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使用Xevo TQ-S检测蜂花粉中的
吡虫啉残留量

Lauren Mullin、Michael Young，and Jennifer Burgess

目的

在本简报中，我们展示了Waters® Xevo® TQ-S

结合ACQUITY UPLC® I-Class系统检测蜂花粉中

痕量吡虫啉的能力。

背景

在分析复杂环境样品中的痕量污染物时，

通常会受到基质效应的严重干扰，使得在

进行亚ng/g浓度水平检测时，所用仪器面

临着必须满足灵敏度要求的挑战。杀虫剂

暴露会对蜂群产生致死和亚致死效应，若

要监控这些效应带来的影响则需要对蜜蜂

和蜂产品中的杀虫剂水平进行可靠地定

量。某地区使用吡虫啉杀虫剂来应对昆虫

的侵害，该事件同时也促成了对该地区蜜

蜂群的监测。我们对该地区的蜜蜂样本及

花粉产品进行了吡虫啉残留分析。两种样

品的类型都极为复杂，花粉中平均含有

20%的蛋白质和6%的总脂肪1，并且还含有

大量的维生素、脂肪酸、酶和色素。在下

面的研究中，我们使用Waters Sep-Pak® C18小

柱，通过一种专门的提取技术除去大量的

基质干扰物，并采用高灵敏度的Xevo TQ-S

在pg/g浓度范围内对吡虫啉进行了可靠检

测。

使用超灵敏的ACQUITY UPLC/Xevo TQ-S检测复杂蜂花

粉基质中的痕量吡虫啉杀虫剂。

图1. 配备Xevo TQ-S的ACQUITY UPLC系统。

解决方案

取300 mg蜂花粉样品用研钵研磨均匀，然后用Milli-Q水按1:10的比例进

行稀释。向花粉浆中加入12 mL含2%三乙胺的乙腈，涡旋混合，然后将

其加入QuEChERS AOAC管1（含6 mg MgSO4和1.5 g乙酸钠）中。离心后，

弃去有机层并稀释至含水量为15%，在真空状态下通过Sep-Pak C18 1-cc小

柱。将最终提取物在温和的氮气流下干燥至近干，并用四倍于初始体

积的水进行复溶。
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a. b. c.Incurred Sample #1
Sample S/N:PtP=6.05

Incurred Sample #2
Sample S/N:PtP=462.44

Matrix Matched Standard 100 pg/g
Sample S/N:PtP=17.72

采用ACQUITY UPLC I-Class系统与Xevo TQ-S联用进

行样品分析。MRM通道的256.2 → 175.2用于

定量，256.2 → 209.2用于确证。采用从商店

购买的有机花粉营养保健品加1 ng/g吡虫啉标

准品，对提取回收率和基质抑制作用进行评

估，结果显示于表1中。基质加标校准曲线分

别用于样品定量和回收率试验，并且r2 > 0.99。

利用基质加标的方法来确定LOD和LOQ，峰间信

噪比（S/N）分别大于3和10。良好的离子比率

常常被当作鉴定的附加标准。

在来自暴露测试区域的样品中，对其中三分

花粉样品的吡虫啉残留进行了检测，除其中

一份样品的吡虫啉残留为29.3 ng/g外，其它

样品在基质条件下均低于LOQ。前文所述的样

品、低于LOQ的样品和基质匹配100 pg/g标准品

（峰间信噪比大于10，并被视作LOQ方法）的

MRM谱图如图2 a、b和c所示。

图2. 花粉样品中用于吡虫啉定量和确证的离子通道MRM图谱；a. 吡虫啉含量低于LOQ的样
品，b. 高于LOQ的样品，c. 基质加标100 pg/g标准品。

总结

利用稳定可靠的高灵敏度Xevo TQ-S对花粉中的吡虫啉进行检测，证明了

Xevo TQ-S是一种能够应对这种独特环境监测挑战的强大工具。

表1. 花粉样品中吡虫啉检测的提取回收率和基质抑制作用
结果。尽管受到基质抑制作用的严重影响，Xevo TQ-S所具
有的灵敏度仍然能对基质中存在的吡虫啉实现pg/g水平的
检测和定量。
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1 ng/g
加标

%RSD 样品

提取回收率 95.57% 9.89 3

基质抑制作用 -62.51% 4.29 3

被测样品#1 
样品S/N:PtP=6.05

被测样品#2 
样品S/N:PtP=462.44

基质加标标准品100 pg/g
样品S/N:PtP=17.72


