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引言

草甘膦和草铵膦都属于广谱性除草剂，在现在农业生产中应

用广泛。虽然它们的毒性较低，但是由于误服、投毒、自杀等原

因的中毒案件也时有发生。因此建立血液和尿液中此类除草剂的

检测方法对于案件的定性和侦破具有比较重要的意义。

草甘膦和草铵膦的极性较大，因此多采用衍生化的方法进行

检测。因为衍生化操作过程不易控制，方法重现性差，加大了草

甘膦和草铵膦的检测难度。本方法基于SCIEX Triple Quad™系统，

采用非衍生化操作，建立了血液和尿液中8种强极性农药及其代谢

物的检测方法。

实验方法特点

1. 前处理方法简单快速，样品经提取净化后直接进样分析，无需

衍生化操作；

2. 8种化合物一针进样仅需10 min，峰形良好，快速准确。
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仪器设备

液质系统： SCIEX ExionLC™系统 + Triple Quad™系统
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Forensic

图1. 8种农药及其代谢物MRM提取离子流色谱图。

实验方法

前处理方法：

0.5 mL样品加内
标和2 mL乙腈-
水混合溶液，涡

旋1min

冷冻离心10 min

取上清液过
Cleanert PEP固
相萃取小柱和
0.22 μm滤膜，

收集续滤液于
1.5 mL样品瓶
中，待进样

质谱方法：

扫描方式：多反应监测（MRM）;             

离子源：ESI-源

图1 8种农药及其代谢物MRM提取离子流色谱图
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总结

1. 本文应用SCIEX Triple Quad™系统，建立了血液和尿液中8种强极

性农药及其代谢物的检测方法。无需衍生化处理，样品经提取

净化后，直接进样分析，省时省力。

2.  SCIEX 专利技术的Turbo V™ 离子源，专利的离子源温度设计和主

动排空功能带来高离子化效率和极强的抗污染能力。在日常大

批量样本检测过程中仍保证的稳定的高灵敏度和重现性。

3.  该方法能快速准确的对血液和尿液中8种强极性农药及其代谢物

进行定量分析，灵敏度可以满足实际工作需求。

化合物名称

血液 尿液

平均
回收率%

RSD
%

平均
回收率 %

RSD 
%

氨甲基膦酸 106.2 2.7 100.1 1.5

草铵膦 94.1 4.9 81.5 4.7

草甘膦 95.1 2.8 99.5 2.3

N-乙酰草甘膦 91.8 1.1 87.9 2.7

N-乙酰氨甲基膦酸 104.4 3.3 111.9 3.8

N-甲基草甘膦 85.8 5 93 1.3

N-乙酰草铵膦 91.2 4.9 113.5 1.3

3-甲基磷酸亚基丙酸 87.1 4.7 97.5 4.9

表3. 8种化合物平均回收率和RSD结果（n=6）。

表2. 方法检出限（S/N=10）和重现性（n=6）结果。

化合物名称
检出限
ng/mL

重现性
%

氨甲基膦酸 0.25 1.8

草铵膦 0.5 2.8

草甘膦 1 1.2

N-乙酰草甘膦 0.5 2.4

N-乙酰氨甲基膦酸 0.5 2.6

N-甲基草甘膦 0.5 0.6

N-乙酰草铵膦 0.25 1.3

3-甲基磷酸亚基丙酸 0.25 0.6

IS电压:  -4500 V 源温度 TEM: 600 ℃                     

气帘气 CUR: 35 psi 碰撞气 CAD: High

雾化气 GS1: 55 psi 辅助气 GS2: 45 psi

结果与讨论

线性关系

8种化合物在线性范围0.5-50 ng /ml内，相关系数r均大于

0.995，线性关系良好。

图2 8种农药及其代谢物线性关系

图2. 8种农药及其代谢物线性关系。

方法检出限与重现性

使用空白血液配制成10 ng/mL的加标样品，按照前处理方法

处理后连续进样6针，8种化合物的RSD值在0.6%-2.8%之间；以信

噪比S/N=10的样品浓度为方法检出限，结果详见表2。

回收率与精密度

使用空白血液和空白尿液样品，加标浓度为20 ng/mL，每种

样品6个平行实验，8种化合物的平均回收率和RSD结果详见表3。
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化合物名称 Q1 Q3 DP CE

氨甲基膦酸
109.8 63 -49 -23

109.8 79 -49 -37

草铵膦
179.9 62.9 -45 -59

179.9 84.9 -45 -26

草甘膦
167.9 62.9 -30 -33

167.9 78.9 -30 -53

N-乙酰草甘膦
210 63 -35 -40

210 150 -35 -17

N-乙酰氨甲基膦酸
152 63 -35 -40

152 110 -35 -20

N-甲基草甘膦
182 79 -35 -33

182 63 -35 -35

N-乙酰草铵膦
222 63 -35 -61

222 136 -35 -29

3-甲基磷酸亚基丙酸
151 63 -35 -47

151 133 -35 -17

草甘膦内标 170 63 -40 -25

氨甲基膦酸内标 112 79 -40 -36

N-乙酰草甘膦内标 213 79 -40 -52

3-甲基磷酸亚基丙酸内标 154 136 -40 -17

附录  8种强极性农药及其代谢物和4种同位素内标的MRM列表

SCIEX临床诊断产品线仅用于体外诊断。仅凭处方销售。这些产品并非在所有国家地区都提供销售。获取有关具体可用信息，请联系当地销售代表或查阅https://sciex.com.cn/diagnostics 。
所有其他产品仅用于研究。不用于临床诊断。本文提及的商标和/或注册商标的所有权，归属于AB Sciex Pte. Ltd. 或在美国和/或某些其他国家地区的各权利所有人。AB SCIEX™ 商标经许
可使用。© 2020 DH Tech. Dev. Pte. Ltd. 
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