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摘要:建立了基于全自动加速溶剂萃取－超高效液相色谱－串联质谱法检测水体沉积物中 １７ 种新烟碱类杀虫剂及代谢物

残留的分析方法ꎬ１７ 种目标物的质量浓度在一定范围内与对应的峰面积呈线性关系ꎬ该方法的检出限(３􀆰 １４３ｓ)为 ０􀆰 ０００ ７ ~
０􀆰 ００２ ２ μｇ / ｋｇꎮ 在 ０􀆰 ０２、０􀆰 ２、１􀆰 ５ μｇ / ｋｇ 加标水平下的平均回收率为 ８２􀆰 ７０％~１１４􀆰 ３０％ꎬ日内精密度和日间精密度的相对标准

偏差分别为 １􀆰 ４％~９􀆰 ４％和 ３􀆰 ８％~９􀆰 ７％ꎮ
关键词:全自动加速溶剂萃取ꎻ新烟碱类杀虫剂ꎻ超高效液相色谱－串联质谱法ꎻ水体沉积物
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　 　 新烟碱类杀虫剂是由尼古丁官能团转化而来的

一类新型的神经活性杀虫剂[１]ꎮ 采取选择性地抑

制昆虫的烟碱型乙酰胆碱受体的方式ꎬ造成昆虫瘫

痪和死亡[２]ꎮ 由于广谱性、高效性、对非靶标生物

毒性低等优点ꎬ被广泛应用于水果、谷物、蔬菜和其

他作物的病虫害防治[３]ꎮ 然而ꎬ在广泛使用和长期

积累之后ꎬ残留的新烟碱类杀虫剂会污染蔬菜、农作

物、水果和水体沉积物ꎬ通过食物和环境摄入人体内

后ꎬ对身体健康造成严重威胁ꎬ如激素紊乱、过敏、哮
喘和癌症等[４－５]ꎮ 因此ꎬ美国、欧盟、中国、日本等国

已对相关食品中新烟碱类杀虫剂制定了最大残留限

量(ＭＲＬ) [６－７]ꎬ我国 ＧＢ ２７６３—２０２１ 标准中对水果、
蔬菜、谷物等食品中吡虫啉、啶虫脒、烯啶虫胺、噻虫

啉和氯噻啉等 １１ 种新烟碱类杀虫剂残留规定了

ＭＲＬ[８]ꎬ水体沉积物属于复杂基质ꎬ基质干扰较大ꎬ
关于沉积物中新烟碱类杀虫剂及其代谢物研究鲜有

报道ꎬ因此建立一种快速、灵敏的检测水体沉积物中

新烟碱类杀虫剂及其代谢物的方法有着十分重要的

现实意义ꎮ
现阶段ꎬ新烟碱类化合物的检测方法包括气相

色谱[９]、气相色谱－质谱法[１０]、高效液相色谱[１１] 和

高效液相色谱－串联质谱法[１２]等ꎮ 由于新烟碱类化

合物极性强、挥发性差ꎬ不适用于气相色谱直接分

析ꎮ 高效液相色谱－串联质谱法结合了液相色谱分

离能力强和质谱法灵敏度高、抗干扰性强的特点ꎬ可
实现目标物准确高效的定量分析ꎬ已成为目前新烟
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碱类杀虫剂应用最广泛的检测方法[１３]ꎮ 近年来水

