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固相萃取-液相色谱-串联质谱法快速测定猪肉中
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摘  要: 目的  建立固相萃取-液相色谱-串联质谱法快速测定猪肉中 27 种兽药(磺胺类、喹诺酮类及苯并咪唑

类药物)及代谢物残留量的分析方法。方法  匀质后的猪肉样品用 80%乙腈溶液提取, 提取后用 EMR-Lipid 固

相萃取小柱净化, 流出液直接进行上机测定, 采用 ACQUITY UPLC HSS T3 色谱柱(100 mm×2.1 mm, 1.8 μm)

分离, 以 0.1%甲酸溶液(含 5 mmol/L 乙酸铵)和乙腈作为流动相进行梯度洗脱, 电喷雾正离子模式下监测, 内

标法定量。结果  27 种化合物在 0.075~50.000 μg/L 范围内线性关系良好, 相关系数(r2)均高于 0.9980, 方法检

出限和定量限分别为 0.06~0.30 μg/kg 和 0.20~1.00 μg/kg。27 种兽药及代谢物在 1.0、10.0 和 100.0 μg/kg 添加

浓度水平下平均添加回收率为 88.5%~104.0%, 相对标准偏差为 2.6%~8.0%。结论  该方法准确度和灵敏度高, 

前处理简单快速, 适用于猪肉中磺胺类药物、喹诺酮类药物及苯并咪唑类药物的同时分析。 

关键词: 猪肉; 磺胺类药物; 喹诺酮类药物; 苯并咪唑类药物; 固相萃取; 液相色谱-串联质谱法 

Simultaneous determination of 27 kinds of veterinary drugs and their 
metabolites in swine meat by liquid chromatography-tandem mass 

spectrometry with solid phase extraction 

SUN Mei-Mei1,2, WU Yin-Liang1,2* 
(1. Academy of Ningbo Agricultural Sciences, Ningbo 315040, China; 2. Ningbo Key Laboratory for  

Testing and Control for Characteristic Agro-product Quality and Safety, Ningbo 315040, China) 

ABSTRACT: Objective  To establish a simple and fast analytical method for simultaneous determination of 

residues of 27 kinds of veterinary drugs (sulfonamides, quinolones, and benzimidazoles) and their metabolites in 

swine meat by liquid chromatography-tandem mass spectrometry with solid phase extraction. Methods  The 

homogenized meat samples were extracted with 80% acetonitrile solution. After extraction, a solid phase extraction 

procedure was carried out with EMR-Lipid cartridge without activation procedure. Then, the effluent was collected 

and directly used for chromatographic separation on an ACQUITY UPLC HSS T3 column with a gradient elution of 

0.1% formic acid in water with 5 mmol/L ammonium acetate/acetonitrile. The compounds were monitored in 

electrospray positive ion mode and quantified by internal standard method. Results  Good linear relationship had 
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been obtained ranging from 0.075 to 50.000 μg/L for the 27 kinds of veterinary drugs and their metabolites, and the 

correlation coefficients (r2) were higher than 0.9980. The limits of detection and quantification were 0.06–0.30 μg/kg 

and 0.20–1.00 μg/kg, respectively. The average recoveries of 27 kinds of veterinary drugs and metabolites were 

88.5%–104.0% and the relative standard deviations were 2.6%–8.0% at the concentrations of 1.0, 10.0 and 100.0 μg/kg. 

Conclusion  The method has high accuracy and sensitivity, simple and fast pre-treatment, and is suitable for the 

simultaneous analysis of sulfonamides, quinolones and benzimidazoles in swine meat. 
KEY WORDS: swine meat; sulfonamides; quinolones; benzimidazoles; solid phase extraction; liquid 

chromatography-tandem mass spectrometry 
 
 

