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海参因为其具有高蛋白，低脂肪，富含各种人体必需的氨基

酸、维生素等营养价值而受到人们喜爱，但随着2020年7月17日

“央视315”晚会曝光山东某海参养殖场违规投放过量敌敌畏事

件，让海参一下子处于“风口浪尖”1。  海参里是否含有敌敌畏，

海参还能不能吃，成为百姓关心的焦点。

本文在QTRAP® 4500 LC-MS/MS系统上，建立了海参中敌敌畏的

快速定量方法，为海参中敌敌畏的残留问题提供了简单快速的解

决方案。

本方法具有以下特点：

1.  灵敏度高，完全满足国标要求：检测限为0.2 μg /kg，定量限

为0.5 μg /kg（即食海参、干海参对于敌敌畏的参考标准均为

GB31650-2019，限量100 μg /kg）

2.  重现性好：定量限浓度下RSD%=2.39（n = 6），保定量结果的

准确性

3.  样品前处理采用快速固相提取法（QuEChERS , Quick、Easy、

Cheap、Effective、Rugged、Safe的缩写），简单、快速

仪器设备

SCIEX ExionLC™系统 + QTRAP® 4500系统

样品前处理

干海参：用纯净水浸泡24小时以上后，均质

即食海参：均质
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•  称量均质后样品2.5 g

•  加入10 毫升乙腈/水/乙酸=70/29/1（v/v/v），涡旋30 秒

•  加入QuEChERS提取试剂包，震荡1 分钟

•   离心5分钟,转速6000（转/分钟）

•   取上清液1 毫升，加入QuEChERS净化试剂包，震荡1 分钟

•   离心5分钟，转速6000 （转/分钟）

•  取上清液，用水按体积1:1稀释后进样，进行LC-MS/MS分析

（备注：净化包分多次加完，防止吸水散热快凝固，每次

加入后均混匀）

液相方法

色谱柱：Phenomenex Kinetex  C18 （50×3.0 mm,  2.6 μm ）

流动相：A：水（5 mM甲酸铵）；

 B：甲醇（5 mM甲酸铵＋0.1%甲酸）

流速：0.4 mL/min；       
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3. 提取回收率和基质效应：在2 μg/kg浓度下的提取回收率和基质

效应分别为112.2%和87.6%，满足检测要求

柱温：40℃；

进样量：5 μL

 梯度洗脱程序：

Time（min） A (%) B (%)

0.00 95 5

0.80 95 5

1.50 5 95

2.80 5 95

2.81 95 5

4.00 95 5

母离子
(Q1)

子离子
(Q3)

保留时间
(RT)

去簇电压
(DP)

碰撞能量
(CE)

221.0 127.0 2.70 70 25

221.0 109.0 2.7 70 23

质谱方法

离子源：ESI源，正离子模式

离子源参数：

IS电压: 5500 V 气帘气 CUR: 25 psi

雾化气 GS1: 55 psi 辅助气 GS2: 65 psi

源温度 TEM: 650℃ 碰撞气 CAD: Medium

质谱参数：

实验结果

1. 敌敌畏的典型色谱图（见图1）

2. 该方法灵敏度高，重现性好，完全满足国标要求：检测限为

0.2 μg/kg，定量限为0.5 μg/kg，连续进样6针0.5 μg/kg的RSD% = 

2.39，可用于实际样品的测定。（即食海参，干海参对于敌敌

畏的参考标准均为GB31650-2019，限量100 μg/kg）

图1. 海参中敌敌畏的色谱图（上图：海参基质空白；下图：1 μg/kg，保留

时间2.70 min）

图2. 海参基质加标2 μg/kg 敌敌畏回收率和基质效应结果图

表1. 定量限浓度下重现性结果
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图 海参中敌敌畏的色谱图（上图：海参基质空白；下图： ，保留时间

）
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 该方法灵敏度高，重现性好，完全满足国标要求：检测限为  ，定量限为  

，连续进样 针 的 ，可用于实际样品的测定。（即食海参，

干海参对于敌敌畏的参考标准均为 ，限量 100 ）

表 定量限浓度下重现性结果

 提取回收率和基质效应：在 浓度下的提取回收率和基质效应分别为 和

，满足检测要求

图 海参基质加标  敌敌畏回收率和基质效应结果图

 实际样品测定：通过该方法分别对浸泡海参的水、海参及空白海参添加一定浓度敌敌畏的

样品进行筛查和定量，结果表明：第一次浸泡海参的水中测定出敌敌畏 （小于

112.2

87.6
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4. 实际样品测定：通过该方法分别对浸泡海参的水、海参及空白

海参添加一定浓度敌敌畏的样品进行筛查和定量，结果表明：

第一次浸泡海参的水中测定出敌敌畏0.4 μg/kg（小于本方法定

量限） 、第二次浸泡海参的水中及海参基质样品中均未检测出

残留。添加一定浓度的样品的准确度在85%~115%之间，说明

该方法准确可靠。

总结

本方法在QTRAP® 4500 LC-MS/MS系统上建立了海参中敌敌畏

快速定量检测方法。该方法分析时间仅为4分钟且样品前处理采

用QuEChERS方法，简单快速。该方法灵敏度高，重现性好，可

用于实际海参样品中敌敌畏的准确测定。
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本方法定量限） 、第二次浸泡海参的水中及海参基质样品中均未检测出残留。添加一定

浓度的样品的准确度在 之间，说明该方法准确可靠。

表 浸泡海参的水、海参样品及添加样品测定结果

总结 

本方法在 系统上建立了海参中敌敌畏快速定量检测方法。该方法分

析时间仅为 分钟且样品前处理采用 方法，简单快速。该方法灵敏度高，重现性好，

可用于实际海参样品中敌敌畏的准确测定。 

 

 

 

 

表2. 浸泡海参的水、海参样品及添加样品测定结果
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