
 

固相萃取−超高效液相色谱−三重四极杆质谱法同时

测定海水中8种新烟碱类农药的残留

吴    艳1，  黄丹瑜1，  熊曾恒1，  杨昕蕊1，  程    龙2，  何书海1

（1.海南省生态环境监测中心, 海南 海口 571126；2.SCIEX公司, 上海 200335）

摘    要：本文建立了海水中 8 种新烟碱类农药的固相萃取−超高效液相色谱−三重四极杆质谱（Ultra

performance liquid chromatography-triple quadrupole mass spectrometry，UPLC-MS/MS）测定方法。样品

经固相萃取小柱富集、净化、浓缩后，采用电喷雾离子源（electro-spray ionization，ESI）、正离子多反应

监测（multiple reaction monitoring，MRM）模式进行分析，内标法定量。结果表明：8 种新烟碱类农药

在 100 ～5000 ng/L 范围内线性良好（r2>0.9990），方法检出限为 0.08 ～0.14 ng/L，测定下限为 0.32～

0.56 ng/L。低、中、高 3 个水平的加标回收率分别为 81.5%～98.5%、83.7%～96.8% 和 83.1%～96.9%，相

对标准偏差分别为 3.0%～7.8%、2.1%～8.8% 和 2.6%～8.7%。利用本方法对近岸海域 12 个海水样品进

行检测，共检出 5 种不同浓度的新烟碱类农药，浓度范围为 nd～82.1 ng/L，且检出的各目标化合物的

MRM 通道均没有明显干扰。该方法具有检出限低、灵敏度高、准确度好等优点，可以满足海水中新烟

碱类农药痕量检测的要求。
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solid phase extraction-ultra performance liquid chromatography-triple
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Abstract: A method was  developed for  the  determination of  8  neonicotinoids  in  seawater  by automatic  solid
phase  extraction,  ultra  performance  liquid  chromatography-triple  quadrupole  mass  spectrometry  (UPLC-
MS/MS).  After  the  samples  were  enriched,  purified  and  concentrated  by  solid  phase  extraction  (SPE),  the
samples were analyzed by ESI and multiple reaction selective ion monitoring (MRM) mode, and quantified by
internal standard method. The results showed that 8 neonicotinoids had a good linear relationship in the range of
100−5000  ng/L  (r2  >  0.9990),  the  detection  limit  of  the  method  was  between  0.08−0.14  ng/L,  and  the
determination  limit  was  between  0.32−0.56  ng/L.  The  recoveries  of  low,  middle  and  high  levels  were
81.5%−98.5%,  83.7%−96.8%  and  83.1%−96.9%,  respectively,  and  the  relative  standard  deviations  were
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3.0%−7.8%、2.1%−8.8% and 2.6%−8.7%, respectively. The method was used to detect 12 seawater samples in
coastal  waters,  and  a  total  of  5  neonicotinoids  with  different  concentration  ranges  were  detected,  the
concentration  range  was  nd−82.1  ng/L,  and  there  was  no  obvious  interference  in  MRM  channels  of  each
substance  detected.  The  method  has  the  characteristics  of  low  detection  limit,  good  sensitivity  and  high
accuracy, and is suitable for the detection of neonicotinoid pesticides in seawater.

Key words:  solid  phase  extraction;  ultra  performance  liquid  chromatography-triple  quadrupole  mass
spectrometry; neonicotinoid pesticides; seawater

新烟碱类农药（neonicotinic pesticides）是继

有机磷农药 （ organophosphorus）、氨基甲酸酯

（carbamate）和拟除虫菊酯类（pyrethroid）杀虫剂

之后的第四大类杀虫剂。该类农药具有广谱、

高效、内吸性良好等优点[1]，成为全球使用量最

大的一类杀虫剂[2-4]。新烟碱类农药在提高农作

物产量的同时也带来了生态环境风险问题。有

研究表明，新烟碱类农药的使用会对蜜蜂、蝴蝶

等昆虫的传粉、繁殖行为造成负面影响[5]，对水

生和陆生无脊椎动物也有致命影响[6-8]。新烟碱

类农药施用后大约 5%的有效成分被植物吸收，

其余都残留在土壤中 [1]。该类农药由于分子量

小、水溶性极高和土壤中半衰期长，易经雨水冲

刷随地表径流排入自然水体中[9-10]。近年来，在

不同水体中均检测出新烟碱类农药，包括地下

水 [11]、地表水 [12-13]、自来水 [13]，甚至在海水 [14] 中

也有检出。已有多项研究表明新烟碱类农药对

海洋生物造成了生态风险，例如，Naumann等[14]