0  引  言 

我国是世界肉类生产第一大国, 且肉类产量呈总体

上升趋势[1]。近十余年来, 消费者日益重视农产品的质量

和安全, 而药物残留是影响肉类农产品质量安全的重要因

素。磺胺类药物、喹诺酮类药物和苯并咪唑类药物是动物

生产中常规使用药物, 且每类药物品种较多, 使用量大。

其中, 磺胺类药物和喹诺酮类药物为人工合成的抗生素, 
在动物生产中主要用于治疗、预防动物疾病或促进动物生

长; 蓄积的药物残留会引起人体过敏反应, 使细菌产生耐

药性, 甚至有致癌、致畸、致突变等风险。苯并咪唑类药

物属于广谱、高效、低毒抗蠕虫药, 对胃肠线虫具有很强

的驱杀作用; 但实际动物实验显示该类药物有致畸和致突

变作用。GB 31650—2019《食品安全国家标准 食品中兽

药最大残留限量》和 GB 31650.1—2022《食品安全国家标

准 食品中 41 种兽药最大残留限量》规定猪肉中此 3 类药

物的最大残留限量(maximum residue limits, MRLs)分别为

100 µg/kg(磺胺类药物)、2.0~500.0 µg/kg(喹诺酮类药物)和
10~150 µg/kg(苯并咪唑类药物)。因此, 为了保障我国动物

性食品安全和畜牧业健康发展, 有必要研究建立猪肉中磺

胺类药物、喹诺酮类药物和苯并咪唑类药物残留分析方法。 
目前, 对于动物性食品中磺胺类药物、喹诺酮类药物

以及苯并咪唑类药物的残留仪器定量分析方法研究主要集

中在液相色谱法[2–6]和液相色谱-串联质谱方法。其中, 液
相色谱-串联质谱法为确证方法, 起初以单类药物的分析

检测为主[7–12], 但近十余年来, 多类药物同步测定方法研

究成为热点[13]。如李永琴等[14]建立了液相色谱-串联质谱

法快速检测牛肉中 12 类 80 种兽药及其代谢物残留的方法; 
张飞等[15]建立了液相色谱-串联质谱法检测卤肉中金刚烷

胺、磺胺类、喹诺酮类及氯霉素类等 36 种兽药残留的方法; 
吴彦蕾等[16]建立了液相色谱-串联质谱法检测喹诺酮类、磺

胺类、硝基咪唑类、大环内酯类和苯并咪唑类 76 种兽药及

其代谢物残留量的分析方法。在建立多类药物液相色谱-串
联质谱同步测定方法中, 前处理手段主要为固相萃取[17–19]

和QuEChERS净化方法[20–23], 其中固相萃取方法通常需活

化、淋洗和洗脱等步骤, 洗脱液还需氮吹和复溶, 操作相

对烦琐, 用时较多。 
本研究尝试利用 EMR-Lipid通过型固相萃取柱, 研究

建立无需活化淋洗步骤的快速固相萃取净化方法, 结合液

相色谱-串联质谱仪对猪肉中 27 种兽药及代谢物残留量进

行测定, 为猪肉中监控磺胺类药物、喹诺酮类药物和苯并

咪唑类药物提供更加快速准确的监控手段。 

1  材料与方法 

1.1  仪器、试剂与材料 

Acquity UPLC-XevoTM TQ MS 超高效液相色谱串联质

谱仪(美国 Waters 公司); Acquity UPLC HSS T3 (100 mm× 
2.1 mm, 1.8 µm)色谱柱(美国 Waters 公司); Sigma 3K15 高

