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QuEChERS-高效液相色谱-串联质谱法测定禽蛋中

10 种氨基糖苷类药物残留 

史沁芳, 田小艳, 余文琴, 谢川东, 蔡  琼, 李  姗*, 李  潇 
 (重庆市计量质量检测研究院, 重庆  401123) 

摘  要: 目的  建立了利用 QuEChERS 净化高效液相色谱-串联质谱法同时检测禽蛋中 10 种氨基糖苷类药物

(潮霉素 B、阿米卡星、安普霉素、卡那霉素、庆大霉素 C1、庆大霉素 C1a、庆大霉素 C2、巴龙霉素、西索

米星、奈替米星)残留的方法。方法  样品经 5% (V/V)三氯乙酸振摇提取, QuEChERS 净化, 采用 Amide 高效

液相色谱柱分离, 以 1% (V/V)甲酸水和 90% (V/V)乙腈水进行梯度洗脱, 外标法定量。结果  在 20~1000 μg/L

质量浓度范围内线性关系良好, 相关系数均大于 0.99, 方法的检出限为 0.2 mg/kg, 定量限为 0.5 mg/kg, 对各

种基质进行 1、2、10 倍定量限进行 3 水平的加标实验, 平均回收率为 63.6%~119.0% (n=6), 相对标准偏差为

1.0%~7.5%。利用该方法对市场销售的鸡蛋、鹅蛋、鹌鹑蛋各 20 批次进行检测, 均未检出氨基糖苷类化合物。

结论  该方法利用 QuEChERS 净化可以更简便、快速、准确的实现禽蛋中 10 种氨基糖苷类药物残留的检测。 

关键词:  QuEChERS; 氨基糖苷类; 高效液相色谱-串联质谱法; 禽蛋 

Determination of 10 kinds of aminoglycosides residues in poultry eggs by 
QuEChERS-high performance liquid chromatography-tandem  

mass spectrometry 

SHI Qin-Fang, TIAN Xiao-Yan, YU Wen-Qin, XIE Chuan-Dong,  
CAI Qiong, LI Shan*, LI Xiao 

 (Chongqing Academy of Metrology and Quality Inspection, Chongqing 401123, China) 

ABSTRACT: Objective  To establish a method for the simultaneous determination of 10 kinds of aminoglycosides 
(hygromycin B, amikacin, apramycin, kanamycin, gentamycin C1, gentamycin C1a, gentamycin C2, paromomycin, 
sisomicin and netilmicin) residues in poultry eggs by QuEChERS combined with high performance liquid 
chromatography-tandem mass spectrometry. Methods  The samples were extracted by shaking with 5% (V/V) 
trichloroacetic acid, purified by the QuEChERS method, separated by Amide high performance liquid 
chromatography column. Meanwhile, gradient elution was carried out with 1% (V/V) formic acid water and 90% 
(V/V) acetonitrile in water as mobile phase, which quantified by the external standard method. Results  The linear 
relationships were pretty good when the mass concentration was 20–1000 μg/L. The correlation coefficients were all 
above 0.99. The limits of detection were 0.2 mg/kg, and the limits of quantitation were 0.5 mg/kg. Various matrices 
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were tested 1, 2, 10 quantitation limit for 3 levels of spiking experiments, the average recoveries were 63.6%–119.0% 
(n=6), and the relative standard deviations were 1.0%–7.5%. This method was used to test 20 batches of eggs, goose 
eggs, and quail eggs sold on the market, and no aminoglycosides were detected in any of them. Conclusion  Using 
QuEChERS purification method, the detection of 10 kinds of aminoglycosides residues in poultry eggs can be 
realized more simply, quickly and accurately. 