在渤海湾海水及周边地表水中检出吡虫啉、啶

虫脒、噻虫胺、噻虫啉、噻虫嗪 5种新烟碱类农

药，研究表明新烟碱类农药的累积增加了海洋生

物的潜在生态风险；He等[15] 在山东胶州湾中检

出啶虫脒、烯啶虫胺、噻虫胺、噻虫啉等新烟碱

类农药，基于物种敏感度分布法（SSD）评价结果

显示，新烟碱类农药检出浓度已对海洋生物造成

一定的慢性生态风险；Ying等[16] 对象山港中的

新烟碱类农药连续监测 4年，其浓度为 63.30 ～
1684.14 ng/L，对海洋生物构成潜在的慢性生态

风险。相关研究表明新烟碱类农药所引发的海

洋生态环境问题已引起国内外学者的高度关注。

目前新烟碱类农药的检测方法主要有快速

估量检测法[17-18]、气相色谱−质谱联用法[19-20]、液

相色谱法[21-22] 和液相色谱−质谱联用法[23-24]。现

有的检测方法主要集中于水果、蔬菜、饮用水、

地表水等介质，有关海水中新烟碱类农药的检测

方法报道较少，Li等[25] 采用固相萃取膜盘富集-
LC-MS/MS法测定海水中 7种新烟碱类农药和

氟虫腈，外标法定量。鉴于新烟碱类农药在海水

中浓度相对较低，部分化合物定性定量离子对会

受到干扰，使用外标法定量结果误差较大，有必

要对海水中新烟碱类农药的检测方法进行系统

研究，重点解决痕量检测、基质复杂、盐度干扰

等难题。本研究结合新烟碱类农药的物理、化

学特性，选择 HLB固相萃取柱−超高效液相色谱−
三重四极杆质谱仪（UPLC-MS/MS）建立了海水

中新烟碱类农药的检测方法，本方法具有灵敏度

高、准确度好、检出限低、干扰小等优点，可满足

海水中新烟碱类农药痕量检测的要求。 

1   材料与方法
 

1.1    仪器与材料

LC-30 AD超高效液相色谱仪（日本岛津）；

Triple  Quad 6500+三重四极杆质谱仪（美国 AB
SCIEX 公司）；Kinetex F5（50 × 30 mm，2.6 μm）；

Kinetex  C18（ 50  ×  30  mm， 2.6  μm） ； ACQUITY
UPLC BEH C18（100 × 30 mm，2.6 μm）；固相萃取

仪（岛津 GL）；超纯水机（美国 Millipore公司）；

固相萃取小柱（Waters-C18 固相小柱、Waters-HLB
固相小柱、Waters-Wax固相小柱）。 

1.2    标准样品及试剂

吡虫啉、噻虫嗪、呋虫胺、噻虫胺、啶虫脒、

氯噻啉、烯啶虫胺、噻虫啉 8种新烟碱类农药标

准物质储备液浓度为 100 mg/L；吡虫啉-d4、呋虫

胺-d3、噻虫啉-d4、啶虫脒-d3、噻虫嗪-d3、噻虫

胺-d3、烯啶虫胺-d3、氯噻啉-d4 8种新烟碱类农

药内标标准物质浓度为 100 mg/L。所有标准物
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质及内标均采购于阿尔塔科技有限公司（First
Standard）。

