

杀虫脒 y = 14256.0652x + 25119.4734 r = 0.9990 2-100

唑嘧啶草胺 y = 44350.3305x + 2384.1672 r = 0.9986 2-100

甲硫威亚砜 y = 189339.9147x + 45982.7844 r = 0.9952 2-100

氯噻啉 y = 26938.0194x - 8023.1228 r = 0.9970 2-100

乐果 y = 110737.1419x + 41439.7553 r = 0.9957 2-100

内吸磷-S-砜 y = 34657.0866x + 13753.4007 r = 0.9975 2-100

胺鲜酯 y = 248809.1950x + 5683.7891 r = 0.9960 2-100

霜脲氰 y = 31755.6851x + 32464.1540 r = 0.9976 2-100

双氟磺草胺 y = 46910.9329x + 13338.6021 r = 0.9971 2-100

氧丰索磷 y = 118880.2665x + 35738.0646 r = 0.9985 2-100

脱甲基抗蚜威 y = 107901.9946x + 22995.2352 r = 0.9978 2-100

醚磺隆 y = 42127.8973x - 4799.8717 r = 0.9975 2-100

安硫磷 y = 18439.7811x + 13958.7608 r = 0.9988 2-100

磷胺 y = 53837.8558x + 17645.2666 r = 0.9989 2-100

噻吩磺隆 y = 42381.3483x + 15534.4974 r = 0.9983 2-100

烯丙苯噻唑 y = 40509.9449x + 2239.6952 r = 0.9987 2-100

醚苯磺隆 y = 25082.3103x + 7688.7231 r = 0.9983 2-100

氰草津 y = 47618.8283x + 425.7441 r = 0.9976 2-100

速灭威 y = 119084.2727x + 29297.4396 r = 0.9993 2-100

氯磺隆 y = 25794.7527x + 5066.7970 r = 0.9996 2-100

酰嘧磺隆 y = 25081.4497x + 3653.7795 r = 0.9988 2-100

噻苯隆 y = 51471.9313x + 20956.6561 r = 0.9988 2-100

敌敌畏 y = 10000.8802x - 9848.8190 r = 0.9977 2-100

恶虫威 y = 126270.9777x + 55407.7130 r = 0.9960 2-100

氟菌唑代谢产物 FM-6-1 y = 27531.7258x + 14461.9554 r = 0.9993 2-100

倍硫磷亚砜 y = 100437.6761x + 19559.1024 r = 0.9983 2-100

苯线磷砜 y = 95360.1337x + 526.9894 r = 0.9974 2-100

五氟磺草胺 y = 43212.4957x + 4209.1795 r = 0.9975 2-100

溴氰虫酰胺 y = 30055.0728x - 11852.7305 r = 0.9991 2-100

乙嘧酚 y = 120314.6953x + 7058.6107 r = 0.9994 2-100

螺虫乙酯-烯醇 y = 57537.2498x + 1497.9809 r = 0.9997 2-100





图 5部分农残化合物标准曲线

3.2重复性

以 10ppb 基质标进行精密度验证，部分农药线性结果见下图，331种农药及其代谢物的

峰面积重复性 RSD均小于 10%，满足方法学验证要求。



4结论

蔬菜样品参照国标 GB23200.121-2021前处理后，使用 LC-MS/MS系统测定 331 种农药

残留量。本文考察了方法的线性、重复性，结果表明：农药组分在测定浓度范围内线性良好，

相关系数 r大于 0.995；峰面积重复性 RSD均小于 10%。使用高灵敏、高抗污染能力的 EXPEC

5210系统，可以对果蔬中农药残留量进行灵敏、准确的定量检测。
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