KEY WORDS: QuEChERS; aminoglycosides; high performance liquid chromatography-tandem mass 

spectrometry; poultry eggs 
 
 

0  引  言 

氨基糖苷类药物(aminoglycosides, AGs)(图 1)是由氨

基糖与氨基环醇通过氧桥连接而成的苷类抗生素, 是一种

广谱的抗菌药[1–2]。因其价格低廉被广泛应用于畜牧业和养

殖业, 它不仅被用于疾病的治疗, 还常被添加到动物的饲

料中用于促进动物的生长发育[3]。AGs 都有不同程度的耳

毒性、肾毒性和神经肌肉阻滞作用[4]。由于该类药物结构

稳定 , 不容易降解 , 在被动物食用后容易在动物体内残

留, 主要存在于肝脏、肾脏、肉、蛋、奶中[5], 因此需要

建立禽蛋中 AGs 残留检测方法, 来监测家禽动物食品的

质量安全。 
我国 2020 年实施的 GB 31650—2019《食品安全国家

标准 食品中兽药最大残留限量》和 2023 年实施的 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》对食品中部分 AGs 做出了限量规定。其中规定

蛋中卡那霉素产蛋期禁用, 但不包括鱼; 新霉素的最大残

留限量为 500 μg/kg; 鸡蛋中大观霉素的最大残留限量为

2000 μg/kg; 潮霉素 B 允许作治疗用, 但不得在动物性食

品中检出。目前国内外报道的 AGs 的检测方法针对的基质

主要集中在蜂蜜[6–9]、乳制品[10–14]、肉制品[15–19]、水产品[20–22]

等基质, 对于同时测定禽蛋中多种 AGs 残留量的检测方法

较少[23–26], 且没有相关检验标准。目前针对食品中 AGs 残

留的检测方法主要有微生物法[27–29]、免疫分析法[30–31]、色

谱分析法 [32–37]等, 其中微生物法对实验要求高, 灵敏度

低且重现性差 ; 免疫分析法虽然灵敏度高 , 但是获取高

灵敏度的抗体难度大; 色谱分析法中高效液相色谱法针

对无紫外吸收的 AGs 无法检测, 气相色谱法需要衍生, 步
骤烦琐。近年来, 高效液相色谱-串联质谱法因其定量准

确、灵敏度高、重现性好、无需衍生等特点被广泛应用于 
 

 
 

图1  10种AGs的结构式 
Fig.1  Structure of 10 kinds of AGs 
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食品中 AGs 残留的检测。针对禽蛋中 AGs 残留的检测, 为
解决其在色谱中无保留、无紫外吸收、灵敏度低及基质干

扰大的技术难点, 目前大多数采用的是盐溶液进行提取, 
固相萃取法进行净化, 使用亲水性液相色谱柱以及流动相

中加入离子对试剂来增强目标物在色谱柱中的保留[38]。该

种方法不仅前处理复杂耗时, 对质谱系统损害较大而且对

于个别物质依旧存在回收率、灵敏度低等问题。 
QuEChERS是 ANASTASSIADES等[39]于 2003 年在基

质分散固相萃取(matrix solid-phase dispersion, MSPD)的基

础上研究建立的分散固相萃取技术。相比于原来的农药残

留前处理分析方法, 该方法具有稳定性好、回收率高、操

作简单、分析时间短等显著优势。但 QuEChERS 在兽药残

留领域的应用还比较有限, 主要由于兽药残留的基质复杂、

化学性质各异。众多研究[40–42]将 QuEChERS 应用到了鸡蛋

中部分兽药残留的检测前处理中, 但未见 AGs 相关应用。 
本研究拟采用振荡提取, QuEChERS 净化, Amide 高

效液相色谱柱分离, 以常规流动相进行梯度洗脱, 外标法

定量, 利用高效液相色谱-串联质谱法同时测定禽蛋中 10
种 AGs 残留, 以期解决当前检测禽蛋中 AGs 前处理复杂, 
需要使用高盐流动相等问题, 为食品中 AGs 残留检测方法