体沉积物中农药残留的前处理方法主要有固相萃取

法[１４]、分散固相萃取法[１５] 和 ＱｕＥＣｈＥＲＳ 法等[１６]ꎮ
加速溶剂萃取是一种通过高温、高压来降低溶剂黏

度、提高溶质扩散效率以达到高效提取固体或半固

体样品的样品前处理技术[１７]ꎮ 加速溶剂萃取具有

萃取速率快、全自动批量化处理、有机试剂消耗量少

的优点[１８－１９]ꎬ是近年来较为先进的前处理方法ꎮ 本

工作对加速溶剂萃取条件进行优化ꎬ建立了全自动

加速溶剂萃取超高效液相色谱－串联质谱法同时检

测吡虫啉、呋虫胺、氟啶虫酰胺等 １１ 种新烟碱化合

物以及呋虫胺代谢物 ＤＮ、呋虫胺代谢物 ＵＦ、吡虫

啉－羟基、吡虫啉－烯烃、吡虫啉尿素和六氯烟酸 ６
种代谢物ꎬ该方法由于简便、高效、准确等优点ꎬ适用

于水体沉积物中新烟碱类杀虫剂及代谢物的残留快

速检测和准确分析ꎬ具有良好的实际应用前景ꎮ

１　 试验部分

１􀆰 １　 仪器与试剂

ＵＬＣ ５１０ 型超高效液相色谱仪ꎻＥＸＰＥＣ ５２１０ 型

三重四极杆串联质谱仪ꎻＥＸＰＥＣ ５５０ 型加压流体萃

取仪ꎻＥＸＰＥＣ ５１０ 型减压平行浓缩仪ꎻ安谱 ＤＣ２４ 位

水浴氮吹仪ꎻＭｉｌｌｉ－Ｑ Ｄｉｒｅｃｔ 纯水机ꎮ
单标准储备溶液:１ ｇ / Ｌ 呋虫胺代谢物 ＤＮ、呋

虫胺代谢物 ＵＦ、呋虫胺、烯啶虫胺、氟啶虫酰胺、噻
虫嗪、吡虫啉－羟基、吡虫啉－烯烃、吡虫啉－尿素、吡
虫啉、噻虫胺、六氯烟酸、氯噻啉、啶虫脒、氟吡呋喃

酮、氟啶虫胺腈和噻虫啉的质量浓度均为 １ ｇ / Ｌꎮ
呋虫胺代谢物 ＤＮ、呋虫胺代谢物 ＵＦ、呋虫胺、

烯啶虫胺、氟啶虫酰胺、噻虫嗪、吡虫啉－羟基、吡虫

啉－烯烃、吡虫啉－尿素、吡虫啉、噻虫胺、六氯烟酸、
氯噻啉、啶虫脒、氟吡呋喃酮、氟啶虫胺腈和噻虫啉

的纯度均不小于 ９９％ꎻ甲醇、乙腈、二氯甲烷和甲酸

均为色谱纯ꎻ试验用水为超纯水ꎮ
１􀆰 ２　 仪器工作条件

１􀆰 ２􀆰 １　 加速溶剂萃取条件

萃取温度为 １００℃ꎬ萃取压力为 １０ ＭＰａꎻ预加热

时间为 １ ｍｉｎꎬ加热时间为 ６ ｍｉｎꎻ静置萃取时间为

５ ｍｉｎꎻ循环次数为 ２ 次ꎻ冲洗体积为萃取体积的

６０％ꎻ氮气吹扫时间为 ２ ｍｉｎꎻ萃取溶剂为体积比 １ ∶１
的乙腈－二氯甲烷ꎮ
１􀆰 ２􀆰 ２　 色谱条件

ＡＣＱＵＩＴＹ ＵＰＬＣ ＨＳＳ Ｔ３ 色谱柱 ( ２􀆰 １ ｍｍ ×
１００ ｍｍꎬ１􀆰 ８ μｍ)ꎻ柱温 ４０℃ꎻ流动相 Ａ 为 ０􀆰 ０１％
(体积分 数ꎬ 下 同 ) 甲 酸 溶 液ꎬ Ｂ 为 甲 醇ꎻ 流 速

