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饮用水分析的限量值（prescribed consent values, PCV）极低

且严格。水供应商和公用事业公司需要确保他们送去装瓶或进入

供水网络的最终水产品是安全的，并且符合国家的法规要求。1,2,3

水可能是一个具有挑战性的基质，尤其是在进入水处理过程之前

的来自河流、湖泊或水库的水。因此，为自来水公司提供服务的

实验室必须有高灵敏度的仪器，来精确的定量超出PCV限值的数据

和面对各种基质的挑战。

本文主要介绍SCIEX与Vitens Water公司（荷兰最大的饮用水供

水公司）合作进行的一系列实验来对不同种水样中431种化合物进

行测定（包括杀虫剂等农残及PPCPs）。本文探索了SCIEX Triple 

Quad™ 7500 LC-MS/MS系统 - QTRAP® Ready的灵敏度水平、采集数

据的重现性和使用SCIEX OS软件进行数据处理的简单性。

SCIEX 7500系统用于饮用水分析的主要优势：

1. 灵敏度高：可满足饮用水中痕量分析物（ng/L级别）的检测限值

2. 两大创新技术：采用E Lens™技术的OptiFlow Pro™离子源和D 

Jet™离子导向技术18，增加离子化效率和离子捕获传输效率，

带来高灵敏度

3. 样品前处理简单：水样品直接进样，无需富集，简单、快速，

省时、省力

4. 数据处理简单：SCIEX OS软件集数据采集、数据处理和数据管

理于一体，简单易操作

5. 轻松实现“一机两用”：QTRAP Ready功能可使客户快速将仪

器升级，实现既能拥有定量的三重四极杆功能外，还可以获得

线性离子阱扫描的定性功能
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样品前处理

水样直接进样分析

分析的样品如下：

- 纯化水（经M i l i Q纯水机纯化产生）、自来水（S C I E X 

Concord实验室）

- 依云瓶装水和斐济瓶装水

- 加入431种混标的样品（包括46种内标）

- 0.1~500 ng/L范围内不同水样配制的12个标曲点

- 未知空白样品
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样品前处理 

水样直接进样分析 

分析的样品如下： 

-纯化水（经 纯水机纯化产生）、自来水（ 实验室） 

-依云瓶装水和斐济瓶装水 

-加入 种混标的样品（包括 种内标） 

- 范围内不同水样配制的 12个标曲点 

-未知空白样品 

图 斐济矿泉水中添加 的氯霉素

（直接的水进样分析方法省去了繁琐的样品制备的需要） 

液相方法 

液相系统 

色谱柱： （ ）

图1. 斐济矿泉水中添加0.1 ng/L的氯霉素

直接的水进样分析方法省去了繁琐的样品制备的需要

液相方法

ExionLC™ 液相系统

色谱柱：Phenomenex Luna Omega C18

 （100 Å, 1.6 µm, 100×2.1 mm P/N 00F-4742-AN）
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流动相：A：水（0.1%甲酸，5 mM甲酸铵）

 B：甲醇（0.1%甲酸，5 mM甲酸铵）

流速：0.5 mL/min；       

柱温：40℃；

进样量：500 µL

数据分析

SCIEX OS软件

采用“自动积分”功能可对色谱峰，基线进行自动的识别和

积分，减少人为手动积分，准确且省时。

方法开发和优化

431种农残和PPCPs的混标由Vitens water实验人员配制，溶于

乙腈。用MiliQ 水稀释一系列标准曲线，浓度分别为校准空白、

0.1、0.2、0.5、1、2、5、10、20、50、100、200和500 ng/L。

在商店购买的瓶装斐济水、依云水和SCIEX Concord实验室的

自来水中加入浓度在0.1至500 ng/L之间的不同浓度标品。优化色

谱梯度和SCIEX 7500系统的条件，使所有的峰都有足够的采集点数

（表1和表2）。

由于在本方法中分析的化合物种类多，采用正负极性转换来

使检测化合物数目最大化。极性转换速度快，保证了所有化合物

都能获得良好的峰型和足够的采集点数（图2，50ng/L）。正离子

模式显示的两种杀菌剂是多菌灵和环丙嘧啶。多菌灵4是一种苯并

咪唑类杀菌剂，用于水果、蔬菜和谷类食品；环丙嘧啶5用于治疗

作物上的钩虫病暴发。莠去津6是一种用于玉米种植的除草剂。

负离子模式显示的化合物全氟辛酸（PFOA）和全氟辛烷磺酸

（PFOS）是全氟烷基和多氟烷基物质（PFAS）。7这些化合物用于

工业应用，如炊具制造、室内装潢工业和消防。此外，还选择了

用于种植马铃薯、花生和葡萄藤的杀菌剂氟啶胺8。

所有的化合物都得到了很好的色谱分离（图3），为准确定量

打好坚实基础。

Time（min） A (%) B (%)