的开发研究提供借鉴和依据。 

1  材料与方法 

1.1  材料与试剂 

潮霉素 B (hygromycin B, HYGRO, 纯度 90.2%)、阿

米 卡 星 (amikacin, AMIKA, 纯 度 98.4%) 、 安 普 霉 素

(apramycin, APRA, 纯度 84.2%)、卡那霉素 (kanamycin, 
KANA, 纯度 80.2%)、庆大霉素 C1 (gentamycin C1, GENTA 
C1, 纯度 57.7%)、庆大霉素C1a (gentamycin C1a, GENTA C1a, 
纯度 99.9%)、庆大霉素 C2 (gentamycin C2, GENTA C2, 纯度

57.7%)、巴龙霉素(paromomycin, PAR, 纯度 66.5%)、西索米

星(sisomicin, SISO, 纯度 59.8%)、奈替米星(netilmicin, NETI, 
纯度 90.2%)(北京纳百生物科技有限公司); 乙腈(色谱纯, 北
京百灵威科技有限公司); 甲酸(色谱纯, 天津市科密欧化学

试剂有限公司); C18 填料[华谱生物科技(重庆)有限公司]。 

1.2  仪器与设备 

AB Sciex Triple Quad 5500 液质联用仪(美国 AB 
SCIEX 公司); 3K15 台式冷冻离心机(德国 Sigma 公司); 
TG-16S 高 速 离 心 机 ( 四 川 蜀 科 仪 器 有 限 公 司 ); 
QUINTIX224-1CN 电子天平[感量 0.01 g, 赛多利斯科学仪

器(北京)有限公司]; Vortex3 型涡旋振荡器、Ks4000i 振荡

器(德国 IKA 公司); KQ-500DE 超声波清洗器(昆山市超声

仪器有限公司); PP020XXM1＆PH2XXXM1 超纯水机(英国

ELGA 公司); Hypersil GOLDTM C18 色谱柱(2.1 mm×100 mm, 
1.9 μm, 美国 Thermo Fisher Scientific 公司); BEH HILIC 色谱

柱(2.1 mm×100 mm, 1.7 μm)、XBridge® Amide 色谱柱(2.1 mm× 
100 mm, 3.5 μm)(美国 Waters 公司)。 

1.3  实验方法 

1.3.1  标准溶液的配制 
标准储备液的配制: 称取适量的 10 种标准品, 分别

溶于 10 mL 乙腈:水:乙酸(20:78:2, V/V/V)混合溶液中, 配制

成相应浓度的标准储备液, 于塑料管冷冻保存。 
混合标准中间液的配制: 准确移取各标准储备液, 混

合, 用乙腈:水:乙酸(20:78:2, V/V/V)混合溶液稀释, 配制成

质量浓度为 10 mg/L 的混合标准中间液。 
1.3.2  高效液相色谱-串联质谱条件 

色谱柱: XBridge® Amide (2.1 mm×100 mm, 3.5 μm); 
流动相: A 相为 1%甲酸水, B 相为 90%乙腈水; 柱温: 40℃; 
进样量: 20 μL; 流速: 0.3 mL/min; 梯度洗脱程序: 0~1.0 min, 
90% B; 1.0~2.0 min, 90%~65% B; 2.0~3.0 min, 65%~55% B; 
3.0~8.0 min, 55%~40% B; 8.0~9.0 min, 40% B; 9.0~9.5 min, 
40%~90% B; 9.5~11.5 min, 90% B; 12.0 min。质谱离子源为

电喷雾离子源(electron spray ionization, ESI)(+), 10 种 AGs
的质谱参数见表 1。 
1.3.3  样品处理 

(1)提取 
参考 ARSAND 等[11]的方法, 并进行了优化。准确称

取 2 g 试样于 50 mL 聚丙烯离心管中, 加入 10 mL 5%三氯

乙酸(trichloroacetic acid, TCA)提取液(乙腈:水=1:1, V/V), 
振摇提取 20 min, 5℃, 4000 r/min 离心 10 min, 移取上清液