０􀆰 ３ ｍＬ / ｍｉｎꎻ进样量 ５ μＬꎮ 洗脱程序:０ ~ １􀆰 ０ ｍｉｎ
时ꎬＢ 为 １％ꎻ１􀆰 ０ ~ １􀆰 ５ ｍｉｎ 时ꎬＢ 由 １％升至 ２０％ꎻ
１􀆰 ５~ ５ ｍｉｎ 时ꎬＢ 由 ２０％升至 ４０％ꎻ５􀆰 ０ ~ ５􀆰 ２ ｍｉｎ
时ꎬＢ 由 ４０％升至 ９８％ꎻ５􀆰 ２ ~ ７􀆰 ２ ｍｉｎ 时ꎬＢ 由 ９８％
升至 １００％ꎻ７􀆰 ２~７􀆰 ５ ｍｉｎ 时ꎬＢ 由 １００％降至 １％ꎬ保
持 ２􀆰 ５ ｍｉｎꎮ
１􀆰 ２􀆰 ３　 质谱条件

电喷雾离子源正离子(ＥＳＩ＋)模式扫描ꎬ多反应

监测(ＭＲＭ)模式ꎻ毛细管高压为 ４􀆰 ８ ｋＶꎻ去溶剂气

温度为 ３７５℃ꎻ雾化气流速为 ２􀆰 ５ Ｌ / ｍｉｎꎬ去溶剂气

流速为 １１􀆰 ５ Ｌ / ｍｉｎꎬ反吹气流速为 ２ Ｌ / ｍｉｎꎻ碰撞气

为高纯氮气ꎬ流速为 ０􀆰 ５ ｍＬ / ｍｉｎꎮ 其他质谱参数见

表 １ꎬ标记“∗”为定量离子ꎮ
表 １　 质谱参数

峰号 化合物 英文缩写 保留时间 / ｍｉｎ
质荷比(ｍ / ｚ)

母离子 子离子
锥孔电压 / Ｖ 碰撞能量 / Ｖ

１ 呋虫胺代谢物 ＤＮ ＤＮ ２􀆰 ７７ １５８􀆰 ２ ５７􀆰 １∗ꎬ１０２􀆰 １ ５０ ２３ꎬ２２

２ 呋虫胺代谢物 ＵＦ ＵＦ ３􀆰 ３５ １５９􀆰 ２ １０２􀆰 １∗ꎬ６７􀆰 １ ５０ １７ꎬ２１

３ 呋虫胺 ＤＩＮ ３􀆰 ８５ ２０３􀆰 １ １２９∗ꎬ１５７ ５０ ８ꎬ１１

４ 烯啶虫胺 ＮＩＴ ４􀆰 １３ ２７１􀆰 １ ２２５∗ꎬ９９ ５０ １６ꎬ２２

５ 氟啶虫酰胺 ＦＬＯ ４􀆰 ７４ ２３０􀆰 ０ ２０３∗ꎬ１４８ ５０ ２８ꎬ３５

６ 噻虫嗪 ＴＭＸ ４􀆰 ７８ ２９２􀆰 ０ １８１∗ꎬ２１１ ５０ ３０ꎬ２６

７ 吡虫啉－羟基 ＩＭＩ－５－ＯＨ ４􀆰 ８２ ２７２􀆰 １ ２２５􀆰 １∗ꎬ１９１􀆰 １ ５０ １７ꎬ２０

８ 吡虫啉－烯烃 ＩＭＩ－ｏｌｅ ５􀆰 ０５ ２５４􀆰 ０ ２０５􀆰 ０２∗ꎬ１７１􀆰 １ ４５ １６ꎬ１４

９ 吡虫啉－尿素 ＩＭＩ－ｕｒｅａ ５􀆰 ６４ ２１２􀆰 １ ９９􀆰 １∗ꎬ１２８ ５０ ２３ꎬ２５

１０ 吡虫啉 ＩＭＩ ５􀆰 ７５ ２５６􀆰 １ ２０９∗１７５ ５０ ２２ꎬ２７

１１ 噻虫胺 ＣＬＯ ５􀆰 ８６ ２５０􀆰 ０ １３２∗ꎬ１６９􀆰 １ ５０ ２１ꎬ１７
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续表

