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引言

随着现代农业对农药使用的广泛依赖，农药残留已成为备受

关注的食品安全问题之一；作为高毒性化学品，农药既是中毒事

件分析的重要对象，也被列为重点管控的新污染物。农药残留直

接影响到农产品质量安全、生态环境和公众健康，因此，建立一

套简便、快速且准确的农药检测方案十分必要。

三重四极杆质谱凭借其高灵敏度、优异的选择性和稳定性，

已成为复杂基质中痕量多残留分析的主流工具。SCIEX QTRAP®质

谱系统融合了三重四极杆质谱技术与线性离子阱技术，其质量分

析器可在两类质谱的工作模式之间进行瞬时切换，不仅具有这

两类质谱的所有扫描模式，还提供多种独特的复合功能。应用

QTRAP®质谱系统的MRM-IDA-EPI扫描模式，可以实现一针进样，同

时进行定性或定量分析。

本方案旨在建立一套基于SCIEX质谱系统的分析方法，实现对

750余种农药及其代谢物的快速和准确地筛查与定量。该方案满足

国内外相关法规要求，能为农产品、环境和生物样本等多种复杂

基质中农药残留的大规模监控提供关键技术支撑，有效提升检测

效率。

方案优势和特点

1、覆盖广泛，一法多用：覆盖750余种农药及其代谢物，涉及除
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草剂、杀虫剂、杀菌剂和植物生长调节剂等多个类别；既能满

足日常农产品农残检测需求，又适用于农药中毒案件的快速分

析，还能适用于新污染物筛查。

2、方案完整，拿来即用：提供经过优化成熟的液相方法和质谱方

法，并附完整的化合物信息表，包含化合物中英文名称、分

类、CAS号、分子式、MRM离子对参数以及保留时间等，方便

快捷建立分段采集方法，实现高效检测。

3、QTRAP®技术加持，定性更准确：依托 QTRAP®系统特有的 EPI

（增强子离子扫描）功能及高质量二级谱库，可实现一针进

样，同时采集MRM定量数据和EPI定性数据，显著提升复杂基质

中农药识别与定量的准确性。

4、OS软件助力，高效易用：OS软件支持9种语言显示。中文版界

面更友好，且支持批量积分和搜库的功能，可大大缩短数据处

理时间，提升整体检测效率，降低操作门槛。

实验方法

液相条件

液相色谱仪：SCIEX Exion LC™系统

色谱柱：T3 (1.8 µm, 2.1 × 100 mm)

