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引言

2022年元旦刚过，饮用水行业就迎来了重磅消息：全国标准

信息公共服务平台上发布了新的《生活饮用水标准检验方法》GB/

T 5750的征求意见稿，其中征求意见稿的第九部分GB/T 5750.9《生

活饮用水标准检验方法 第9部分：农药指标》明确了饮用水中痕

量农残的检测项目及指标，新标准与GB/T 5750.9-2006相比，新增

了12个新指标和9个检验方法。新增的方法中，其中有3个项目明

确使用液质联用的方法进行相关检测，即呋喃丹、草甘膦、灭草

松、2,4-滴、莠去津、五氯酚和甲基对硫磷的检测方法及11种苯基

尿素类杀虫剂等检验方法。

针对新的《生活饮用水标准检验方法》GB/T 5750标准，我们

在SCIEX液相色谱质谱系统上采用饮用水直接进样的方式开发了痕

量农药的检测方法，相对传统的GC，LC分析方法，该方法具有以

下特点：

1. 灵敏度高，无需进行萃取等富集操作提高灵敏度。

2. 通量高，无需前处理，可直接进样完成相关分析。

3. 覆盖面广，一针进样正负切换采集，基本做到了对GB/T 5750新

标准液质农残检测项目的覆盖。

4. 抗基质干扰：SCIEX Turbo V™离子源具有强大的抗基质干扰能

力，减少仪器的维护频次。

仪器设备

SCIEX ExionLC™ 系统 + SCIEX Triple Quad™ 系统

样品处理：

饮用水直接上样

色谱方法：

色谱柱：C18

流动相：A：5 mM甲酸铵水溶液

 B：甲醇

梯度洗脱：

p 1

Time [min] Flow [mL/min] B[%]

0.00 0.3000 5

0.30 0.3000 80

8.00 0.3000 98

12.00 0.3000 98

12.10 0.3000 5

15.00 0.3000 5
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1. 方法线性范围

使用空白饮用水基质配制0.01~50 ng/mL标准测试液，相关曲

线见图3，如图所示，所有化合物回归系数r>0.996，方法从低浓

度点到高浓度点均具有良好的准确度。不同化合物的线性范围见

表1。

流速：0.3 mL/min；

柱温：40℃；

质谱方法：

扫描方式：MRM 正负同时采集

离子源：ESI

离子源参数：

IS电压: 5500 V/(-4500 V) 气帘气 CUR: 30 psi

雾化气 GAS1: 40 psi 辅助加热器 GAS2: 55 psi

源温度 TEM: 450℃ 碰撞气 CAD: Medium

离子对列表见附表

实验结果

化合物提取离子流色谱图

图1 饮用水中痕量农残的提取离子流色谱图（正模式）

图2 饮用水中痕量农残的提取离子流色谱图（负模式）

图3 饮用水中痕量农残的校准曲线

表1 饮用水中痕量农残的线性范围

化合物
线性范围
（ng/mL） 化合物

线性范围
（ng/mL）

甲基对硫磷 0.2-50 杀铃脲 0.01-50

呋喃丹 0.05-50 氟丙氧脲 0.05-50

甲萘威 0.05-50 敌草隆 0.01-50

莠去津 0.05-50 氯虫苯甲酰胺 0.01-50

灭草松 0.05-50 利谷隆 0.02-50

2,4-滴 0.05-50 甲氧隆 0.05-50

氟苯脲 0.02-50 氟啶脲 0.01-50

氟虫脲 0.05-50 氟铃脲 0.01-50

除虫脲 0.01-50 - -

2. 检出限值

使用饮用水空白基质加标考察方法灵敏度，本检测方法可满

足GB5750中关于饮用水的相关检测需求。具体检测限值见附表2。

总结

本实验在SCIEX Triple Quad™ 系统上，建立了饮用水中17种农

药残留的液质检测方法，方法采用直接进样的方式，操作简便，

通量高，且可满足《生活饮用水标准检验方法》GB/T 5750的征求

意见稿中的相关要求，可用于相关水检测项目的分析使用。
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表2 饮用水中痕量农残的灵敏度

化合物

GB5750方法 本方法

处理方式
（ng/mL）

检测限值
（ng/mL）

处理方式
（ng/mL）

检测限值
（ng/mL）

甲基对硫磷 直接进样 0.2 直接进样 0.2

呋喃丹 直接进样 0.15 直接进样 0.01

甲萘威 直接进样 0.5 直接进样 0.05

莠去津 直接进样 0.1 直接进样 0.02

灭草松 直接进样 0.5 直接进样 0.02

2,4-滴 直接进样 0.5 直接进样 0.05

氟苯脲 直接进样 0.02 直接进样 0.02

氟虫脲 直接进样 0.05 直接进样 0.05

除虫脲 直接进样 0.03 直接进样 0.01

杀铃脲 直接进样 0.02 直接进样 0.01

氟丙氧脲 直接进样 0.05 直接进样 0.05

敌草隆 直接进样 0.01 直接进样 0.005

氯虫苯甲酰胺 直接进样 0.05 直接进样 0.01

利谷隆 直接进样 0.03 直接进样 0.02

甲氧隆 直接进样 0.05 直接进样 0.05

氟啶脲 直接进样 0.01 直接进样 0.01

氟铃脲 直接进样 0.02 直接进样 0.01
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附录： 饮用水中痕量农残的质谱离子对参数

化合物 加合方式 Q1 Q3 DP CE

甲基对硫磷 [M+H]+ 264
232

80
24

125 26

呋喃丹 [M+H]+ 222.1
165

68
17

123.1 30

甲萘威 [M+H]+ 202.1
145.1

50
18

127.1 40

莠去津 [M+H]+ 216
174

75
25

132 34

灭草松 [M-H]- 239
197

-120
-28

132.1 -36

2,4-滴 [M-H]- 219
161

-50
-19

125 -38

氟苯脲 [M-H]- 379.1
196

-75
-32

358.9 -11

氟虫脲 [M-H]- 487
156.3

-80
-20

467 -14

除虫脲 [M-H]- 308.9
288.9

-70
-13

156 -15

氟啶脲 [M-H]- 539.9
520.1

-85
-20

356.6 -31

氟铃脲 [M-H]- 459.1
439

-70
-17

403.1 -19

杀铃脲 [M-H]- 357
154

-90
-18

85 -65

敌草隆 [M-H]- 230.9
186

-80
-23

150 -33

氯虫苯甲酰胺 [M-H]- 482
204

-85
-17

202 -17

利谷隆 [M-H]- 247
160

-65
-18

232 -19

氟丙氧脲 [M-H]- 508.9
326

-80
-28

175 -52

甲氧隆 [M-H]- 227
212.2

-63
-17

168 -32


