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摘要

过去⼗年来，阴离⼦型极性农药分析领域不断发展，通⽤提取⽅法（如QuPPe法）的采⽤使实验室能够通过多残

留⽅法来分析这些棘⼿分析物。利⽤Xevo TQ Absolute串联四极杆质谱仪超⾼的负离⼦灵敏度执⾏分析，蔬菜样

品的定量限可低⾄0.5 µg/kg，⾕物样品的定量限低⾄2 µg/kg。通过10次进样浓度为1和10 µg/kg的⻩⽠基质标准

品以及浓度为10和50 µg/kg的⼩⻨⾯粉基质标准品评估正确度。⻩⽠的正确度在91~117%之间，RSD在

0.6~8.7%之间；⼩⻨⾯粉的正确度在96~104%之间，RSD在0.5~9.2%之间。

优势

Xevo TQ Absolute对阴离⼦型极性农药分析表现出超⾼的灵敏度性能，⽅法检测限显著低于既往⽔平■

减少样品进样量可减少引⼊LC-MS/MS系统的样品基质■

利⽤我们基于结果的⽀持模型，使该⽅法得以在全球范围内实施，确保客⼾取得成功■
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简介

阴离⼦型极性农药的常规分析已成为许多实验室的要求。这些棘⼿分析物及其代谢物不“适⽤”于⼀些常⻅的多

残留⽅法（如QuEChERs和mini-Luke），也⽆法使⽤反相⾊谱法1,2。 极性农药分析⽅法通常是⼀系列选择性单

残留⽅法，需要⼤量分析⼯作。极性农药快速提取(QuPPe)⽅法的引⼊使⼈们能够分析⻝品中不适⽤于常⻅多残

留⽅法的强极性农药3。沃特世™在阴离⼦型极性农药分析领域发表了⼏篇应⽤纪要，重点介绍阴离⼦型极性农药

分析⾊谱柱如何解决该⽅法⾯临的⼏个关键问题以及预期的提取⽅法性能4,5,6,7。

Xevo TQ Absolute超⾼的负离⼦灵敏度可以解决阴离⼦型极性农药更低的定量限需求。现在，定量限可低⾄亚µ

g/kg级，再结合QuPPe等通⽤提取⽅法，使实验室能够使⽤多残留⽅法分析阴离⼦型极性农药。此应⽤的研究重

点是借助这种超⾼的灵敏度达到更低的定量限。使⽤这种⽅法也可以减少进样量，从⽽减少液相⾊谱/质谱(LC-

MS/MS)联⽤系统中的基质载样。

实验

按照第12版QuPPe⽅案制备空⽩基质提取物3。 制备0.5~200 µg/kg范围的⻩⽠基质标准品（瓶内浓度为

0.25~100 ng/mL），制备2~200 µg/kg范围的⼩⻨⾯粉基质标准品（瓶内浓度为0.25~25 ng/mL）。制备各范围

对应的溶剂标准品，评估基质效应。

所⽤⾊谱条件参⻅以前发布的应⽤纪要，使⽤阴离⼦型极性农药分析⾊谱柱4。

结果与讨论

QuPPe提取⽅法的性能已得到充分证明，表明该提取流程适⽤于极性农药的定量分析⼯作3,4,5,6。使⽤阴离⼦型极

性农药分析⾊谱柱建⽴了⾊谱分析⽅法并证明了⽅法性能4,5,6。

使⽤建⽴的沃特世LC⽅法在Xevo TQ Absolute上评估了线性和定量限。在0.5-200 µg/kg（瓶内浓度0.25‒100 

ng/mL，⻩⽠基质）和2-200 µg/kg（瓶内浓度0.25-25 ng/mL，⼩⻨⾯粉基质）范围内测试阴离⼦型极性农药的

线性响应范围。定量限定义为这些校准序列中的最低校准标准品浓度，⻩⽠基质为0.5 µg/kg，⼩⻨⾯粉基质为2 µ
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g/kg。除⼄烯利外，其余所有化合物都在校准评估中使⽤了内标。在所有情况下，校准曲线的残差均<20%，决定