速离心机(美国 Sigma 公司); Ultra-Tyrrax T25 型均质器、

VORTEX3 旋涡混合仪(德国 IKA 公司); BS124S 分析天平

(精度为 0.01 mg, 德国赛多利斯仪器公司); ME3002电子天

平(精度为 0.01 g, 瑞士梅特勒-托利多公司); Milli-Q 纯化

系统(美国 Millipore 公司); 0.22 μm 有机相滤膜(北京迪科

马科技有限公司); EMR-Lipid 固相萃取小柱(300 mg/3 mL, 
美国 Agilent 公司)。 

乙腈(色谱纯, 美国 Fisher 公司); 甲酸(色谱纯, 美国

Tedia 公司); 恩诺沙星、环丙沙星、氧氟沙星、诺氟沙星、

洛美沙星、培氟沙星、磺胺二甲异噁唑、磺胺噻唑、磺胺

间甲氧嘧啶、磺胺甲噁唑、磺胺甲噻二唑、磺胺二甲嘧啶、

磺胺甲基嘧啶、磺胺邻二甲氧嘧啶、磺胺嘧啶、磺胺氯哒

嗪、磺胺喹噁啉、磺胺间二甲氧嘧啶、阿苯达唑、阿苯达

唑砜、阿苯达唑亚砜、阿苯达唑-2-氨基砜、甲苯咪唑、5-
羟基甲苯咪唑、氨基甲苯咪唑、氟苯达唑、2-氨基氟苯达

唑、磺胺邻二甲氧嘧啶-D3、磺胺间二甲氧嘧啶-D6、磺胺

喹噁啉-13C6、磺胺噻唑-D4、磺胺二甲嘧啶-13C6、磺胺间甲

氧嘧啶-13C6、磺胺甲噁唑-13C6、磺胺嘧啶-13C6、诺氟沙星-D5、

恩诺沙星-D5、环丙沙星-D8、氧氟沙星-D3、培氟沙星-D5、

洛美沙星-D5、阿苯达唑-D3、阿苯达唑砜-D3、阿苯达唑亚

砜-D3、阿苯达唑-2-氨基砜-D3、氟苯达唑-D3、2-氨基氟苯

达唑-13C6、甲苯咪唑-D3、5-羟基甲苯咪唑-D3、氨基甲苯咪

唑-13C6(含量均高于 95.0%, 德国 Dr. Ehrenstorfer 公司)。 
猪肉空白样品均购于本地超市和农贸市场。 
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1.2  实验方法 

1.2.1  溶液配制 
标准溶液配制: 分别准确称取各标准品 10 mg, 用甲醇溶

解并定容于100 mL容量瓶中, 配制成质量浓度为100 µg/mL的

标准储备液, –18 ℃以下保存备用; 分别准确移取适量标准储

备液, 用甲醇逐级稀释配制成 2.0 µg/mL 的混合标准溶液和

1.0 µg/mL 的混合内标标准溶液; 准确移取混合标准溶液、混合

内标溶液适量, 用 0.1%甲酸溶液(含 5 mmol/L 乙酸铵)/乙腈配制

质量浓度为 0.075、0.150、0.500、2.500、10.000 和 50.000 µg/L, 
内标质量浓度为 2.5 µg/L 的系列标准工作溶液。 

0.5 mol/L 乙酸铵溶液: 准确称取乙酸铵 3.85 g, 用水

溶解并稀释至 100 mL。0.1%甲酸溶液: 准确移取甲酸 1 mL, 
用水稀释定容至 1000 mL。0.1%甲酸溶液(含 5 mmol/L 乙

酸铵): 准确移取甲酸 1 mL 和 0.5 mol/L 乙酸铵溶液 10 mL, 
用水稀释定容至 1000 mL。80%乙腈溶液: 准确移取乙腈

800 mL, 用水稀释定容至 1000 mL。 
1.2.2  样品的前处理 

准确称取试样 5 g(精确至 0.01 g)于 50 mL 离心管中, 

加入 100 µL 混合内标溶液, 然后加入 10 mL 80%乙腈溶

液, 用均质器以 10000 r/min 以上的速度均质 1 min, 再以

8000 r/min 离心 2 min, 移取上清液 4 mL 以 1~2 mL/min
的速度过 EMR-Lipid 固相萃取小柱, 收集过柱液, 混匀, 
准确移取 0.25 mL 过柱液用 0.1%甲酸溶液(含 5 mmol/L 乙

