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珀金埃尔默中国有机质谱产品专家

药材及饮片中农
药多残留检测的
解决方案

背景

近日，国家药典委员会拟修订和公示关于《中国药典》

2015年版四部“0212药材和饮片检定通则”、“2341农药

残留量测定法修订草案”，其中关于新增“第五法 药材及

饮片（植物类）中禁用农药多残留测定法”以及在检定通

则中规定了33种禁用农药不得检出，为药材及饮片中农

药残留的测定提供技术保障和法规依据。

PerkinElmer LX50 UHPLC-QSight 系列
三重四级杆液质联用仪

应 用 报 告

液相色谱/质谱法

在第五法药材及饮片（植物类）中禁用农药多残留测

定法中规定了LC-MS/MS分析方法，用于30种农药的

检测分析。珀金埃尔默公司采用QSight LC-MS/MS液质

联用系统，建立了药材及饮片中上述农药残留分析的

整体解决方案。



质谱参数：

以下参数以珀金埃尔默 QSight 210三重四极杆质谱仪为例，目标

化合物质谱参数见表2和表3。

表2 30种农药化合物质谱参数表
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前处理方法[1] LC-MS/MS仪器方法

直接提取法

快速样品处理法（QuEChERS）

固相萃取法

PerkinElmer LX50 UHPLC参数：

   色谱柱：Kinetex C18 色谱柱， 4.6x100mm, 2.6μm

   柱温：35℃

   流速：0.8mL/min

   进样量：5μL

*根据供试品基质特点和方法确认结果，选择一种最适宜的供试
品溶液制备方法。

表1  30种农药化合物液相色谱梯度洗脱表
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取供试品粉末(过三号筛)3g，精密称定，置50mL聚苯乙烯具

塞离心管中，加入1%冰醋酸溶液15mL，涡旋使药粉充分浸

润，放置30min，精密加入乙腈15mL，涡旋使混匀，置振荡

器上剧烈振荡(每分钟500次)5min，加入无水硫酸镁与无水乙

酸钠的混合粉末(4:1，7.5g，立即摇散，再置振荡器上剧烈振

荡(每分钟500次)3min，于冰浴中冷却10min，离心每分钟

4000转5min，取上清液9ml，置预先装有净化材料的分散固

相萃取净化管[无水硫酸镁900mg，N-丙基乙二胺300mg，十

八烷基硅烷键合硅胶300mg，硅胶300mg，石墨化碳黑90mg]

中，涡旋使充分混匀，置振荡器上剧烈振荡（每分钟500次）

5min使净化完全，离心每分钟4000转）5min，精密吸取上清液

5mL，置氮吹仪上于40水浴浓缩至约0.4mL，加乙腈稀释至

1.0mL，涡旋混匀，滤过，取续滤液，即得。

固相萃取净化方式包括以下三种：

方式一：量取直接提取法制备的供试品溶液3～5mL，置于装

有分散型净化材料的净化管[无水硫酸镁1200mg，N-丙基乙

二胺300mg，十八烷基硅烷键合硅胶100mg]中，涡旋使充分

混匀，再置震荡器上剧烈震荡（每分钟500次）5min使净化

完全，离心，取上清液，即得。

方式二：量取直接提取法制备的供试品溶液3～5mL，通过亲

水亲油平衡材料(HLBSPE)固相萃取柱(200mg，6mL)净化，

收集全部净化液，混匀，即得。

方式三:量取直接提取法制备的供试品溶液2mL，加在装有石

墨化碳氨基复合固相萃取小柱(500mg，6mL)[临用前用乙腈-

甲 苯 混 合 溶 液 ( 3 : 1 ) 1 0 m L 预 洗 ] ， 用 乙 腈 - 甲 苯 混 合 溶 液

(3:1)20mL洗脱，收集洗脱液，减压浓缩至近干，用乙腈转移

并稀释至2.0mL，混匀，即得。

精确称取5g试样，加NaCl 1g，立即摇散，再加入乙腈50mL，匀

浆处理2min，在4000rpm下离心3min，分取上清液，上述沉淀

物再加乙腈50mL，匀浆处理1min，离心3min，合并两次提取

的上清液，减压浓缩至约3-5mL，冷却至室温，用乙腈稀释至

10mL，摇匀，即得。



结果与讨论

结论

图1 中展示了采用30种农药化合物浓度为10.0µg/L的总离子流

色谱图，经色谱条件优化，各个化合物的峰型对称，获得优异的

色谱分离效果。

本文采用QSight LX50 UHPLC-QSight 210三重四极杆液质联

用系统建立了快速，高灵敏度和可靠的LC-MS/MS实验方法测

定中药材及饮片中农药化学品残留量。本方法具有分析速度快、

灵敏度高等特点，适用于中药质检部门对中药材及饮片中农药

化学品多残留的定性定量分析。
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表3 质谱离子源参数

图1  30种农药化合物提取离子色谱图（浓度为10 µg/L）
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