峰号 化合物 英文缩写 保留时间 / ｍｉｎ
质荷比(ｍ / ｚ)

母离子 子离子
锥孔电压 / Ｖ 碰撞能量 / Ｖ

１２ 六氯烟酸 ６ＣＮＡ ５􀆰 ９１ １５７􀆰 ８ １２１􀆰 ９∗ꎬ７８ ５０ ２０ꎬ３０

１３ 氯噻啉 ＩＭＩＤ ６􀆰 ０９ ２６２􀆰 ０ １８１∗ꎬ１２２􀆰 ２ ５０ ３０ꎬ３６

１４ 氟吡呋喃酮 ＦＬＵ ６􀆰 ３７ ２８８􀆰 ８ １２５􀆰 ８∗ꎬ８９􀆰 ９ ５０ ２４ꎬ５５

１５ 啶虫脒 ＡＣＥ ６􀆰 ３７ ２２３􀆰 ０ １２６∗ꎬ９９ ５０ ４５ꎬ６０

１６ 氟啶虫胺腈 ＳＵＬ ６􀆰 ４４ ２７８􀆰 １ １７４􀆰 １∗ꎬ１０５ ５０ ２０ꎬ９

１７ 噻虫啉 ＴＨＩＡ ６􀆰 ４９ ２５３􀆰 １ ９９􀆰 １∗ꎬ１２６􀆰 １ ５０ ６５ꎬ５２

１􀆰 ３　 试验方法

水体沉积物样品来自杭州青山湖ꎬ经搅拌均匀ꎬ
冷冻干燥ꎬ过 ８０ 目筛后ꎬ置于广口瓶中保存备用ꎮ
准确称取上述水体沉积物样品 １０ ｇꎬ置于全自动加

速溶剂萃取仪萃取池中ꎬ称取 １５ ｇ 硅藻土ꎬ混匀后

加入ꎬ根据 １􀆰 ２􀆰 １ 部分萃取条件进行加速溶剂萃取ꎮ
将加速溶剂萃取液ꎬ在 ４０℃下减压浓缩至 ０􀆰 ５~

１ ｍＬꎮ 先用 ３ ｍＬ 乙腈将 ＨＬＢ 固相萃取小柱淋洗 ２
次ꎬ再用 ３ ｍＬ 纯水淋洗 ２ 次ꎬ将提取液加入小柱ꎬ每
秒 １ ~ ２ 滴ꎬ待全部溶液通过 ＨＬＢ 小柱后ꎬ以 ３ ｍＬ
乙腈洗脱ꎬ４０℃氮吹浓缩至近干ꎬ１ ｍＬ 乙腈－水(１＋
９)溶解后过 ０􀆰 ２２ ｍ 有机滤膜ꎬ置于进样瓶供 ＬＣ－
ＭＳ / ＭＳ 测定ꎮ