酸铵)稀释至 1.0 mL, 涡旋混匀, 0.22 µm 滤膜过滤, 上机

分析。 
1.2.3  仪器条件 

采用 Acquity UPLC HSS T3 (100 mm×2.1 mm, 1.8 µm)
分离; 流动相: A 相为 0.1%甲酸溶液(含 5 mmol/L 乙酸铵), 
B 相为乙腈; 柱温 40 ℃; 进样量 10 μL。梯度洗脱程序: 
0~2.0 min, 80% A; 2.0~8.0 min, 80%~40% A; 8.0~8.1 min, 
40%~5% A; 8.1~10.0 min, 5% A; 10~10.1 min, 5%~80% A; 
10.1~13 min, 80% A。 

质谱条件: 电喷雾离子源正离子模式; 多反应监测

(multiple reaction monitoring, MRM); 毛细管电压: 1.5 kV; 
离子源温度: 150 ℃; 脱溶剂气温度: 500 ℃; 锥孔气流速: 
50 L/h; 脱溶剂气流速: 1000 L/h; 倍增器电压: 650 V; 二
级碰撞气: 氩气; 其他质谱条件详见表 1。 

 
表 1  目标化合物的保留时间, 定性、定量离子对和碰撞能量 

Table 1  Retention times, qualitative ion pairs, quantitative ion pairs and collision energy of target compounds 

化合物种类 保留时间 
/min 

离子对 
(m/z) 

碰撞能量
/eV 

化合物种类 保留时间
/min 

离子对 
(m/z) 

碰撞能量
/eV 

磺胺二甲异噁唑 5.26 268.2>156.0* 
268.2>92.0 

28 
13 恩诺沙星 2.28 360.3>316.3* 

360.3>342.3 
20 
20 

磺胺噻唑 1.74 256.0>92.0* 
256.0>156.0 

25 
15 环丙沙星 1.75 332.1>288.1* 

332.1>314.1 
18 
22 

磺胺间甲氧嘧啶 3.62 281.0>156.0 
281.0>92.0* 

35 
22 氧氟沙星 1.65 362.3>318.3 

362.3>261.3* 
20 
30 

磺胺甲噁唑 4.81 254.1>156.0* 
254.1>92.0 

15 
25 诺氟沙星 1.60 320.1>276.1* 

320.1>233.1 
20 
25 

磺胺甲噻二唑 2.68 271.1>156.0* 
271.1>92.0 

15 
25 洛美沙星 2.01 352.1>265.1* 

352.1>308.1 
22 
16 

磺胺二甲嘧啶 2.76 279.1>124.1 
279.1>186.0* 

25 
15 培氟沙星 1.71 334.1>290.1* 

334.1>316.1 
19 
19 

磺胺甲基嘧啶 2.20 265.1>92.0 
265.1>156.0* 

25 
15 阿苯达唑 7.69 266.3>234.0* 

266.3>190.9 
20 
30 

磺胺邻二甲氧嘧啶 4.66 311.2>156.0* 
311.2>92.1 

28 
18 阿苯达唑砜 5.13 298.0>266.0 

298.0>224.0* 
20 
28 

磺胺嘧啶 1.71 251.0>156.0 
251.0>92.0* 

27 
15 阿苯达唑亚砜 3.02 282.1>240.0 

282.1>208.0* 
12 
23 

磺胺氯哒嗪 4.18 285.0>155.9* 
285.0>92.0 

28 
15 阿苯达唑-2-氨基砜 1.38 240.0>133.0* 

240.0>198.0 
25 
16 

磺胺喹噁啉 6.16 301.1>156.1* 
301.1>92.2 

16 
30 甲苯咪唑 7.15 296.1>264.1* 

296.1>105.1 
20 
32 

磺胺间二甲氧嘧啶 6.14 311.2>156.0* 
311.2>92.1 

28 
18 5-羟基甲苯咪唑 4.75 298.1>266.0* 

298.1>160.0 
20 
32 

氨基甲苯咪唑 4.06 238.0>105.0 
238.0>77.0* 

22 
30 氟苯达唑 7.53 314.1>282.0* 

314.1>123.0 
24 
35 
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表 1(续) 

化合物种类 保留时间 
/min 

离子对 
(m/z) 

