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引言

涕灭威是一种氨基甲酸酯类农药，涕灭威亚砜和涕灭威砜是
其在环境中的主要转化产物。上述化合物可随农药使用及环境迁
移进入地表水、地下水等水体，其残留可能对水环境质量和生态
安全产生影响。因此，建立准确、灵敏且高效的分析方法，对水
体中涕灭威及其转化产物的污染监测和风险评估具有重要意义。

为规范水中涕灭威、涕灭威砜和涕灭威亚砜的测定，生态环
境部组织制定了《水质 涕灭威、涕灭威砜和涕灭威亚砜的测定高
效液相色谱-三重四极杆质谱法(征求意见稿)》。该标准规定了目
标化合物的直接进样法和固相萃取法，其中直接进样法具有样品
前处理简单、分析效率高以及目标化合物损失少等特点，适用于
地表水、地下水及部分低盐等水样的快速分析。

本研究针对水中涕灭威、涕灭威砜和涕灭威亚砜建立了直接
进样检测方法，该方法的优势和特点如下：

1. 前处理简单高效：水样经滤膜过滤后直接进样，无需固相萃取
和浓缩等复杂前处理，不仅提高分析通量，而且方便各个实验
室之间方法的转移和验证。

2. 方法学经过严格验证：该方法灵敏度高，检出限可达fg级别；
在考察的线性范围内(标准溶液浓度分别为10 ng/L 至1000 

ng/L)线性相关性良好，相关系数r＞0.9998；添加回收率在
80%～110%，六次重复进样相对标准偏差≤1.5%，表明方法准
确度和精密度均满足方法学要求，定量结果准确、可靠。

3. 该方案完全满足标准《水质 涕灭威、涕灭威砜和涕灭威亚砜的
测定 高效液相色谱-三重四极杆质谱法(征求意见稿)》的检测
要求。

仪器设备

SCIEX Exion LC™系统 + SCIEX Triple Quad™系统



2. 实验结果与讨论：
2.1. 色谱质谱条件优化

实验优化了色谱条件，比较了不同品牌、不同型号的色谱柱
以及流动相，最终选择的色谱柱：C18 (3.0×50mm，2.6 µm)，流
动相A为 2 mM乙酸铵+0.01%甲酸，B为甲醇，兼顾了各化合物的峰
型和灵敏度(如图1所示)。

表1. 化合物信息

中文名称 英文名称 常用缩写 CAS号 分子式

涕灭威 Aldicarb ALD 116-06-3 C7H14N2O2S

涕灭威砜
Aldicarb 

sulfone
ALD-SO2 1646-88-4 C7H14N2O4S

涕灭威亚砜
Aldicarb 

sulfoxide
ALD-SO 1646-87-3 C7H14N2O3S

1.   实验部分
1.1. 样品前处理：

直接进样法：环境水样1 mL加入内标，混匀后离心，取上清
液，以供液相色谱-串联质谱仪测定。

1.2. 色谱方法：
分析柱：C18 (3.0×50mm，2.6µm)

流动相：A：水(含2 mM乙酸铵和0.01%甲酸)；B：甲醇

柱温：40 ℃

洗脱程序：梯度洗脱(表2)

1.3. 质谱条件：
喷雾电压(IS)：5000 V； 气帘气(CUR)：35 psi；

离子源温度(TEM)：300℃； 辅助加热气(GAS 2)：30 psi；

雾化气(GAS 1)：60 psi； 碰撞气(CAD)：6 psi

表2. 液相洗脱梯度

Time (min) Flow(mL/min) B (%)

0 0.45 5

0.2 0.45 5

4 0.45 95

5 0.45 95

5.1 0.45 5

6 0.45 5

表3. 离子对参数

Name ID Q1 mass Q3 mass DP (V) CE (V)

涕灭威亚砜 ALD-SO-1 207 89 40 23

涕灭威亚砜 ALD-SO-2 207 132 40 10

涕灭威 ALD-1 208 116 30 12

涕灭威 ALD-2 208 89 30 23

涕灭威砜 ALD-SO2-1 240 86 35 28

涕灭威砜 ALD-SO2-2 240 148 35 20

图1. 涕灭威、涕灭威砜和涕灭威亚砜的提取离子色谱图



2.2. 方法线性
配制浓度分别为10 ng/L、100 ng/L、400 ng/L、800 ng/L、

1000 ng/L的标准溶液考察线性关系，三种化合物线性关系良好，
回归系数r均大于0.9998(图2)。

图2. 涕灭威、涕灭威砜和涕灭威亚砜的标准曲线

图3. 涕灭威、涕灭威砜和涕灭威亚砜的重复性

2.3.  方法重复性和回收率
利用实际地表水平行制备六份低浓度加标溶液(添加浓度为

50 ng/L)进样分析，考察回收率，样品加标回收率在80%～110 %

之间；分别制备10 ng/L、400 ng/L、1000 ng/L三种浓度的加标溶
液，考察重复性，每个浓度点进样6针，峰面积的相对标准准偏差
小于1.5%。实验结果表明该方法具有良好的准确度及稳定性，完
全满足标准及风险监测定量检测的要求。 



3. 小结 

本文采用高效液相色谱串联三重四极杆质谱快速定量分析检
测水中涕灭威、涕灭威砜和涕灭威亚砜的方法。该方法灵敏度
高，稳定性好，足以满足标准的要求，在水环境领域检测涕灭
威、涕灭威砜和涕灭威亚砜具有重要的参考意义。
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