乙腈（色谱纯，美国霍尼韦尔公司）、甲醇（色

谱纯，美国霍尼韦尔公司）、甲酸铵（色谱纯，阿

拉丁有限公司）、乙酸铵（色谱纯，阿拉丁有限公

司）、甲酸（色谱纯，阿拉丁有限公司）、氨水（优

级纯，国药集团有限公司）。 

1.3    标准溶液配置

使用甲醇分别将 8种标准物质储备液

（100 mg/L）、8种新烟碱类农药内标标准物质

储备液（100 mg/L）稀释浓度至 100 μg/L后，再

使用甲醇水溶液 （ 1∶9）作为溶剂 ，逐级稀

释成 100 ng/L、500 ng/L、1000 ng/L、2000 ng/L、
3000 ng/L、5000 ng/L系列标准曲线，并于配置好

的标准曲线中加入 5 μL内标（100 μg/L），使得内

标物浓度为 500 ng/L。 

1.4    样品采集

海水样品严格按照《海洋监测规范  第 3部

分 ：样品采集、贮存与运输 》 （GB  17378.3－
2007）[26]、《近岸海域环境监测技术规范 第三部

分 近岸海域水质监测》（HJ 442.3－2020）[27] 的相

关规定采集与运输。采用 500 mL棕色采样瓶采

集海水样品，满瓶采集，不留空气。 

1.5    样品处理

准确量取 500 mL海水样品，使用固相萃取

仪进行萃取。萃取流程为：采用 5 mL甲醇和

10 mL纯水活化 HLB固相小柱，样品以 8 mL/min
的流速通过固相小柱后，用 15 mL的纯水和 20 mL
甲醇水溶液（5∶95）去除小柱上保留较弱的杂

质，之后用氮气吹干小柱，紧接着用 8 mL甲醇∶

乙腈（1∶1）以 3 mL/min的流速洗脱富集后的小

柱，收集洗脱液。洗脱液经浓缩装置浓缩至

0.2 mL，用纯水定容至 2.0 mL。经滤膜过滤后，

取 1.0 mL滤液于进样瓶中，加入 5.0 μL内标使

用液，混匀待测。 

1.6    分析条件 

1.6.1    色谱条件

流动相 A：1 nmol/L甲酸铵−0.05%甲酸水溶

液；流动相 B：乙腈。采用梯度洗脱程序，5%
B（0～0.5 min），5% B升至 95% B（0.5～3.5 min），
95% B（3.5～5.0  min），95% B降至 5% B（5.1～
6.0 min）；流速：0.35 mL/min；柱温：40 ℃；进样体

积：20 µL。 

1.6.2    质谱条件

采用电喷雾离子源（ESI）、正离子多反应监

测（MRM）扫描模式，分段扫描；离子源电压为

4500 V，离子源温度为 600 ℃；喷雾气压力（GS1）
为 60 psi，加热辅助气压力（GS2）为 60 psi，气帘

气压力为 30 psi；各化合物的质谱参数见表 1。
 
 

表 1    8 种新烟碱类农药及 8 种内标物的多反应监测条件

Tab.1    MS parameters for the 8 neonicotinoid pesticides and 8
internal standards                         