0.00 99 1

0.50 99 1

16.0 1 99

21.0 1 99

21.1 99 1

25.0 99 1

表1. 梯度洗脱

质谱方法

SCIEX Triple Quad 7500 LC-MS/MS系统 – QTRAP Ready

OptiFlow Pro™离子源：分析流速ESI源

采集模式：Scheduled MRM™，正负离子模式同时（切换时间

5 ms）

E Lens™技术

参数 设置 参数 设置

采集模式 MRM 气帘气CUR 32 psi

电离模式 ESI 雾化气 GS1 30 psi

极性 ± 辅助气 GS2 70 psi

碰撞气CAD 9 源温度 500℃

表2. 质谱参数设置
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    所有的化合物都得到了很好的色谱分离（图 ），为准确定量打好坚实基础。 

 

图  快速的极性切换条件下能够保证高质量的数据 

（优化该方法以保证每个色谱峰有足够的点数来满足准确定量和法规的要求。色谱图分别为：正离子，

浓度下多菌灵、莠去津、环丙嘧啶；负离子， 、 、氟啶胺） 

Carbendazim Atrazine Cyprodinil

PFOA PFOS Fluazinam

XIC Data Points – Positive Mode 

XIC Data Points – Negative Mode 

图2. 快速的极性切换条件下能够保证高质量的数据

优化该方法以保证每个色谱峰有足够的点数来满足准确定量和法规的要

求。色谱图分别为：正离子，50 ng/L浓度下多菌灵、莠去津、环丙嘧啶；

负离子，PFOA、PFOS、氟啶胺
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图3. 431种化合物的典型色谱图

上：正离子模式，下：负离子模式，所有化合物分离都得到很好的分离
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图  种化合物的典型色谱图 

（上：正离子模式，下：负离子模式，所有化合物分离都得到很好的分离） 

标准曲线 

用纯化水水稀释一系列标准曲线来评估 系统 的灵敏度

及其 值。为了尽可能的覆盖到更多的分析物，标准曲线的范围设置为 。使用

软件进行数据处理，可快速的获得标曲及相关统计数据（图 和图 ）。离子比率置信

列显示所有浓度均通过，没有不合格标记。大多数化合物线性关系良好。此外， 软件

具有自动去除标曲中不符合设置要求的点，并根据去除后的所有点进行标曲拟合，无需人工手动

一一校准去除。

标准曲线

用纯化水水稀释一系列标准曲线来评估SCIEX Triple Quad 7500

系统 - QTRAP Ready 的灵敏度及其LLOQ值。为了尽可能的覆盖到

更多的分析物，标准曲线的范围设置为0.1~500 ng/L。使用SCIEX 

OS软件进行数据处理，可快速的获得标曲及相关统计数据（图4和

图5）。离子比率置信列显示所有浓度均通过，没有不合格标记。

大多数化合物线性关系良好。此外，SCOEX OS软件具有自动去除

标曲中不符合设置要求的点，并根据去除后的所有点进行标曲拟

合，无需人工手动一一校准去除。
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图  正离子模式下标曲线性和离子比率举例（化合物安替比林） 

（ 软件显示创建校准曲线所涉及的所有数据。用户可以使用标记工具查看并快速识别任何问题。

因此，可设置的离子比率分数判定标准满足水检测的法规要求） 

 

图  负离子模式下标曲线性和离子比率举例（化合物氟啶胺） 

（ 软件显示创建校准曲线所涉及的所有数据。用户可以使用标记工具查看并快速识别任何问题。

因此，可设置的离子比率分数判定标准满足水检测的法规要求） 
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图  正离子模式下标曲线性和离子比率举例（化合物安替比林） 

（ 软件显示创建校准曲线所涉及的所有数据。用户可以使用标记工具查看并快速识别任何问题。

因此，可设置的离子比率分数判定标准满足水检测的法规要求） 

 