２　 结果与讨论

２􀆰 １　 色谱行为

在仪器工作条件下ꎬ空白水体沉积物中 １７ 种新

烟碱类混合标准溶液的 ＭＲＭ 色谱图见图 １ꎮ

峰号 １~１７ 对应的化合物同表 １

图 １　 典型色谱图

２􀆰 ２　 提取方法的选择

通常情况下ꎬ水体沉积物中农药残留提取方法

的选择对农药检测结果和方法灵敏度起到十分重要

的作用ꎮ 现阶段比较常用的水体沉积物提取方法有

加速溶剂萃取法、超声提取法、振荡提取法和索氏提

取法ꎮ 振荡提取法操作较烦琐且对新烟碱类杀虫剂

萃取效率较低ꎻ索氏提取法虽然提取效率较高ꎬ但整

个过程耗时长ꎬ有机试剂消耗量大ꎬ容易对人体健康

造成伤害并对周边环境造成污染ꎻ超声提取法因为

通过超声能量进行提取ꎬ在提取过程中ꎬ萃取液温度

逐渐升高ꎬ容易造成新烟碱类化合物中一些代谢产

物造成损失ꎻ加速溶剂萃取法全程自动化操作ꎬ操作

简单、快速ꎬ并且萃取效率高ꎬ有机试剂消耗量少ꎮ
试验分别选择上述 ４ 种提取方法对 １７ 种新烟碱质

量浓度为 ０􀆰 ２ μｇ / ｋｇ 的水体沉积物加标样品溶液进

行提取ꎬ从图 ２ 回收率来看ꎬ加速溶剂萃取法的提取

效果最优ꎮ

１—索氏提取法ꎻ２—振荡提取法ꎻ３—超声提取法ꎻ
４—加速溶剂萃取法

图 ２　 提取方法的影响

２􀆰 ３　 萃取溶剂的选择

在加速溶剂萃取中ꎬ萃取溶剂对净化样品和洗

脱目标物有着十分重要的影响ꎮ 通常根据“相似相

溶”原理来选择合适的萃取溶剂ꎮ 当目标物种类较

多ꎬ极性相差较大时ꎬ通常选用混合溶剂萃取效率更

佳ꎮ 试验考察了乙腈、二氯甲烷、丙酮－正己烷(１＋
１)混合溶液、乙腈－二氯甲烷(１＋１)混合溶液等不

同极性的溶剂对新烟碱类化合物的提取效果ꎬ结果

见图 ３ꎮ 由图 ３ 可知ꎬ当乙腈－二氯甲烷(１＋１)混合

溶液作为萃取溶剂时ꎬ新烟碱类化合物回收率整体

要比单独使用乙腈和二氯甲烷要高ꎬ所以试验选择

萃取溶剂为乙腈－二氯甲烷(１＋１)混合溶液ꎮ
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１—乙腈ꎻ２—二氯甲烷ꎻ３—丙酮－正己烷(１＋１)ꎻ
４—乙腈－二氯甲烷(１＋１)