系数(r2)值均≥0.99。⻩⽠和⼩⻨⾯粉基质标准品的校准曲线⽰例如图1所⽰。 
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图1A.0.5–200 µg/kg（瓶内浓度0.25~100 ng/mL）⻩⽠基质中草铵膦、N-⼄酰草铵膦、AMPA和N-⼄酰-AMPA等

阴离⼦型极性农药的校准曲线和残差图。图1B.2–200 µg/kg（瓶内浓度0.25~25 ng/mL）⼩⻨⾯粉基质中草铵膦、

N-⼄酰草铵膦、MPPA、三⼄膦酸铝、⼄烯利和HEPA等阴离⼦型极性农药的校准曲线和残差图。
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从校准实验中计算出⽅法定量限作为最低校准标准品浓度，在该实验中检出了定量离⼦和定性离⼦通道。相应定

量限⻅表1。之所以在2种不同的样品类型之间观察到样品定量限差异，是因为QuPPe v12提取程序中“湿”商品

（如⻩⽠）和“⼲”商品（如⼩⻨⾯粉）的稀释因⼦不同。除⼩⻨⾯粉基质中的AMPA检出了较⾼的瓶内浓度外

（0.63 ng/mL，归因于基质造成的信号抑制），其余所有阴离⼦型极性农药在两种商品中检出的瓶内浓度均为

0.25 ng/mL。 

表1.⼗种阴离⼦型极性农药的⽅法定量限

通过重复进样基质标准品并根据分段校准标准品⽣成的校准曲线定量响应值，评估了⻩⽠和⼩⻨⾯粉基质中极性

农药分析的正确度和重现性。表2中的实验结果表明，Xevo TQ Absolute能够准确定量⻩⽠（代表性蔬菜基质

）中1 µg/kg浓度和⼩⻨⾯粉（代表性⾕物基质）中2 µg/kg浓度的阴离⼦型极性农药残留，⼩⻨⾯粉中AMPA的浓

度较⾼，为5 µg/kg。1 µg/kg⻩⽠基质中阴离⼦型极性农药的⾊谱图⽰例⻅图2。
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图2.分析1 µg/kg（瓶内浓度0.5 ng/mL）⻩⽠基质标准品获得的阴离⼦型极性农药及代谢物⾊谱图
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表2.基质标准品的测量浓度和测量重现性总结（每个浓度⽔平n=10）

通过连续进样10 µg/kg（瓶内浓度5 ng/mL）的单个⻩⽠基质标准品进⾏了另⼀项研究分析物响应重现性的实验

。绘制峰⾯积图，确保在30次进样的典型分析批次中获得稳定响应。所得响应值没有使⽤内标响应值调整，⽽是

使⽤天然分析物的峰⾯积响应值。30次连续进样的峰⾯积RSD通常不超过3%，但三⼄膦酸铝除外，其RSD值为

7%，如图3所⽰。
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图3.在Xevo TQ Absolute上分析10 µg/kg（瓶内浓度5 ng/mL）⻩⽠基质标准品(n=30)得到的阴离⼦型极性农药的

峰⾯积重现性

结论

阴离⼦型极性农药分析对多残留⽅法的需求不断增加，QuPPe通⽤提取⽅法促进了这种⽅法的发展。随着提取技

术的普遍化和简化，这些负离⼦分析物所需的定量限也不断降低。Xevo TQ Absolute在负电离模式下表现出超⾼

的灵敏度，能够⼤幅降低定量⽔平。⻩⽠（代表性蔬菜样品）和⼩⻨⾯粉（代表性⾕物样品）中阴离⼦型极性农

药的定量限分别可低⾄0.5 µg/kg和2 µg/kg，⼩⻨⾯粉中的AMPA除外，其定量限为5 µg/kg。
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