图  负离子模式下标曲线性和离子比率举例（化合物氟啶胺） 

（ 软件显示创建校准曲线所涉及的所有数据。用户可以使用标记工具查看并快速识别任何问题。

因此，可设置的离子比率分数判定标准满足水检测的法规要求） 

图4. 正离子模式下标曲线性和离子比率举例（化合物安替比林）

SCIEX OS软件显示创建校准曲线所涉及的所有数据。用户可以使用标记工

具查看并快速识别任何问题。因此，可设置的离子比率分数判定标准满足

水检测的法规要求

图5. 负离子模式下标曲线性和离子比率举例（化合物氟啶胺）

SCIEX OS软件显示创建校准曲线所涉及的所有数据。用户可以使用标记工

具查看并快速识别任何问题。因此，可设置的离子比率分数判定标准满足

水检测的法规要求

图6. 负离子模式下氟啶胺在0.1 ~ 500 ng/L范围内的提取离子色谱图

如图所示，SCIEX OS软件能够轻松、清晰地显示定量和定性离子色谱的重

叠，并以离子比率线的形式显示离子比率的偏差，可以直观地判断结果是

通过还是失败
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图  负离子模式下氟啶胺在 0.1 ~ 500 ng/L范围内的提取离子色谱图 

（如图所示， 软件能够轻松、清晰地显示定量和定性离子色谱的重叠，并以离子比率线的形式显

示离子比率的偏差，可以直观地判断结果是通过还是失败） 

 

图  自来水、纯化水、依云瓶装水和斐济瓶装水中加入低浓度氟啶胺的色谱图 

图7. 自来水、纯化水、依云瓶装水和斐济瓶装水中加入低浓度氟啶胺的色

谱图

如图所示，SCIEX OS软件的“Analytics”模块展示了空白样品和0.1 ~ 0.5 
ppt的MRM色谱峰面积，可显示定量和定性离子的离子比率。空白样品中

非常小的色谱峰表明样品被污染，同时也说明了SCIEX Triple Quad 7500系
统 - QTRAP Ready的灵敏度非常高
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图  负离子模式下氟啶胺在 0.1 ~ 500 ng/L范围内的提取离子色谱图 

（如图所示， 软件能够轻松、清晰地显示定量和定性离子色谱的重叠，并以离子比率线的形式显

示离子比率的偏差，可以直观地判断结果是通过还是失败） 

 

图  自来水、纯化水、依云瓶装水和斐济瓶装水中加入低浓度氟啶胺的色谱图 
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时，通过离子比率的校正，麦草畏的定量限（LLOQ）为10 ng/L。

图9展示了纯化水中加入5 ng/L ~ 50 ng/L麦草畏的色谱图，所获得

的峰值清楚地显示了两个离子通道的离子比率，以确保结果的可

靠性。

图9. 麦草畏的灵敏度

直接进样500 µL后麦草畏不同浓度下的峰面积图：5、10、20和50 ng/L 

图10. SCIEX 7500系统在低浓度下的重现性结果

直接进样在ng/L级别浓度下，该方法的准确度和精密度均满足法规要求

定量灵敏度的新高度

本文在SCIEX Triple Quad 7500 LC-MS/MS系统 - QTRAP Ready上

做的一系列实验，均得到了很好的灵敏度，由于离子化效率和离

子捕获功能的提升，很多化合物的检测限达到0.1ng/L。图8显示了

与空白瓶装水相比，添加了低浓度的六种不同化合物的瓶装水的

数据，所有数据均通过直接进样获得。

图8显示了直接进样即可达到亿万分之一的灵敏度极限。直接

进样的样品前处理方法，省事省力省钱；而且因为无需样品制备

步骤，可以降低交叉污染的风险，避免假阳性结果的出现。

图8. 瓶装水中不同化合物的色谱图（0.1 ng/L）
左图：正离子模式下化合物

左上：斐济瓶装水中加入0.1 ng/L吡蚜酮，这个检测被整合到作物管理中，

以控制蚜虫和其他植物吸虫10；

左中：斐济瓶装水中加入0.1 ng/L异环磷酰胺，这是用于化疗的药物11；

左下：斐济瓶装水中加入0.1 ng/L磺酰磺隆，其是用于控制阔叶杂草的农药13；

右图：负离子模式下化合物

右上：斐济瓶装水中加入0.1 ng/L氯霉素，使用广泛的抗生素12；

右中：斐济瓶装水中加入0.1 ng/L洛昔尼，用于控制谷物等农场的杂草15；

右下：斐济瓶装水中加入0.1 ng/L氟菌腈，广泛用于控制水果蔬菜病虫害14

11 
 

草畏具有极高的水溶性（ ），因此备受水研究实验室的关注。对于麦草畏来说，直接进

样分析是有难度的，且很难达到亿万分之一的检测灵敏度。 

    本方法中，当用一个 离子通道进行定量时，麦草畏的检测限（ ）为 （

），当用两个 离子通道进行定量时，通过离子比率的校正，麦草畏的定量限（ ）

为 。图 展示了纯化水中加入 麦草畏的色谱图，所获得的峰值清楚地显

示了两个离子通道的离子比率，以确保结果的可靠性。 

 

