
目的

本研究分析了LPGC技术在中药农残分析中的优势，并结合配备AEI

源的Thermo Scienti�cTM TSQTM 9610三重四极杆气质联用仪评估了

其方法学指标。结果完全符合药典相关要求。

前言

2020版中国药典新增的第五法《药材及饮片（植物类）中禁用农

药多残留测定法》明确规定了33种禁用农残的限量要求以及采用

GCMSMS/LCMSMS的分析方法。三重四极杆质谱技术能够较好的

解决中药材中农药残留分析面临的种类多、残留量低以及基质复杂

等挑战。然而，较长的分析时间（GCMSMS法约需60min）会造成

样品通量低；复杂的基质（高糖、高色素、高油脂等）又会因污染

系统导致分析性能以及色谱柱寿命的下降。两个问题交织一起，会

造成实验室时间成本和经济成本的显著上升，这亟待需要解决。

LPGC技术的精髓在于能够利用质谱的真空加速分析，而实现相同

程度的分离。3-4倍分析效率的提升可显著增加样品通量，节省不

必要的载气、电量等消耗。同时也可避免待测样品的等待时间，减

小农残降解或反应变化的概率。同时，配有AEI离子源的TSQ 9610

系统可让方法灵敏度提高5-10倍，这允许我们使用分流进样来减小

样品基质对系统的污染，同时降低不稳定化合物在进样口的停留时

间。最后，专利的VPI技术可在不卸真空的情况下，拆卸离子源、

更换色谱柱以及灯丝，方便操作者快速回升仪器性能。

综上所述，在不影响方法学指标的前提下，能够实现快速分析、减

小仪器污染以及方便维护仪器的解决方案，对于中药禁用农残分析

是极其有必要的。文章对结合LPGC技术的TSQ 9610 AEI系统在浮

萍中禁用农残分析的方法耐用性等方面进行了评估。
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样品制备

参照药典，采用直接提取法。取供试品粉末（过三号筛）5g精密

称定，加氯化钠1g，立即摇散，再加入乙腈50mL，匀浆处理2

分钟（转速不低于每分钟12000转），离心（每分钟4000转），

分取上清液，沉淀再加乙腈50mL，匀浆处理1分钟，离心，合并

两次提取的上清液，减压浓缩至约3~5mL，放冷，用乙腈稀释至

10.0mL，摇匀即得 。

标曲工作液制备

参照药典，选取适当浓度的标液，利用乙腈溶剂稀释20倍，得到

最低浓度为1µg/mL的使用液，然后分别精密量取上述样品制备提

取液适量，分别加入标液使用液10µL、20µL、50µL、100µL、150 

µL、200µL，加乙腈稀释至1mL，最后加入300µL浓度为0.1µg/mL
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的内标溶液（磷酸三苯酯）涡旋混匀即得。最终最低点上机浓度为

7-19 µg/L。

通过3个序列的连续进样考察系统耐用性及稳定性。每个序列由基

质标曲（6个点，其中最低点连续进样8次）、74针基质样品（添

加内标）、基质标曲（6个点）构成，共计94针。序列之间仅更换

一次衬管，质谱不洗源、不做调谐。通过282针前后的基质加标最

低点的响应数据进行评价。

图1 试验采集方案

GCMSMS方法参数

实验采用配备Thermo Scienti�cTM Advanced Electron Ionization（AEI

源）和Thermo Scienti�cTM TRACE 1610 GC的TSQ 9610三重四极杆

GCMSMS系统进行。详细参数见表1。

表1 仪器参数

Trace 1610气相色谱参数
进样量 1μL
衬管 超高惰性不分流衬管（453A1925-UI）
进样口温度 260℃
载气 氦气，2mL/min
进样模式 分流进样（分流比，10:1）
色谱柱 TG-5LPGC-MS（21098-2865）
升温程序 80℃（1min）_35℃/min_320℃（5min）
TSQ 9610质谱参数
传输线温度 280℃
离子源温度 AEI源，320℃
碰撞气 氩气，70psi
采集模式 Timed-SRM