图 ３　 循环次数的影响

２􀆰 ４　 萃取温度的选择

加速溶剂萃取法由于在较高温度下进行萃取ꎬ
因此萃取温度对回收率产生较大影响ꎮ 试验考察了

萃取温度分别为 ６０、８０、１００、１２０℃ 时 １７ 种新烟碱

类化合物回收率ꎮ 结果见图 ４ꎮ 由图 ４ 可知ꎬ当萃

取温度为 １００℃时ꎬ回收率最高ꎻ当萃取温度升高至

１２０℃时ꎬ吡虫啉类代谢产物的回收率明显降低ꎬ可
能和高温萃取下代谢产物不稳定容易降解有关ꎮ 试

验选择萃取温度为 １００℃ꎮ

１—６０℃ꎻ２—８０℃ꎻ３—１００℃ꎻ４—１２０℃

图 ４　 萃取温度的影响

２􀆰 ５　 循环萃取次数的选择

按试验方法对新烟碱空白加标水体沉积物样品

萃取 ３ 次ꎬ分别收集每一次的萃取液ꎬ考察了循环萃

取次数对 １７ 种新烟碱类化合物的影响ꎬ结果见

图 ５ꎬ萃取 ２ 次整体的回收率明显比萃取 １ 次的高ꎬ
而循环萃取 ３ 次的回收率与 ２ 次相比没有明显提

升ꎬ为减少有机溶剂消耗和缩短萃取时间ꎬ试验选择

循环萃取次数为 ２ 次ꎮ

１—循环萃取 １ 次ꎻ２—循环萃取 ２ 次ꎻ３—循环萃取 ３ 次

图 ５　 循环次数的影响

２􀆰 ６　 标准曲线、检出限和定量限

通过配置不同浓度的标准溶液ꎬ以 １７ 种新烟碱

类化合物的峰面积为纵坐标(Ｙ)ꎬ计算浓度为横坐

标(Ｘ)进行线性测试ꎬ外标法定量ꎬ权重为 １ / Ｘꎮ 从

表 ２ 知ꎬ１７ 种新烟碱类化合物在其对应的线性范围

内线性相关系数 Ｒ２ 均大于 ０􀆰 ９９５ꎬ表面线性良好ꎮ
通过空白基质配制质量浓度为 ０􀆰 ００７ ５ μｇ / ｋｇ

的样品ꎬ进行前处理和液相色谱测试ꎮ 根据 ＨＪ
１６８—２０１０[２０]ꎬ对样品重复测量 ｎ ＝ ７ 次ꎬ计算 ７ 次

平行测定的标准偏差( ｓ)ꎬｔ(６ꎬ０􀆰 ９９)＝ ３􀆰 １４３ꎬ则检

出限＝ ３􀆰 １４３ｓꎬ而定量限＝ ４×检出限ꎮ 结果见表 ２ꎮ
表 ２　 线性参数、检出限和定量限结果

化合物 线性范围 / (μｇ􀅰Ｌ－１) 线性回归方程 Ｒ２ 检出限 / (μｇ􀅰ｋｇ－１) 定量限 / (μｇ􀅰ｋｇ－１)
ＤＮ ０􀆰 １~１００ ｙ＝ １１０５６０􀆰 ３１２１ｘ＋７５１８􀆰 ５６２０ ０􀆰 ９９７０ ０􀆰 ００１７ ０􀆰 ００６６
ＵＦ ０􀆰 １~２０ ｙ＝ ２９５０５６􀆰 ９６８７ｘ＋９９１５􀆰 ５６９９ ０􀆰 ９９６０ ０􀆰 ０００７ ０􀆰 ００２９
ＤＩＮ ０􀆰 １~５０ ｙ＝ １２４１０６􀆰 １５１７ｘ＋１１９２９􀆰 ２０７５ ０􀆰 ９９７６ ０􀆰 ００２１ ０􀆰 ００８４
ＦＬＯ ０􀆰 １~１００ ｙ＝ １２１６６１􀆰 ７４４５ｘ－６９􀆰 ６１０１ ０􀆰 ９９８６ ０􀆰 ００１３ ０􀆰 ００５２
ＮＩＴ ０􀆰 １~２０ ｙ＝ ２７６２３５􀆰 ６４２６ｘ＋８４８８􀆰 ４７３１ ０􀆰 ９９６６ ０􀆰 ０００７ ０􀆰 ００２９
ＴＭＸ ０􀆰 １~２０ ｙ＝ ２５００９７􀆰 ０５２３ｘ＋２１８２４􀆰 ４８００ ０􀆰 ９９６９ ０􀆰 ００１３ ０􀆰 ００５３
ＩＭＩ－５－ＯＨ ０􀆰 １~５０ ｙ＝ １６３６４２􀆰 ４９３８ｘ－９６􀆰 １０３３ ０􀆰 ９９７５ ０􀆰 ００１１ ０􀆰 ００４５
ＩＭＩ－ｏｌｅ ０􀆰 １~１００ ｙ＝ ２６６２７􀆰 ６９７６ｘ＋３３９􀆰 ２２９６ ０􀆰 ９９９３ ０􀆰 ００２０ ０􀆰 ００８１
ＩＭＩ－ｕｒｅａ ０􀆰 １~１００ ｙ＝ ９７８８０􀆰 ４８０７ｘ＋１６８１􀆰 １４３７ ０􀆰 ９９９２ ０􀆰 ００２２ ０􀆰 ００９０
ＩＭＩ ０􀆰 １~１００ ｙ＝ １１７８０４􀆰 ９２３３ｘ＋２３８０􀆰 ３３８０ ０􀆰 ９９８８ ０􀆰 ００１５ ０􀆰 ００６２
ＣＬＯ ０􀆰 １~５０ ｙ＝ １０２７４２􀆰 ８６５２ｘ＋５１３０􀆰 ９９３６ ０􀆰 ９９７１ ０􀆰 ００１６ ０􀆰 ００６６
６ＣＮＡ ０􀆰 １~１００ ｙ＝ ６００３５􀆰 ７５２２ｘ－２３９０􀆰 ２２７７ ０􀆰 ９９８４ ０􀆰 ００２２ ０􀆰 ００９０
ＩＭＩＤ ０􀆰 １~５０ ｙ＝ １２４５５９􀆰 ６７９７ｘ＋４８１６􀆰 ６５６５ ０􀆰 ９９６８ ０􀆰 ００１５ ０􀆰 ００５８
ＦＬＵ ０􀆰 １~５０ ｙ＝ １３１４９３􀆰 ８３０６ｘ＋７７９１􀆰 ３９６３ ０􀆰 ９９９３ ０􀆰 ００１８ ０􀆰 ００７１
ＡＣＥ ０􀆰 １~５０ ｙ＝ ８５９９５􀆰 ９１１６ｘ＋１１９２５􀆰 ６３１３ ０􀆰 ９９８６ ０􀆰 ００１７ ０􀆰 ００６６
ＳＵＬ ０􀆰 １~５０ ｙ＝ １４５６２６􀆰 ７０７６ｘ＋２１１６６􀆰 ９１８１ ０􀆰 ９９６８ ０􀆰 ００１１ ０􀆰 ００４５
ＴＨＩＡ ０􀆰 １~２０ ｙ＝ １２０２８２􀆰 ２６２８ｘ＋１０９４９􀆰 ８８２９ ０􀆰 ９９８２ ０􀆰 ００１７ ０􀆰 ００６７
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２􀆰 ７　 精密度和回收实验