目标物
母离子

（m/z）
子离子

（m/z）
去簇

电压/V
碰撞

能量/V
定量内标

呋虫胺 203.1
129.1*

60
17

呋虫胺-d3
157.1 11

噻虫啉 253.0
186.1*

81
20

噻虫啉-d4126.0 28

啶虫脒 223.5
126.1*

90
27

啶虫脒-d390.0 48

噻虫嗪 292.0
211.1*

66
19

噻虫嗪-d3181.1 34

噻虫胺 250.0
169.1*

68
24

噻虫胺-d3132.0 27

吡虫啉 256.0
209.1*

80
25

吡虫啉-d4175.1 28

烯啶虫胺 271.0
225.0*

70
23

烯啶虫胺-d3237.1 16

氯噻啉 261.9
181.1*

75
23

氯噻啉-d4122.1 39

呋虫胺-d3 206.1
132.1*

20
19

/
160.1 12

噻虫啉-d4 257.1
190.1*

35
21

/
126.1 35

啶虫脒-d3 226.2
126.1*

45
30

/
59.1 35

噻虫嗪-d3 295.1
214.2*

35
15

/
184.1 26

噻虫胺-d3 253.1
172.1*

35
17

/
132.0 20

吡虫啉-d4 260.1
213.1*

35
25

/
179.3 20

烯啶虫胺-d3 274.1
228.1*

40
18

/
192.1 21

氯噻啉-d4 266.1
185.1*

30
22

/
126.1 43

注：带*的为定量离子对；对于不同质谱仪器，参数可能存在差

异，测定前应将质谱参数优化到最佳
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2   结果与讨论
 

2.1    仪器条件优化 

2.1.1    色谱柱的选择

新烟碱类农药水溶性强，对色谱柱要求比

较高，不同规格类型的色谱柱对新烟碱类农药

的分离效果和响应强度影响也比较大。本研

究比较了 KINETEX F5 柱、KINETEX C18 柱和

ACQUITY UPLC BEH C18 柱对 8种新烟碱类农

药分离效果和灵敏度的影响，结果如图 1所示。

结果表明，所选择的色谱柱对目标化合物均能获

得较好的分离效果，峰形对称且尖锐，但在相同

浓度条件下，使用 KINETEX C18 柱分离新烟碱

类农药能获得更高的灵敏度，其中呋虫胺、烯啶

虫胺等目标化合物的响应值增加较为显著。综

合 考 虑 保 留 时 间 、 分 离 度 和 灵 敏 度 ， 选 用

KINETEX C18 柱作为液相分离色谱柱。 

2.1.2    流动相的选择

本研究比较了甲醇体系与乙腈体系对新烟

碱类农药分离效果的影响，发现 8种目标化合物

在乙腈体系的响应值均高于甲醇体系，其中乙腈

体系中呋虫胺、噻虫胺、吡虫啉的响应为甲醇体

系的 2～4倍，且呋虫胺在甲醇体系中背景噪

声干扰较大，最终选择乙腈体系作为有机相。同

时，为了提高新烟碱类农药在 ESI条件下的电

离 效 率 ， 考 察 了 酸 和 缓 冲 盐 体 系 ， 比 较 了

0.05%甲酸水溶液−乙腈、0.1%甲酸水溶液−乙腈、

0.5  nmol/L甲酸铵 −0.05%甲酸水溶液 −乙腈、

1  nmol/L甲 酸 铵 −0.05%甲 酸 水 溶 液 −乙 腈 、

2  nmol/L甲 酸 铵 −0.05%甲 酸 水 溶 液 −乙 腈 、

1 nmol/L乙酸铵−0.05 %甲酸水溶液−乙腈 6种

不同流动相对目标化合物响应值的影响，结果如

图 2所示。使用 1 nmol/L甲酸铵−0.05%甲酸水

溶液−乙腈作流动相时，新烟碱类农药目标化合物

响应值较高。因此，选择 1 nmol/L甲酸铵−0.05%
甲酸水溶液−乙腈溶液作为最终流动相。
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图 2    不同流动相对新烟碱类农药响应值的影响

Fig. 2    Effects of different flow relative response values of neonicotinoid pesticides
 
 

2.1.3    质谱条件的优化

根据新烟碱类农药的分子结构特征，选择

ESI正离子扫描模式。通过流动注射法把目标

物注入质谱进行特征离子质谱扫描，重点考虑离

子响应强度较强、干扰较少等因素[13]，选择合适

的母离子和子离子，再优化对应的去簇电压和碰

撞能量，以减少干扰，增大目标物的响应值。定

量离子对、定性离子对以及对应的去簇电压和

碰撞能量见表 1。8种新烟碱类农药及对应内标

物的提取离子流色谱如图 3所示。 

2.2    固相萃取条件优化 

2.2.1    固相萃取小柱的选择

海水中含盐量极高，基质复杂，前处理需

要富集净化后才能检测。本研究分别考察了
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Fig. 1    Effect  of  different  chromatographic  columns  on  the

analysis of neonicotinoid pesticides
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Waters-C18、Waters-HLB、Waters-Wax  3种不同

类型填料的固相小柱对新烟碱类农药的富集效

果，结果如图 4所示，使用 Waters-HLB小柱富集

新烟碱类农药回收率为 86%～93%，获得较好的

效果，富集效果优于 Waters-C18（24%～71%）和

Waters-Wax小柱（51%～87%）。Waters-C18 小柱

适用于吸附极性较弱的目标物质，新烟碱类农药

等极性较强的化合物不易被 C18 柱吸附；Waters-
Wax小柱及 Waters-HLB小柱均为反相色谱柱，

Waters-Wax小柱填料为混合型弱阴离子交换反

相吸附剂，适合强酸性化合物（酸度系数<1），因
此酸度系数均大于 3的吡虫啉、氯噻啉、呋虫胺

在 Wax小柱上的富集效果不佳，而 HLB小柱填

料由亲水基及疏水基组成，对目标物质的极性具

有很好的兼容性，因此其对新烟碱类农药的综合

富集效果最佳，并且能够很好地解决海水复杂基

质的问题。因此最终选择使用 HLB小柱富集海

水中新烟碱类农药。
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2.2.2    洗脱溶剂的选择

在选用 Waters-HLB小柱的基础上，考察了

以甲醇、乙腈、二氯甲烷、二氯甲烷∶丙酮

（1∶1）、甲醇∶乙腈（1∶1）作为洗脱液对洗脱效

果的影响，结果如图 5所示。使用二氯甲烷、二

氯甲烷∶丙酮（1∶1）作为洗脱液时，目标化合物
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的洗脱效果较差，回收率均小于 60%；使用甲