碰撞能量
/eV 

化合物种类 保留时间 
/min 

离子对 
(m/z) 

碰撞能量
/eV 

2-氨基氟苯达唑 4.80 256.0>95.0 
256.0>123.0* 

35 
25 

诺氟沙星-D5 

恩诺沙星-D5 
1.58 
2.28 

325.1>281.1 
365.2>321.2 

20 
24 

磺胺间二甲氧嘧啶-D6 6.05 317.2>162.1 28 环丙沙星-D8 1.73 340.2>322.2 20 

磺胺喹噁啉-13C6 6.16 307.1>162.1 16 氧氟沙星-D3 1.65 365.0>261.3 30 

磺胺噻唑-D4 1.72 260.0>96.0 25 培氟沙星-D5 1.69 339.1>295.2 19 

磺胺二甲嘧啶-13C6 2.76 285.2>186.1 14 洛美沙星-D5 1.99 357.3>270.2 20 

磺胺间甲氧嘧啶-13C6 3.65 287.0>97.9 35 氨基甲苯咪唑-13C6 4.06 244.2>83.2 30 

磺胺甲噁唑-13C6 4.80 260.0>162.1 15 阿苯达唑-D3 7.68 269.3>234.0 20 

磺胺嘧啶-13C6 1.71 257.0>98.0 27 氟苯达唑-D3 7.51 317.1>282.2 24 

磺胺邻二甲氧嘧啶-D3 4.61 314.1>156.0 18 2-氨基氟苯达唑-13C6 4.79 262.1>129.0 25 

阿苯达唑砜-D3 5.11 301.0>224.0 28 甲苯咪唑-D3 7.12 299.1>264.1 20 

阿苯达唑亚砜-D3 2.98 285.1>208.0 23 5-羟基甲苯咪唑-D3 4.75 301.1>266.2 20 

阿苯达唑-2-氨基砜-D3 1.38 243.2>133.0 25     

注: *为定量离子对。 

 
1.3  数据处理 

数据采用 MassLynx 软件进行采集和处理, 回收率、相

对标准偏差和标准曲线线性方程采用 Excel 2010 进行处理, 
并分别使用 Word 2010 和 Excel 2010 进行表格和图的绘制。 

基质效应采用基质匹配标准溶液标准曲线斜率与溶

剂标准溶液标准曲线斜率的比值进行评价 , 比值介于

0.8~1.2 表示基质效应不明显, 高于 1.2 表示有明显基质增

强效应, 低于 0.8 表示有明显基质抑制效应。 

2  结果与分析 

2.1  仪器条件的优化 

已有研究及发表文献表明磺胺类、喹诺酮类和苯并咪

唑类药物在酸性条件下较易质子化生成稳定的[M+H]+, 因
此通常采用电喷雾正离子模式进行监测[24–29]。本研究以

0.1%甲酸溶液稀释配制 1.0 µg/mL 各单标标准溶液, 并利

用仪器自带 Intellistart 软件进行了质谱条件优化, 优化后

的质谱条件详见表 1。 
对于液相色谱条件, 本研究利用 Acquity UPLC HSS 

T3 色谱柱在以 0.1%甲酸溶液、0.1%甲酸溶液(含 5 mmol/L
乙酸铵)和 0.1%甲酸溶液(含 20 mmol/L乙酸铵)分别作为水

相, 乙腈和甲醇分别作为有机相条件下对这 3 类药物及其

代谢产物的响应强度进行了研究。研究表明对于所有磺胺

类药物和喹诺酮类药物以及 6 种苯并咪唑类药物和代谢产

物, 0.1%甲酸溶液(含 5 mmol/L 乙酸铵)作为水相时响应强

度最好, 响应强度约为 0.1%甲酸溶液和 0.1%甲酸溶液(含
20 mmol/L乙酸铵)分别作为水相时响应强度的1.3~4.7倍和

1.5~9.0 倍; 乙腈和甲醇分别作为有机相时对响应影响较小, 
响应强度差异均在 30%以内。这与 HOU 等[22]利用 Acquity 