对空白样本进行低、中、高 ３ 个浓度的加标回

收ꎬ加标浓度分别为 ０􀆰 ０２、０􀆰 ２、１􀆰 ５ μｇ / ｋｇꎬ在各加标

浓度水平平行制备 ６ 份样品ꎬ日内精密度(ｎ ＝ ６)和
日间精密度(ｎ＝ １８)见表 ３ꎮ

表 ３　 精密度和回收试验结果

化合物
回收率(ＲＳＤａꎬＲＳＤｂ) / ％

０􀆰 ０２ μｇ / ｋｇ ０􀆰 ２ μｇ / ｋｇ １􀆰 ５ μｇ / ｋｇ

呋虫胺代谢物 ＤＮ ９５􀆰 ５(９􀆰 ２ꎬ８􀆰 ３) ８２􀆰 ７(４􀆰 ４ꎬ６􀆰 １) ９７􀆰 ２(５􀆰 ２ꎬ４􀆰 ９)

呋虫胺代谢物 ＵＦ ９２􀆰 ９(５􀆰 ０ꎬ６􀆰 ５) ８４􀆰 ６(２􀆰 ０ꎬ５􀆰 ７) ８３􀆰 ２(２􀆰 ３ꎬ３􀆰 ８)

呋虫胺 ９５􀆰 ５(６􀆰 ９ꎬ８􀆰 ５) １１１􀆰 １(３􀆰 ８ꎬ６􀆰 ６) ９２􀆰 ８(１􀆰 ４ꎬ５􀆰 ４)

烯啶虫胺 ９２􀆰 ３(６􀆰 ４ꎬ７􀆰 ９) ９５􀆰 ６(５􀆰 ３ꎬ６􀆰 ０) ９０􀆰 ３(２􀆰 ９ꎬ３􀆰 ８)

氟啶虫酰胺 ９８􀆰 ８(９􀆰 ４ꎬ９􀆰 ７) １０５􀆰 ８(５􀆰 ８ꎬ７􀆰 ９) ９８􀆰 ９(３􀆰 ４ꎬ６􀆰 １)

噻虫嗪 ８６􀆰 ５(４􀆰 ９ꎬ６􀆰 ５) １１４􀆰 ３(２􀆰 ６ꎬ４􀆰 ９) ９０􀆰 ６(４􀆰 ２ꎬ５􀆰 ３)