图  麦草畏的灵敏度 

（直接进样 500 后麦草畏不同浓度下的峰面积图： 、 、 和 ） 

重现性结果 

    灵敏度高和重现性好是评价仪器是否优秀的两大重要指标。图 展示了低浓度水平下安替比

林在基质样品中重现性，可以看出，即使在 级别这样极低的浓度下，保证高准确度和精密度

的同时， 值仍然很小，重现性好。安替比林在检测限浓度下的 。 

重现性结果

灵敏度高和重现性好是评价仪器是否优秀的两大重要指标。

图10展示了低浓度水平下安替比林在基质样品中重现性，可以看

出，即使在ng/L级别这样极低的浓度下，保证高准确度和精密度

的同时，CV%值仍然很小，重现性好。安替比林在检测限浓度下

的CV% = 6.76。
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图  系统在低浓度下的重现性结果 

（直接进样在 级别浓度下，该方法的准确度和精密度均满足法规要求） 

 

结论 

本方法通过水中 种化合物的定量分析，证明了 系统

灵敏度高，在低浓度化合物（ 级别的痕量测定）的测定分析领域具有很大潜

力；样品直接进样分析，无需复杂前处理过程，提高了工作效率；采用直接进样的方式即可使水

研究实验室超越现在的灵敏度极限； 软件操作简单灵活。采用本文的工作流程可大大缩

短从采样到出报告的时间，这将对水环境的监测和质量把控工作提供积极的影响。 

    本方法可以根据客户的实际需求进行化合物的扩充，也可以应用到其他低浓度痕量物质的测定

工作流程中。创新的 系统可以有效降低基质效应，提高灵敏度，这必将引领水行业进

入一个新的分析时代。

 

参考文献 

1. Council Directive 98/83/EC of 3 November 1998 on the quality of water intended for human consumption  

2. Safe Drinking Water Act (SDWA)  

3. The Water Supply (Water Quality) Regulations 2018  

4. Carbendazim - University of Hertfordshire - Pesticide Properties DataBase  

麦草畏分析

麦草畏的测定难度较大的化合物之一，这种除草剂用于农作

物和谷物的商业化种植，用于除去一年生与多年生阔叶杂草，也

可用于控制放牧草场的灌木和蕨类植物，以及豆类和仙人掌。17麦

草畏具有极高的水溶性（500 ng/L），因此备受水研究实验室的关

注。对于麦草畏来说，直接进样分析是有难度的，且很难达到亿

万分之一的检测灵敏度。

本方法中，当用一个MRM离子通道进行定量时，麦草畏的检

测限（LOD）为5 ng/L（5 ppt），当用两个MRM离子通道进行定量

结论

本方法通过水中431种化合物的定量分析，证明了SCIEX Triple 

Quad 7500 LC-MS/MS系统 - QTRAP Ready灵敏度高，在低浓度化合

物（ng/L级别的痕量测定）的测定分析领域具有很大潜力；样品

直接进样分析，无需复杂前处理过程，提高了工作效率；采用直

接进样的方式即可使水研究实验室超越现在的灵敏度极限；SCIEX 

OS软件操作简单灵活。采用本文的工作流程可大大缩短从采样到

出报告的时间，这将对水环境的监测和质量把控工作提供积极的

影响。
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图  瓶装水中不同化合物的色谱图（ ） 

（左图：正离子模式下化合物，右图：负离子模式下化合物） 

（左上：斐济瓶装水中加入 吡蚜酮，这个检测被整合到作物管理中，以控制蚜虫和其他植物吸虫 10； 

左中：斐济瓶装水中加入 异环磷酰胺，这是用于化疗的药物 11； 

左下：斐济瓶装水中加入 磺酰磺隆，其是用于控制阔叶杂草的农药 13； 

右上：斐济瓶装水中加入 氯霉素，使用广泛的抗生素 12； 

右中：斐济瓶装水中加入 洛昔尼，用于控制谷物等农场的杂草 15； 

右下：斐济瓶装水中加入 氟菌腈，广泛用于控制水果蔬菜病虫害 14） 

麦草畏分析 

    麦草畏的测定难度较大的化合物之一，这种除草剂用于农作物和谷物的商业化种植，用于除去

一年生与多年生阔叶杂草，也可用于控制放牧草场的灌木和蕨类植物，以及豆类和仙人掌。17麦
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本方法可以根据客户的实际需求进行化合物的扩充，也可以

应用到其他低浓度痕量物质的测定工作流程中。创新的SCIEX 7500

系统可以有效降低基质效应，提高灵敏度，这必将引领水行业进

入一个新的分析时代。
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