BEH C18 色谱柱优化流动相研究结果基本一致。因此总体响

应强度较好的是流动相为 0.1%甲酸溶液(含 5 mmol/L 乙酸

铵)/乙腈和 0.1%甲酸溶液(含 5 mmol/L 乙酸铵)/甲醇。考虑

到乙腈作为有机相时各物质出峰相对较快且响应强度相对

较高的药物种类相对较多, 0.1%甲酸溶液(含 5 mmol/L 乙

酸铵)/乙腈被最终选择作为本研究流动相。 

2.2  提取条件的优化 

对于已建立的多类药物残留分析方法, 提取液通常

采用乙腈[25,27]或乙腈溶液[13–14,16–19]。因此本研究采用在猪

肉空白样品中添加标准溶液的方式对乙腈和 80%乙腈溶液

的提取效果进行了研究。样品量为 5 g, 提取液体积 10 mL, 
1 次提取, 结果详见图 1。从图 1 中可见, 除少数药物(氟苯

达唑、磺胺喹噁啉、5-羟基甲苯咪唑、甲苯咪唑和阿苯达

唑)外, 80%乙腈溶液的提取效果(平均绝对回收率为 77.6%)
好于乙腈的提取效果(平均绝对回收率为 72.4%)。考虑到溶

剂节约使用及本研究采用同位素内标法定量, 最终 80%乙

腈溶液作为本研究提取液。 

2.3  净化条件的优化 

为考察实验药物 EMR-Lipid小柱过柱回收率, 实验利

用猪肉空白样品经 80%乙腈溶液提取后加入标准溶液的方

式研究了不同体积提取液(2.0 mL, 4.0 mL 和全部提取液)
过柱回收率情况。研究结果表明, 2.0 mL 提取液过柱时氧

氟沙星、恩诺沙星和培氟沙星的绝对回收率稍低于 82%, 
这可能是由于小柱对这 3 种药物略有吸附, 其余条件下所有

药物的过柱绝对回收率均在 91.5%~104.8%之间。为保证过柱

回收率及减少过柱时间, 上样提取液体积定为 4.0 mL。与已

有方法相比[17–19], 本研究建立的 EMR-Lipid 过柱净化方法

无需活化和淋洗, 净化时间仅为 3 min 左右, 远比传统 
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图1  不同提取液下猪肉空白样品添加实验结果(n=3) 
Fig.1  Fortified experimental results with blank pork samples under different extraction solution (n=3) 

 

的固相萃取方法方便快速, 同时也比通常需要净化后离心

步骤的 QuEChERS 方法[20–21]更加简单。 

2.4  基质效应 

提取净化条件建立后, 对 27 种药物及其代谢产物在

0.075~50.000 µg/L 范围内的溶剂标准溶液和基质匹配标

准溶液进行了分析, 按外标法进行定量, 同时为考察基质

效应对基质匹配标准溶液标准曲线斜率与溶剂标准溶液

标准曲线斜率的比值进行了计算。经计算各化合物的比值

在 0.82~1.09 之间, 表明基质效应均较弱, 说明方法整体

净化效果较好。 

2.5  方法学验证 

2.5.1  线性范围 
对 1.2.1 配制标准系列工作溶液进行分析。以目标化

合物的定量离子对峰面积与相应内标物(磺胺二甲异噁唑

采用磺胺邻二甲氧嘧啶-D3 定量, 磺胺甲噻二唑、磺胺甲基

嘧啶和磺胺氯哒嗪采用磺胺间二甲氧嘧啶-D6 定量)的离子

对峰面积比值为纵坐标(Y), 标准溶液质量浓度为横坐标(X, 
µg/L), 绘制标准曲线, 结果详见表 2。结果显示, 27 种药物

及其代谢产物在 0.075~50.000 µg/L 范围内线性良好, 相关

系数(r2)均在 0.9980 以上。 
 

表 2  目标化合物的线性方程和相关系数 
Table 2  Linear equations and correlation coefficients of target compounds 