吡虫啉－羟基 １０５􀆰 ７(４􀆰 ７ꎬ５􀆰 ５) １０７􀆰 ０(４􀆰 ４ꎬ６􀆰 ８) ９９􀆰 ３(５􀆰 ３ꎬ５􀆰 ８)

吡虫啉－烯烃 １００􀆰 ２(７􀆰 ９ꎬ８􀆰 ８) ９７􀆰 ９(５􀆰 ３ꎬ６􀆰 ７) ９４􀆰 ７(２􀆰 ６ꎬ５􀆰 １)

吡虫啉尿素 １０６􀆰 ４(５􀆰 ２ꎬ６􀆰 ３) ９８􀆰 ０(５􀆰 ５ꎬ３􀆰 ８) ９４􀆰 ７(７􀆰 ２ꎬ５􀆰 ９)

吡虫啉 １０６􀆰 １(６􀆰 ７ꎬ６􀆰 １) １１２􀆰 ９(２􀆰 ２ꎬ５􀆰 １) １０２􀆰 ３(４􀆰 ６ꎬ４􀆰 １)

噻虫胺 ８５􀆰 ９(６􀆰 ３ꎬ７􀆰 ８) １０７􀆰 ４(４􀆰 ８ꎬ６􀆰 ７) ９９􀆰 ２(３􀆰 ３ꎬ６􀆰 １)

六氯烟酸 ８７􀆰 ３(８􀆰 ５ꎬ７􀆰 １) ８５􀆰 ３(７􀆰 ４ꎬ６􀆰 ３) ８８􀆰 ３(４􀆰 ２ꎬ５􀆰 １)

氯噻啉 １０４􀆰 ９(６􀆰 ９ꎬ８􀆰 ３) １０６􀆰 ８(４􀆰 ５ꎬ５􀆰 ８) ９６􀆰 ５(７􀆰 ８ꎬ７􀆰 ０)

氟吡呋喃酮 １１２􀆰 ２(７􀆰 ９ꎬ９􀆰 ２) ９５􀆰 ９(２􀆰 ９ꎬ６􀆰 １) ９４􀆰 ９(４􀆰 ８ꎬ３􀆰 ５)

啶虫脒 １１２􀆰 ４(４􀆰 ３ꎬ５􀆰 ５) ９７􀆰 ２(５􀆰 １ꎬ４􀆰 ７) ８７􀆰 ９(３􀆰 ０ꎬ４􀆰 ６)

氟啶虫胺腈 ９８􀆰 １(５􀆰 ３ꎬ６􀆰 ８) １００􀆰 ９(３􀆰 ９ꎬ７􀆰 ９) １０６􀆰 ８(６􀆰 １ꎬ７􀆰 ７)

噻虫啉 １０２􀆰 ３(７􀆰 ０ꎬ５􀆰 １) ８５􀆰 ６(４􀆰 ８ꎬ５􀆰 ８) ９１􀆰 ９(５􀆰 ４ꎬ４􀆰 ４)

　 　 注:ＲＳＤａ 为日内精密度(ｎ＝ ６)ꎬＲＳＤｂ 为日间精密度(ｎ＝ １８)ꎮ

２􀆰 ８　 样品分析

随机采集杭州青山湖水体沉积物 ６ 份ꎬ按照试

验方法进行处理ꎬ每个样品平行制备 ２ 份进行检验ꎻ
结果显示ꎬ随机抽检的样品中均未检出上述 １７ 种新

烟碱类杀虫剂及代谢物残留ꎮ

３　 结语

本工作建立了加速溶剂萃取－超高效液相色谱－
串联质谱法测定杭州青山湖水体沉积物中 １７ 种新

烟碱类杀虫剂及代谢物残留量的方法ꎮ 本方法具有

前处理方便高效、自动化程度高、测定结果准确等优

点ꎬ可为水体沉积物中新烟碱类杀虫剂及代谢物残

留的监测和快速检测提供参考ꎮ
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