数据处理

使用Thermo Scienti�cTM Chromeleon色谱数据系统（CDS）变色龙

软件对数据进行采集、处理和报告分析，该软件可同时实现仪器控

制、方法开发、定量/定性分析以及报告编辑。此外，变色龙软件

可以自定义显示所需的信息，也支持标记、数据追踪等设置，轻松

满足规范要求。

结果和讨论

LPGC技术

传统的快速气相分析方法，主要通过增大柱流速、提高升温速率、

薄膜加窄内径的短柱以及氢气做载气等方法。其中，采用氢气做载

气的理论和技术与LPGC技术均起源于上世纪60年代左右，但由于

氢气会导致一些分析物的分解，减少惰性金属表面以及存在易燃易

爆安全隐患而未被广泛使用。薄膜和窄内径均会降低色谱柱的样品

承载量。例如，0.53mm内径色谱柱的样品容量是0.25mm色谱柱

的9.5倍，是0.18mm色谱柱的25.5倍。同样的样品量采用样品容量

大的色谱柱可以获得更好的稳定性和更少的维护时间。LPGC技术

相较于以上技术具有明显的优势，如下表所示：

表2 LPGC技术优势概览

优势 延伸

分析效率提高3-4倍

• 样品通量加大；

• 待测样品等待时间缩短，避免降解或反应；

• 节省载气和用电量；
灵敏度提高2.5倍左右 • 峰宽缩小一倍，峰更窄，峰高更高；

样品承载量变大

• 更好的稳定性和更少的维护时间；

• 色谱柱寿命更长；

• 可根据情况增加进样量；

降低化合物蒸气压

• 对于乙腈溶剂，无需将初始柱温降低至其沸点以

下，或采用PTV进样口；

• 化合物在更低温度即可汽化。对热不稳定化合物

更友好，柱流失也会降低；

• 相同的升温程序，可分析经典气相分析不了的高

沸点物质；

• 分析柱内的真空，有助于色谱柱长期清洁；

色谱图

依照上述条件对浮萍基质进行前处理并进行加标，TIC图如下。

图3 基质样品加标200µg/L（分流比10:1）的TIC图



图4 LPGC-MS/MS法与药典第五法分析效率比较

将LPGC-MS/MS的TIC图（图3）与药典第五法条件下得到的TIC图进行对比，如图4。以最后出峰的蝇毒磷的保留时间评价，LPGC方法

分析效率提高了6倍左右。

标准曲线及方法检出限MDL

依照上述条件采集数据，对化合物进行内标线性拟合，部分化合物标曲结果如图5所示。基质加标最低点连续进样8次的RSD以及由此计

算的MDL结果如图6所示。



图5 基质标（分流比10:1）部分化合物的标曲结果

图 6 基质标最低浓度点（分流比10:1）连续进样8次的RSD及MDL结果

备注：o,p,-DDT与p,p,-DDD在LPGC法下未能基线分离，故合并计算。此操

作也符合药典要求。 内吸磷O
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图7 24  针基质加标最低点（分流比 10:1 ）RSD汇总结果
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耐用性测试

三个序列共计282次进样的内标TPP峰面积RSD结果如下：

序列 RSD%

序列1 11.01

序列2 9.02

序列3 5.91

汇总 12.52

将三个序列中基质加标最低点连续8次进样的数据进行汇总，分别

以外标法与内标法计算24针数据的RSD，结果如图7。

结论

试验采用LPGC技术，结合配有AEI源的TSQ 9610三重四极杆气质

联用仪对浮萍中禁用农残进行了方法学验证。结果表明，LPGC技

术能够显著提高方法效率和稳定性。AEI源能够提供更高的仪器灵

敏度，从而样品采用分流进样，降低了基质样品对系统的污染，进

一步增加了方法通量。该方法可显著降低实验室的经济成本和实验

成本，可作为定量或筛查方法使用。
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