醇、乙腈、甲醇∶乙腈（1∶1）作为洗脱液时，目

标化合物的回收率均为 72.1%～108%，其中甲

醇∶乙腈（1∶1）作为洗脱液时回收效果最优，在

洗脱剂用量为 8 mL时，目标化合物的回收率为

86.8%～108%，因此最终选用甲醇∶乙腈（1∶1）
作为洗脱液。 

2.2.3    固相萃取淋洗剂的选择

对海水样品检测时发现，目标化合物烯啶虫

胺的定量离子对（m/z : 271/225）受海水基质干扰

影响严重，无法进行准确定性定量分析（图 6a）。
为了降低海水基质对烯啶虫胺测定的干扰，实验

采用了 5%、10%、25%、35%的甲醇水溶液分别

淋洗富集 HLB小柱中的杂质。结果表明，当甲

醇比例从 5%升至 35%时，杂质干扰去除效果较

佳，但目标化合物的回收率下降明显。综合考

虑，采用 5%甲醇水溶液淋洗杂质时，当淋洗液

体积达到 20 mL时，可获得较好的去除杂质干扰

的效果（图 6b）。
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2.3    方法学验证 

2.3.1    标准曲线及检出限

配制新烟碱类农药的混合标准溶液，按照最

终优化后的仪器条件进行检测。以新烟碱类农

药的浓度（ng/L）为横坐标，以响应值为纵坐标，

建立标准曲线。8种新烟碱类农药的相关系数

（r2）为 0.9990～0.9998，线性关系良好（表 2）。
 

 
 

表 2    8 种新烟碱类农药的线性范围、回归方程、相关系数、检出限和测定下限

Tab.2    Linear ranges, regression equations, correlation coefficients (r2), detection limit and determination limit of 8 neonicotinoid pesticides

化合物 线性范围/ng·L−1
线性方程 相关系数（r2） 检出限/ng·L−1 测定下限/ng·L−1

呋虫胺 100～5000 y = 0.0024 x − 0.0710 0.9994 0.12 0.48

噻虫啉 100～5000 y = 0.0021 x + 0.186 0.9992 0.14 0.56

啶虫脒 100～5000 y = 3.74e−4 x + 0.0248 0.9992 0.12 0.48

噻虫嗪 100～5000 y = 0.00254 x + 0.340 0.9990 0.14 0.56

噻虫胺 100～5000 y = 0.00195 x + 0.109 0.9994 0.12 0.48

吡虫啉 100～5000 y = 0.00222 x + 0.0072 0.9991 0.11 0.44

烯啶虫胺 100～5000 y = 0.00194 x − 0.101 0.9996 0.11 0.44

氯噻啉 100～5000 y = 0.00115 x + 0.065 0.9998 0.08 0.56
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按照《环境监测分析方法标准制订技术导

则》（HJ 168－2020）[28] 的相关规定，以 0.50 ng/L
的水样浓度作为检出限测定的浓度，配制 7份平

行水样，经全过程分析，计算方法检出限（MDL）
及测定下限（MQL）。当取样量为 500 mL时，方

法检出限为 0.08～0.14 ng/L，方法测定下限为

0.32～0.56 ng/L（表 2）。 

2.3.2    方法精密度和准确度

选择实验空白、海水样品进行低、中、高

3个不同浓度水平的加标样品进行回收实验，加

标浓度分别为 1.00 ng/L、10.0 ng/L和 45.0 ng/L，
每个浓度水平的加标样品平均配制 6份平行样，

如表 3所示，低、中、高 3个水平的加标回收率

分别为 81.5%～98.5%、83.7%～96.8%和 83.1%～

96.9%，相对标准偏差分别为 3.0%～7.8%、2.1%～

8.8%和 2.6%～8.7%，说明该法准确度高、重现

性好，适用于海水样品分析。

 
 
 

表 3    样品中 8 种新烟碱类农药在 3 个水平下的加标回收率及相对标准偏差（n=6）
Tab.3    Spiked recoveries and RSDs of 8 neonicotinoid pesticides spiked in seawater at three levels (n=6)