1.0 mL于离心管中, 将其置于–20℃条件下冷冻 10 min, 冷
冻液在 12000 r/min 离心 5 min, 转移上清液于另一离心管

中, 待净化。 
(2)净化 
待净化液加入 100 mg 十八烷基硅烷(octadecyl silane, 

C18)填料, 涡旋混匀, 12000 r/min 离心 5 min, 上清液经微孔

滤膜过滤, 移取 500 μL 过滤液于进样小瓶中, 再加入 500 μL
流动相 A, 混匀, 供高效液相色谱-串联质谱法分析使用。 
1.3.4  基质匹配标准工作溶液 

分别称取 7 份鸡蛋, 鹅蛋, 鹌鹑蛋的空白样品, 按照

1.3.3(1)和(2)操作步骤, 得到空白基质提取液。用空白基质提

取液配制质量浓度为 20、50、100、200、500、800、1000 μg/L
的基质匹配标准工作溶液。 
1.3.5  基质效应研究 

在化学分析中, 基质指的是样品中除被分析物以外

的组分。基质常常对分析物的分析过程有显著的干扰, 并
影响分析结果的准确性, 这些影响和干扰被称为基质效

应(matrix effect, ME)。本研究采用溶剂曲线的斜率和基质

匹配标准曲线的斜率比值对不同组分的 ME 进行评价[43]。

计算方法为 : ME=(空白基质标曲斜率 /溶剂标曲斜率

–1)×100%。 
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表 1  10 种 AGs 的质谱参数 
Table 1  Mass spectrum parameters of 10 kinds of AGs 

化合物 母离子(m/z) 子离子(m/z) DP/V CE/eV 

HYGRO 528.0 
528.0/352.1* 

90 
32 

528.0/177.1 37 

AMIKA 586.4 
586.4/264.2* 

95 
33 

586.4/425.6 28 

APRA 540.0 
540.0/217.2* 

85 
35 

540.0/378.2 25 

KANA 485.1 
485.1/163.1* 

72 
36 

485.1/324.2 22 

GENTA C1 478.2 
478.2/322.0* 

90 
20 

478.2/157.0 29 

GENTA C1a 450.2 
450.2/322.0* 

70 
18 

450.2/160.0 27 

GENTA C2 464.2 
464.2/322.0* 

70 
18 

464.2/160.0 31 

PAR 616.3 
616.3/163.1* 

100 
45 

616.3/293.2 35 

SISO 448.0 
448.0/254.0* 

80 
27 

448.0/271.0 25 

NETI 476.0 
476.0/458.1* 

90 
25 

476.0/299.0 20 

注: *代表定量离子; 去簇电压(declustering potential, DP); 碰撞能量(collision energy, CE)。 

 
1.4  数据处理 

高效液相色谱-串联质谱采集的数据经 SIEX OS 软件

处理获得 AGs 的定量结果, 采用 Excel 2016 和 Origin 9.0
进行数据分析和图表绘制。 

2  结果与分析 

2.1  色谱条件的优化 
研究对比了 Hypersil GOLDTM C18 (2.1 mm×100 mm, 

1.9 μm)、BEH HILIC (2.1 mm×100 mm, 1.7 μm)和 XBridge® 
Amide (2.1 mm×100 mm, 3.5 μm) 3 种类型的色谱柱。AGs
为强极性化合物, 使用无离子对试剂流动相在常见的反相

Hypersil GOLDTM C18 色谱柱中无保留, 需要在流动相中

加入七氟丁酸等离子对试剂与 AGs 结合形成疏水型离子

对, 才能增强保留, 但离子对试剂与色谱柱固定相结合会

产生不可逆吸附, 影响色谱柱使用寿命, 污染离子源, 降
低质谱灵敏度。BEH HILIC 色谱柱虽然其为亲水性色谱柱

但是其固定相中的硅醇基与 AGs 之间产生了强氢键作用

和离子交换作用导致峰形较宽、较差。XBridge® Amide
色谱柱虽然同为亲水性色谱柱, 但其酰胺基为中性基团, 
因此离子交换作用较小可以实现对各个目标化合物的保留

且具有良好的峰形(图 2)。因此, 本研究最终选定 XBridge® 
Amide 柱作为分析色谱柱。 

2.2  提取条件的优化 
禽蛋基质复杂 , 含有大量的蛋白质和磷脂类物质 ; 

