
 

 

 

自来水中农药的LC/MS/MS分析 

 

【LCMS-8050应用】基于三重四极杆LC/MS/MS的水质农药定量分析 
Quantitative Analysis of Pesticides in Drinking Water Using Triple QuadrupoleLC/MS/MS  

 
 

在日本厚生劳动省自来水水质管理目标中设置有自来水中农药类项目。根据2013年3月

28日健发0328第7〜9号以及健水发0328第4号〜7号，目前对于187种物质设置了检查方法。

对于自来水中农药，每一化合物都设置了管理目标值，要求检测・定量至非常低的浓度。 

本应用数据介绍使用LC-MS对试验法附录18中29种农药实施同时分析的实例。本次测定

的29种成分中，25种成分采用正离子方式、4种成分采用负离子方式进行测定。使用的

LCMS-8050是具备高灵敏度且高速性能出类拔萃的三重四极杆型质谱仪。正负离子切换时间

为5msec.，即使多成分正负离子同时分析时，也可在一次分析中获得良好的灵敏度与重现性

数据。 
 

■化合物一览 
化合物名        极性      母离子        子离子      化合物名        极性      母离子       子离子 

(m/z)         (m/z)                                (m/z)          (m/z) 

 
 

HPLC条件（Nexera） 
分析色谱柱          ：Shim-pack XR-ODS 

(2 mmI.D. X 30 mmL., 2.2 μm) 

流动相A             ： 0.1 % 甲酸⽔溶液 

流动相B             ：甲醇 

时间程序            ：10% B. (0 min) →100% B. (4-5.5 min) 

→10% B. (5.51-10 min) 

流速                ：0.2 mL / min. 

进样量              ：15 μL 

柱温箱温度          ：40 ℃ 

 

MS条件（LCMS-8050） 
离子化法             ：ESI（positive / Negative) 

接口电压             ：＋4.5 kV / -3.5 kV 

雾化气流量           ：3.0 L / min. 

干燥气流量           ：10.0 L / min. 

加热气流量           ：10.0 L / min. 

接口温度             ：300 ℃ 

DL温度              ：250 ℃ 

加热模块温度        ：400 ℃ 

 

使用常规测定条件时，⼀般每个分析需要30〜40分种左右，测定时间较长。本测定采用

快速方法，将测定时间缩短为10分种。 

 



 

 

 

在定量分析中，为获得高重现性的数据，每个峰需要20点以上的数据点，但快速分析时

的峰宽变狭，因此，为获得充分的数据点数，装置的高速性能就⾮常重要了。 

 

如Fig. 1所示，快速条件下且低浓度的峰也可以获得充分的峰点数。 
 

 
Fig. 1 快速条件下的峰检测例 

 

 

 

 
Fig. 2 水质农药 29 成分的 MRM 色谱图（0.1 μg / L）（上：正方式／下：负方式） 

 

在通知法附录18中，前处理方法记述有固相提取水样的方法，但LCMS-8050可以高灵敏

度检测这些目标农药，对于各农药可直接定量至目标值1/100浓度以下。 

 
 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 



 

 

Table 1 水质农药 29 种成分的工作曲线范围以及重现性 

 

农药  目标值1/100  工作曲线范围  ⾯积CV值※                农药     目标值1/100  工作曲线范围  ⾯积CV值※ 

(μg / L)   (μg / L)    (％)                          (μg / L)    (μg / L)   (％) 

 
※ 在目标值 1/100 附近浓度的 CV 值 

 

 
Fig. 3 代表性农药水样中目标值 1/100 附近浓度的 MRM 色谱图 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 



 

 

【LCMS-8050应用】基于三重四极杆LC/MS/MS的水质农药筛选分析 
Screening Analysis of Pesticides in Drinking Water Using Triple Quadrupole LC/MS/MS 

 

在日本厚□劳动省自来水水质管理目标中设置有自来水中农药类项目。根据2013年3月

28日健发0328第7〜9号以及健水发0328第4号〜7号，目前对于187种物质设置了检查方法。 

本应用数据对基于LC-MS的试验法附录18・19・20（根据2013年3月28日通知，附录20

新追加了64种成分）的目标化合物，以及基于GC-MS的试验法附录5的目标化合物之中可以使

用LC-MS进行测定的目标化合物，总计161种成分实施了同时分析。使用的LCMS-8050是具备

高灵敏度且高速性能出类拔萃的三重四极杆型质谱仪。正负离子切换时间为5msec.，即使多

成分正负离子同时分析时，也可在一次分析中获得良好的灵敏度与重现性数据。 

 

 

■化合物一览 
 

 
 

HPLC条件（Nexera） 
分析色谱柱           ：L-Column2 ODS 

(2.1 mmI.D. X 75 mmL., 2 μm) 

流动相A              ：5mM 醋酸铵⽔溶液 

流动相B              ：5mM 醋酸铵甲醇溶液 

时间程序             ：5% B. (0 min) →100% B. (10-15 min)→5% B. 

(15.01-20 min) 

流速                 ：0.2 mL / min. 

进样量               ：20 μL 

柱温箱温度           ：40 ℃ 

 

MS条件（LCMS-8050） 
离子化法           ：ESI（positive / Negative) 

接口电压           ：＋4.5 kV / -3.5 kV 

雾化气流量         ：3.0 L / min. 

干燥气流量         ：10.0 L / min. 

加热气流量         ：10.0 L / min. 

接口温度           ：300℃ 

DL温度              ：250℃ 

加热模块温度        ：400℃ 

 

附录5（其中可以使用LC-MS进行测定的化合物） 

附录19 

附录18

附录20
羟基喹啉铜因流动相条件不适合而从目标中排除



 

 

 
MRM测定方法 

（各成分以 Dwell time 5 msec. , Pause time 1 msec.进行测定) 

 

 
Fig. 1 农药 161 种成分的 MRM 色谱图（上：附录 5 目标化合物／下：附录 18・19・20 目标化合物） 

 

Table 1表示部分测定化合物（附录18・19・20目标农药）的目标值的1/100浓度以及本

方法的工作曲线最小浓度。对于LC-MS目标农药（附录18・19・20）的全部成分可以进行相

当于管理目标值1/100浓度的定量。另外，附录5（GC-MS目标）的83种目标农药化合物中71

种成分可以进行LC-MS测定，其中90%的化合物可以进行相当于目标值1/100浓度的定量。 

 
 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 



 

 

Table 1 水质农药管理目标值 1/100 浓度与本方法的工作曲线最⼩浓度（単位：μg / L) 

 

 
       化合物名      目标值 1/100  工作曲线最⼩浓度            化合物名       目标值 1/100  工作曲线最⼩浓度            化合物名       目标值 1/100   工作曲线最⼩浓度 

 