化合物 加标浓度/ng·L−1 空白加标 海水加标

回收率/（%） 相对标准偏差/（%） 回收率/（%） 相对标准偏差/（%）

呋虫胺

1.00 96.9 6.9 93.7 6.1

10.0 85.6 5.1 92.1 8.1

45.0 86.5 5.0 89.5 7.8

噻虫啉

1.00 81.5 6.8 94.7 4.3

10.0 85.6 6.1 96.0 3.9

45.0 86.9 8.0 92.4 3.7

啶虫脒

1.00 93.4 3.6 86.6 7.6

10.0 95.1 4.0 83.7 8.8

45.0 92.4 5.6 87.6 8.7

噻虫嗪

1.00 94.7 7.1 86.1 6.8

10.0 93.2 3.7 85.8 5.3

45.0 96.6 6.5 84.8 6.2

噻虫胺

1.00 98.5 3.0 89.2 6.9

10.0 90.2 5.0 88.4 5.1

45.0 96.6 2.6 83.8 4.3

吡虫啉

1.00 95.4 7.8 88.7 6.8

10.0 96.8 4.1 90.0 6.1

45.0 83.1 5.5 92.4 8.0

烯啶虫胺

1.00 95.3 5.6 91.7 5.2

10.0 95.4 2.1 89.7 6.6

45.0 96.9 3.7 84.6 6.5

氯噻啉

1.00 97.2 7.8 91.1 3.0

10.0 112 8.0 93.2 3.1

45.0 88.4 8.7 88.3 7.5

 
 

2.4    实际样品测试

根据优化后的实验条件，对海南省近岸海

域 12个海水样品进行测定（表 4）。结果显示，海

水样品中共检出吡虫啉、呋虫胺、啶虫脒、噻虫

嗪、噻虫胺 5种新烟碱类农药 ，浓度范围为

nd～82.1 ng/L，其中吡虫啉、噻虫嗪、噻虫胺的
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检出率为 100%。选取检出样品的最低浓度图谱

进行分析后发现，检出新烟碱类农药的 MRM
通道均未出现干扰峰（图 7），表明本方法特异

性强。
 
 

表 4    12 份实际海水样品中 8 种新烟碱类农药的检测结果（ng/L）
Tab.4    Detection results of 8 neonicotinoid pesticides in 12 seawater samples

化合物 SW1 SW2 SW3 SW4 SW5 SW6 SW7 SW8 SW9 SW10 SW11 SW12

吡虫啉 1.37 0.59 2.86 0.68 4.31 5.13 1.11 2.45 0.83 33.8 6.05 1.66

呋虫胺 nd nd nd nd nd 5.50 nd 4.77 3.28 23.2 8.37 6.17

啶虫脒 nd nd nd nd nd 0.66 nd 0.35 0.2 7.95 nd nd

烯啶虫胺 nd nd nd nd nd nd nd nd nd nd nd nd

氯噻啉 nd nd nd nd nd nd nd nd nd nd nd nd

噻虫啉 nd nd nd nd nd nd nd nd nd nd nd nd

噻虫嗪 1.84 1.22 1.61 0.98 5.92 6.59 0.31 4.20 0.74 82.1 11.3 1.97

噻虫胺 1.48 2.21 7.73 1.09 8.05 10.5 0.82 6.06 0.51 81.8 9.15 5.24

注：nd表示未检出
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图 7    海水中检测到的 5种新烟碱类农药的MRM色谱图

Fig. 7    MRM spectra of 5 neonicotinoid pesticides detected in seawater samples
 
 

3   结 论

（1）本研究通过优化固相萃取前处理条件及质

谱条件，建立了适用于测定海水中 8种新烟碱类

农药的固相萃取−超高效液相色谱−三重四极杆

质谱法，方法检出限和测定下限范围分别为 0.08～
0.14 ng/L和 0.32～0.56 ng/L；低、中、高 3个水

平的加标回收率分别为 81.5%～98.5%、83.7%～

96.8%和 83.1%～96.9%，相对标准偏差分别为

3.0%～7.8%、2.1%～8.8%和 2.6%～8.7%，重现

性较好且准确度高，可满足低浓度海水分析

要求。

（2）利用本方法对 12个海水样品测定结果

表明，该方法的检出限、测定下限、相关系数、加

标回收率等都很好地满足了海水的测定需求，并

在实际样品中检出 5种新烟碱类农药。因此，本

研究可为后期海水中新烟碱类农药的监测与监

管提供强有力的技术支撑。
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