
 

 

 

基于QuEChERS法与GC/MS/MS、LC/MS/MS的食品农残同时分析 

Analysis of Pesticides in Food Matrix using QuEChERS by Triple Quadrupole 

GC/MS/MS and LC/MS/MS 
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Abstract: 
   EURL（European Union Reference Laboratory）报告了138种成分农药基于GC/MS/MS及LC/MS/MS的验证结果，并推

荐138种成分中的66种成分使用三重四极杆型GC/MS/MS、72种成分使用三重四极杆型LC/MS/MS进行分析测定。为此，本

方案使用岛津公司生产的GCMS-TQ8030与LCMS-8040分析了各推荐农药。同时使用GC/MS/MS与LC/MS/MS，实现了全面、高

灵敏度的食品农残分析。 
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1. 前言 
   随着人们对食品安全关注的持续高涨，日本于2006年5月29日起实施了肯定列表制度，在日本国内对约800种农药・

兽药设置了残留标准以及分析法。但每个国家限制对象成分、残留标准值都不相同，因此，在食品进口不断增加的形势

下，需要进行快速、全球性的应对。EU已提示了以所谓Qu（Quick; 快速）E（Easy; 简单）Ch（Cheap; 廉价）E（Effective;

有效）R（Ruggedness; 耐用）S（Safe; 安全）的QuEChERS法作为前处理法的、基于GC/MS/MS和LC/MS/MS的农残简易分

析法。 

   使用GC/MS/MS与LC/MS/MS评价在欧洲主要使用的138种农药成分的结果已由がEURL（European Union 

ReferenceLaboratory）做出报告※1。这些农药广泛覆盖了在欧州各国作为测定对象的农药，成为各国制作测定方法的指

标之一。报告推荐此138种成分中的66种成分使用三重四极杆型GC/MS/MS法、72种成分使用三重四极杆型LC/MS/MS法进

行分析。本方案中使用岛津GCMS-TQ8030和LCMS-8040分别对各推荐成分进行了分析。 

 

2. 方法 
QuEChERS法是于2003年由Anastassiades等发表的农残分析前处理方法。在聚丙烯管内进行乙腈提取・盐析・脱水

后，将用于固相提取的填充剂直接混合在经离心分离的提取溶液之中（分散固相提取：dispersive SPE），然后进行净

化，这一快速简易的方法已在世界范围内得到广泛应用，在日本国内也日趋普及。此次样品基质使用了韭菜・辣椒。对

这些蔬菜样品进行了QuEChERS法前处理（Fig. 1），用于测定。 
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Fig. 1 实际样品的前处理（QuEChERS 法 EU 方法） 

 

※1 EURL「Multiresidue Method using QuEChERS following by GC-QqQ/MS/MS and LC-QqQ/MS/MS for Fruits and Vegetables」 

 

 

3. 基于GC/MS/MS的MRM测定 
   EURL推荐使用GC/MS/ MS进行测定的农药的清单如Fig. 2所示。使用GCMS-TQ8030，按照 Table 1所示的测定条件分

析了这66种成分。根据EURL报告制定了这些条件及监测m/z，Fig. 3表示66种成分中6种成分的MRM质色图。可知即使<10 

ppb时，也实现了高灵敏度分析，并且，1ppb的微量样品也能够以高S/N检出。并采用GCMS-TQ8030的SIM模式以及MRM模

式分析了在辣椒提取溶液中添加10ppb农药所制作的样品。SIM模式时，在无CID气体Ar气的状态下，其他条件使用了与

Table 1相同的条件。各自分析结果的比较如をFig. 4所示。采用SIM模式时，有时即使选择了选择性离子也因基质的影

响而难以检测出目标成分。但采用MRM模式时，由于质量分离部的高选择性，可以大幅度地去除基质的影响，实现了目

标成分的高灵敏度分析。 

   使用GC/MS/MS实现了微量成分的高灵敏度分析，但同时还要求高分析精度。同样在辣椒提取液中添加农药至10 ppb，

对此样品分析，计算各成分面积重现性（n=6），所有成分获得了良好结果。 

 使用GCMS-TQ8030完成了对推荐使用GC/MS/MS法的所有66种成分的高灵敏度与高可靠性分析。 

 

 

 

 

 

 



 

 

 

 

GC/MS/MS 推荐化合物（ 66 成分） 

 

Fig. 2 GC/MS/MS 推荐化合物 

 

 

 

 

(对于 MRM，使用 EURL 推荐的 Transition) 

 



 

 

 

Fig. 3 具有代表性的 6 种农药成分的 MRM 质色图 

 

 

Fig. 4 SIM 与 MRM 质色图比较 

 

 

 

 

 

 



 

 

 

Table 2 添加在辣椒提取液中的各农药（10 ppb）的面积重现性（n=6） 

 

 

4. 基于LC/MS/MS的MRM测定 
   同样，使用LC/MS/MS对推荐的72种成分进行了的MRM同时分析。LC/MS/MS推荐化合物如Fig. 5所示，分析条件如Table 

3所示。离子化法采用ESI法，实施了正负离子化同时测定。 

   Fig. 6表示具有代表性的2种农药成分的工作曲线和MRM质色图。在1‒1000 ppb的范围内，获得了充分的线性。并且，

在经QuEChERS法前处理的韭菜、辣椒提取液中添加推荐LC/MS/MS法检测的72种农药成分，制成分析样品（添加浓度5 ppb），

然后进行了分析，并计算出回收率。Fig. 7表示各溶液中农药重现性以及回收率。 

由于QuEChERS法是简易的前处理方法，在基质中多含杂质成分，但无论哪种基质都获得约80‒90%的良好回收率。在

添加到基质中的农药之中，有若干化合物的回收率超过120%，在基质空白中也检测出这些化合物。但这些在基质空白中

被检出农药的定量值如 Table4所示都没有超过最大残留标准値（MaximumResidue Levels＝MRLs）。 

   可知，使用LCMS-8040可以对推荐使用LC/MS/MS法的成分，进行基于正负离子同时测定的高灵敏度与高回收率的分

析。 

   并且，使用LCMS-804 0对于包括推荐使用GC/MS/MS法的化合物在内的所有138种成分进行了分析。详情请参照本公

司的Technical Report※2。 

LC/MS/MS 推荐化合物（ 72 成分） 

 

Fig. 5 LC/MS/MS 推荐化合物 



 

 

 

 

 

Fig. 6 具有代表性的2种农药的MRM质色图与工作曲线 

 

 

 

※2 Technical Report「 基于LC/MS/MS与QuEChERS法的食品中农残同时分析」（C146-2101） 

  http://www.an.shimadzu.co.jp/hplc/prominence/tec.htm 



 

 

 
Fig. 7 添加在蔬菜提取溶液（韭菜・辣椒）中的各农药（5 ppb）的面积重现性（n=6）以及回収率 

 

Table 4 农药 4 成分的定量结果（样品：韭菜）

 

 

5. 结论 
   使用岛津GCMS-TQ8030与LCMS-8040可以高灵敏度地分析EURL报告中的138中农药成分。QuEChERS法是GC/MS/MS以及

LC/MS/MS通用的前处理方法，可提取的农药范围广，同时使用两种质谱装置可以非常有效地完成分析。 



 

 

 



 

 

 