流速：0.3 mL/min

流动相A：水（2 mM甲酸铵+0.01%甲酸） 

流动相B：甲醇（2 mM甲酸铵+0.01%甲酸）

柱温：40℃
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2.  方法优化

2.1  离子源参数优化

在优化离子源参数时，我们注意到部分目标农药具有特殊的

质谱行为。有部分化合物容易在离子源内发生裂解，如甲基异柳

磷等；部分化合物对高温较为敏感，例如丁氟螨酯等以热敏性较

强的[M+NH4]+的加合方式存在，高温条件易导致其响应下降。尽管

提高温度可提升少数化合物的响应，但综合考虑易裂解与热敏感

化合物的整体分析需求，本方案最终将离子源温度设定为350℃，

以在检测灵敏度和化合物稳定性之间取得良好平衡。

2.2  化合物参数优化（特殊案例）

部分农药易发生源内裂解，因此针对此类化合物，利用其源

内裂解碎片作为母离子或可达到更高的检测灵敏度。如：苯基硫

代磷酸酯类杀虫剂，这类物质在正离子模式下，灵敏度偏低，尤

其是甲基酯。由于裂解效率低导致质谱信号普遍较弱，灵敏度不

表1. 流动相洗脱程序。

Time (min) A% B%

0 97 3

1 97 3

1.5 85 15

2.5 50 50

18 30 70

23 2 98

27 2 98

27.1 97 3

30 97 3

质谱条件

质谱仪：SCIEX三重四极杆质谱系统/QTRAP®质谱系统

离子源：ESI源正离子/负离子模式

离子源参数：

气帘气 ( CUR ): 35 psi 碰撞气 ( CAD ): 7 psi

离子源温度 ( TEM ): 350℃ 离子喷雾电压 ( IS ): 5500 V/-4500 V

雾化气 ( GS1 ): 50 psi 辅助加热气 ( GS2 ): 50 psi

结果与讨论

1.  化合物数目、种类丰富

这750余种农药按用途可分为除草剂、杀虫剂、杀菌剂、植物

生长调节剂和代谢物5大类；按结构又可分为有机磷、新烟碱、拟

除虫菊酯和氨基甲酸酯等约120个类别。

洗脱程序：梯度洗脱（如表1） 有机磷

新烟碱

氯代乙酰胺类

三唑类

氨基甲酸酯类

嘧啶胺类

三嗪类

磺酰脲类

阿维菌素类

甲氧基丙烯酸酯类

苯基酰胺类

苯并噻唑啉羧酸类

磺酸酯类

醚类

拟除虫菊酯

烟酰胺类

其它

噻二嗪类

甲苯胺类

苯并咪唑类

丁烯酰胺类

三唑酮类

苯甲酰胺类

237

240

155

61

63

杀虫剂

除草剂

杀菌剂

代谢物

植物生长调节剂

图1. 750余种农药总提取离子流图。

图2. 750余种农药按用途分类。

图3. 750余种农药按结构分类。
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高。然而，在负离子模式下，该类物质容易在离子源内脱去与酯

基直接相连的烷基，形成稳定的负离子。如图5所示，甲基对硫磷

在负离子模式下，容易源内裂解脱去甲基，随后在Q2进一步发生

碎裂，产生丰度较高的m/z 138和m/z 108碎片。在同一液相条件和

离子源参数下，其在负离子模式下的响应强度较正离子模式提升

约30倍（图6）。

3.  QTRAP®加持，定性更准确

利用三重四极杆质谱进行筛查时，通常基于MRM的扫描模

式，每个化合物选择两对离子对进行监测，因此较容易产生假阳

性/假阴性的结果。

图4. 部分农药在不同离子源温度下的响应强度。

图5. 甲基对硫磷在负离子模式下的裂解路径。

图6. 甲基对硫磷在正、负模式下的响应强度对比。

图7. 一针进样既有MRM定量数据，又有EPI定性图谱。

MRM提取离子流图 样品和谱库比对镜像图及匹配结果

SCIEX QTRAP®质谱系统独有的MRM-IDA-EPI 的扫描模式，可实

现一针进样，同时进行高灵敏度的定量分析及高准确度的定性分

析。结合配套的OS软件，凭借其强大的数据处理功能，可以自动

根据化合物的保留时间和二级碎片谱图进行目标化合物快速准确

定性（图7），大幅提升数据处理的效率与结果的可靠性。

负模式

正模式

4.  应用案例

某单位接收到一批蔬果样品后，首先将其制备为混合样本，

并采用本方案进行农药残留快速筛查。结果显示，西玛津的两个

离子对在样本中均有出峰，保留时间一致，且该峰的二级谱图与

西玛津的标准谱库匹配度高达97.5分（如图8）。该单位再根据筛

查结果对阳性检出的化合物针对性进行定量分析，从而显著缩短

了仪器分析时长。这一应用实例充分体现了本方案在实际检测中

的高效性与实用性。
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总结

本方案使用SCIEX三重四极杆质谱系统建立了对750多种农药

快速筛查的方法。该方法具有农药种类覆盖广、方案完整、方法

经过优化且灵敏度高等优势。借助QTRAP®质谱系统独有的MRM-

IDA-EPI 的扫描模式，可实现一针进样，同时进行高灵敏度的定量

及高准确度的定性分析，显著提升了检测效率与结果可靠性。该

方法不仅能满足日常农产品农残检测需求，还可用于农药中毒案

件的快速分析及新污染物的筛查。

图8. 实际样本中检测到的西玛津的两个离子对的提取离子流图及二级谱图

匹配情况。