化合物名称 线性方程 相关系数(r2) 化合物名称 线性方程 相关系数(r2)
磺胺二甲异噁唑 Y=0.1485X+0.0074 0.9993 氧氟沙星 Y=0.4939X+0.0039 0.9988 

磺胺噻唑 Y=0.8342X+0.0145 0.9987 诺氟沙星 Y=0.4899X+0.0045 0.9990 
磺胺间甲氧嘧啶 Y=0.8699X+0.0175 0.9990 洛美沙星 Y=0.5336X+0.0078 0.9986 

磺胺甲噁唑 Y=0.4598X+0.0039 0.9985 培氟沙星 Y=0.4378X+0.0028 0.9989 
磺胺甲噻二唑 Y=0.3848X+0.0016 0.9992 阿苯达唑 Y=0.7660X+0.0069 0.9990 
磺胺二甲嘧啶 Y=0.5640X+0.0087 0.9994 阿苯达唑砜 Y=1.4147X+0.0238 0.9987 
磺胺甲基嘧啶 Y=0.7030X+0.0057 0.9986 阿苯达唑亚砜 Y=1.1185X+0.0070 0.9994 

磺胺邻二甲氧嘧啶 Y=0.5537X+0.0036 0.9987 阿苯达唑-2-氨基砜 Y=0.5611X+0.0040 0.9989 
磺胺嘧啶 Y=0.4735X+0.0042 0.9996 甲苯咪唑 Y=1.4327X+0.0073 0.9992 

磺胺氯哒嗪 Y=0.3756X+0.0069 0.9987 5-羟基甲苯咪唑 Y=1.6217X+0.0261 0.9991 
磺胺喹噁啉 Y=0.4148X+0.0027 0.9990 氟苯达唑 Y=2.0055X+0.0131 0.9992 

磺胺间二甲氧嘧啶 Y=0.5599X+0.0056 0.9992 氨基甲苯咪唑 Y=0.9384X+0.0051 0.9988 
恩诺沙星 Y=1.0128X+0.0020 0.9993 2-氨基氟苯达唑 Y=0.5615X+0.0032 0.9994 
环丙沙星 Y=0.3098X+0.0063 0.9986    
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2.5.2  方法准确度、精密度和灵敏度 
方法准确度和精密度实验采用猪肉空白样品中添加标准

溶液的方式进行测定, 添加浓度分别为1.0、10.0和100.0 μg/kg, 
每个浓度设置 6 个平行样品, 其中准确度用回收率表示, 精密

度用相对标准偏差表示, 实验结果见表 3, 添加实验样品图

谱见图 2。灵敏度采用检出限和定量限表示, 其中检出限

为 3 倍信噪比时的浓度, 定量限为 10 倍信噪时比浓度, 结
果也详见表 3。从表 3 可知 , 3 个浓度添加回收率在

88.5%~104.0%之间, 相对标准偏差在 2.6%~8.0%之间, 检
出限在 0.06~0.30 μg/kg 之间, 定量限在 0.20~1.00 μg/kg 之 

间。从本研究结果看, 相关药物因采用内标法定量, 回收

率明显好于周雯鹂等[30]以及李永琴等[14]建立的外标法定

量的液相色谱-串联质谱分析方法的回收率, 同时所有药

物定量限均在 0.5 MRL 以下。 

2.6  实际样品检测 

利用本研究建立的方法对 2024 年 3 月实验室随机在

本地超市和农贸市场购买的 10 份猪肉样品进行分析检测。

结果显示, 有 1 份样品有氧氟沙星检出(检出值 0.74 μg/kg)。
检出药物低于相应限量值, 其他药物均无检出。 

 
表 3  猪肉中目标化合物的添加回收率、相对标准偏差、检出限和定量限 

Table 3  Recoveries, relative standard deviations, limits of detection and limits of quantitation of target compounds in pork  

化合物名称 
回收率/% (n=6)  相对标准偏差/% (n=6) 

检出限/ 
(μg/kg) 

