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基于化合物筛选技术

—— GC-MS/MS 分析南瓜 提取物中 49 种农残1

摘要

本文介绍一种使用 SCION TQ™三重四极杆质谱仪分析南瓜提取物中 49 种农残的方法。通过使用

基于化合物筛选技术 (CBS) ，简化了方法设置过程，基质匹配校准实验结果证明 SCION TQ 具有

优越重现性、稳定性和线性范围。

1. 引言

具有多反应监测（MRM）模式的 GC-MS/MS 正在迅速地 成为复杂食品基质样品中多残留目

标化合物筛查分析的优选方法。这是由于气相色谱三重四极杆质谱仪高度的专一性和同时监测多个

碎片离子的能力，特别适用于含有 多种化合物的复杂样品，如食品或环境检测样品。

根据现行法规要求，测定和鉴定指定目标化合物时需要监测多个 MRM，比如，一个用于定量

的子离子（一 个 MRM），外加一个或两个用于定性的离子（一个 MRM 或 者两个 MRM），以

及它们之间的比率。在一个检测方法中通常需要设置几百甚至上千个 MRM。因此，在 MRM 方法

开发中建立 MRM 采集数据表和数据处理是复杂而费时的。

本文使用赛里安 SCION TQ 气相色谱三重四极质谱系统对南瓜提 取物中 49 种农残进行分析，

同时介绍和验证了一 种创新性的基于化合物筛选技术(CBS)。该技术能够自动整合数据采集和数据

处理方法，无需单独建立方法，大大 简化了 MRM 的方法开发和数据处 理 过程。另外，CBS 能

够优化每个化合物的 MRM 驻留时间，而不需要使用色谱 分段法。

2. 实验部分

2.1 仪器条件

仪器 SCIONGC-TQ，配 8400 自动进样器

进样方式 不分流进样，270℃，2 μL

色谱柱 BR-5ms，15m × 0.25mm， 0.25μm

载气 氦气，1.5 mL/min
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柱温 70℃保持 1 min，以 12℃/min 升到 290℃，保持 4 min。

传输线温度 280℃

离子源 EI 源，70eV

离子源温度 260℃

灯丝电流 80 μA

碰撞气 Ar

2.2 MRM 方法

赛里安基于化合物筛选技术（CBS）为设置 MRM 提供 了一个简单的方法。本文所介绍的 49

种农残分析方法的开发非常简单，我们只需要把所要测定农残化合物从工 厂标配的 CBS 数据库中

导入采集方法中即可。（图 2）。

图 1. 建立 MRM 方法列表：采用 CBS 技术，通过“采集方法”创建用户自建数据库。

制备 49 种标准农药混合标样，在 1:1 的己烷/丙酮溶剂中配成 1、5、10、50 和 100 ppb。

南瓜基质样品采用 QuEChERS 方法 处理，然后通过固相萃取（SPE）净 化，用 1:1 的己烷/丙酮

溶液复溶。

过去传统的建立基于多种残留物检测的 MRM 方法时需 要预先了解所有的 MRM 以及它们的

参数，所以整个 MRM 方法的建立过程非常耗费时间。而且一个色谱分析被分成很多片段，每个片

段监测在这个时间段洗脱的 所有组分的 MRM。针对每种化合物，SCION TQ 配备 的新软件 MS

Workstation（MSWS8）采用了 CBS 技 术，工厂标配的化合物数据库包含数以百计个化合物的

MRM 方法，从而使得 SCION TQ 建立 MRM 方法变得非常简单：

 从数据库中选择所要检测的 49 种农药化合物，导入 到“采集方法”中（图 1）。



 获得保留时间 (RT) 和它们的初始检测运行窗口。 输入平均峰宽和每个峰 (15) 所需要的

数据点 MRM，自动计算每个 MRM 的驻留时间。

通过 CBS 筛查技术，数据处理方法也很简单：

 自动将采集参数表复制到数据处理方法中：不需要再额外建立数据处理方法。

 可以从处理数据文件获得离子比率： 不需要手动输入离子比率。

 把数据处理方法链接到“采集方法”，从而为重新测 试自动更新“采集方法”中的保留

时间和离子比率中 的：避免耗费时间和手动更新造成的错误。

图 2. 49 种农药的保留时间窗口多次重叠

2.3 样品分析

首先建立浓度范围 1-100ppb 的农药混标标 准曲线，然后将 1ppb 南瓜基质添加农药混标样

品连续 10 次重复进样。在测定浓度范围 1-10 0 ppb 的标 准曲 线。结果如图 3 所示。1ppb 南瓜

基质添加农 残混标的样品显示出很好的 信号强度和重现性，所有添加组 RSD<11.6%（n=10），

大部分在 4-8%之间（图 4）。1ppb 南瓜基质农残混标样品的定性离子与定量离子 比值的标准偏

差 (SD) 在 0.5～6.0% 之间（表 1）。混合标样 标 准曲线在连续进样 1ppb 南瓜基质农 残 混标样

品之后，仍然显示出很好的线性(R2>0.997） 和相似的斜率，表明 Scion TQ 具有优越的抗污染能

力和可以信赖的稳定性性（图 5）。



图 3. 1ppb 南瓜基质添加农药混标样品连续重复进样（RSD%）(n=12)

图 4. 基质样品进样前（左）和后（右）嘧螨酯校正曲线

表 1. 1ppb 南瓜基质添加农药混标样品重复进样 10 次的稳定性评估结果

3. 结论



使用基于化合物筛选技术的 Scion TQ 气相色谱三重 四极杆质谱仪极大地简化了多残留分析方法的

开发过 程，提高了效率。Scion TQ 检测结果显示出卓越的的灵 敏度、重现性和稳定性。
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