定量限/ 
(μg/kg) 1.0 μg/kg 10.0 μg/kg 100.0 μg/kg 1.0 μg/kg 10.0 μg/kg 100.0 μg/kg 

磺胺二甲异噁唑 97.5 93.8 98.4 3.6  6.1 5.2 0.15 0.50 

磺胺噻唑 101.0 98.5 94.6 4.1  4.4 4.9 0.30 1.00 

磺胺间甲氧嘧啶 93.7 95.2 89.5 3.8  3.7 5.1 0.30 1.00 

磺胺甲噁唑 98.6 96.1 95.8 2.6  6.2 4.3 0.15 0.50 

磺胺甲噻二唑 104.0 99.9 93.1 4.1  3.5 5.8 0.30 1.00 

磺胺二甲嘧啶 94.6 99.4 101.0 6.0  3.7 3.1 0.15 0.50 

磺胺甲基嘧啶 98.2 94.4 98.6 5.2  6.3 4.4 0.15 0.50 

磺胺邻二甲氧嘧啶 96.8 101.0 96.2 7.3  4.3 6.4 0.30 1.00 

磺胺嘧啶 91.5 93.5 94.2 4.9  3.5 5.8 0.10 0.30 

磺胺氯哒嗪 100.0 90.5 94.2 7.5  4.5 6.2 0.30 1.00 

磺胺喹噁啉 91.1 96.5 96.4 8.0  3.6 7.1 0.30 1.00 

磺胺间二甲氧嘧啶 102.0 95.8 88.5 5.4  4.5 3.9 0.30 1.00 

恩诺沙星 103.0 102.0 93.2 5.7  3.8 4.7 0.15 0.50 

环丙沙星 95.8 95.5 91.8 5.3  3.3 4.1 0.15 0.50 

氧氟沙星 98.0 95.3 93.2 6.2  6.8 5.8 0.15 0.50 

诺氟沙星 96.5 96.8 95.2 5.7  4.1 6.3 0.15 0.50 

洛美沙星 102.0 92.4 98.7 6.0  6.5 4.8 0.15 0.50 

培氟沙星 95.6 98.2 102.0 7.7  4.5 5.6 0.15 0.50 

阿苯达唑 98.6 92.4 93.2 5.3  5.5 6.1 0.10 0.30 

阿苯达唑砜 96.2 93.0 97.2 4.8  4.6 5.2 0.15 0.50 

阿苯达唑亚砜 93.5 99.2 97.3 6.0  3.9 5.6 0.30 1.00 

阿苯达唑-2-氨基砜 93.6 98.4 91.4 4.7  3.3 5.9 0.30 1.00 

甲苯咪唑 102.0 91.3 97.7 5.5  6.3 4.7 0.10 0.30 

5-羟基甲苯咪唑 94.7 94.0 96.3 3.6  4.8 5.2 0.06 0.20 

氟苯达唑 102.0 93.3 99.4 6.6  5.1 5.5 0.30 1.00 

氨基甲苯咪唑 96.8 95.9 95.8 3.8 4.9 4.7 0.15 0.50 

2-氨基氟苯达唑 101.0 98.5 95.4 5.2 4.8 6.9 0.15 0.50 
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注: TIC 为总离子流色谱图(total ion chromatogram)。 

图 2  猪肉添加样品代表性化合物的 MRM 色谱图(1.0 μg/kg) 
Fig.2  MRM chromatograms of representative compounds in pork samples (1.0 μg/kg) 

 
3  结  论 

本研究通过对前处理和仪器等条件的优化, 建立了

猪肉中磺胺类药物、喹诺酮类药物和苯并咪唑类药物残留

通过型固相萃取-液相色谱-串联质谱分析方法。样品经

80%乙腈溶液提取, EMR-Lipid 小柱快速净化, 内标法定

量。该方法前处理简单、灵敏度高、准确度和重现性好, 为
猪肉中监控磺胺类、喹诺酮类和苯并咪唑类药物残留提供

了准确快速的技术监管手段。 
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