AGs 极性大, 为弱碱性化合物, 易溶于水难溶于有机溶剂, 
在水中又容易质子化不利于提取, 因此, 分析 AGs 的关键

就是去除禽蛋中富含的蛋白质和脂肪物质干扰让 AGs 从

基质中游离出来, 进入提取溶剂中, 从而提高回收率。 
2.2.1  乙二胺四乙酸的选择 

乙二胺四乙酸二钠(ethylene diamine tetraacetic acid, 
EDTA)作为螯合剂可以防止 AGs 与金属离子的快速螯合。

分别用 0、50、100、150 μL 150 mmoL/L EDTA 缓冲盐提

取 5 mg/kg 的鸡蛋空白加标样品, 10 种 AGs 的回收率见图

3。由图 3 可以看出 4 种组分(AMIKA、APRA、KANA、

PAR)不添加 EDTA 回收率高, 6 种组分(HYGRO、GENTA 
C1、GENTA C1a、GENTA C2、SISO、NETI)不添加 EDTA
和添加 150 μL 回收率相差不大。实验结果表明就算不加入

EDTA 也不影响禽蛋类基质中氨基糖苷类药物的提取效果, 
本着绿色实验原则, 选择前处理不添加 EDTA 缓冲盐。 
2.2.2  TCA 浓度的选择 

TCA 作为蛋白质变性剂可以与蛋白质形成不溶性盐, 
这种反应导致蛋白质结构发生改变, 从而暴露出较多的疏

水性基团, 使得蛋白质分子聚集并沉淀。TCA 已被广泛用

于提取生物基质中的抗生素, 以消除分析中基质的潜在干

扰。本研究分别考察了 5%、10%、15%、20%浓度的 TCA
对 10 种 AGs 回收率的影响(图 4)。由图 4 可得随着 TCA
浓度的增加 10 种 AGs 的回收率明显下降, 可能由于高浓

度的 TCA 影响了 AGs 的离子化效率, 与其竞争电荷从而

导致回收率下降。因此本研究最终选择了 5%TCA 作为提

取溶剂。 
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注: a为ThermoFisher Scientific C18; b为Waters BEH HILIC; c为Waters XBridge®Amide。 

图2  不同色谱柱的提取离子流图 
Fig.2  Extracted ion chromatograms of different columns 
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图3  EDTA对鸡蛋中10种AGs加标回收率的影响(n=3) 
Fig.3  Effects of EDTA on the recoveries of 10 kinds of AGs in eggs 

(n=3) 
 
 

 
 

图4  TCA对鸡蛋中10种AGs加标回收率的影响(n=3) 
Fig.4  Effects of TCA on the recoveries of 10 kinds of AGs in eggs 

(n=3) 
 

2.2.3  冷冻时长的选择 
由于禽蛋基质复杂, 目标化合物提取难度大, 为了提

高禽蛋中蛋白质和脂肪的沉淀效果, 除了使用 TCA 沉淀

蛋白, 本研究还使用了冷冻法。比较了在–20℃分别冷冻

10、20、30、60 min 10 种 AGs 的回收率, 见图 5。实验结

果表明延长冷冻时间并没有达到提高回收率的目的, 在较

短的冷冻时间内已经能够达到沉淀蛋白质的作用, 因此选

择冷冻 10 min。 

2.3  QuEChERS 净化条件的优化 
QuEChERS净化技术中, 其中无水硫酸镁用于吸附试

样中的少量水分, 硅胶基伯胺仲胺键合相吸附剂(primary 
secondary amine, PSA)用于吸附有机酸、脂肪酸、糖类, C18

用于吸附脂类等非极性干扰物如脂肪 , 石墨化碳黑

(graphitized carbon black, GCB)能除去色素和固醇类物质

的干扰。由于 AGs 溶于水, 且禽蛋基质中没有色素, 本研

究仅考察了 PSA、C18对目标化合物回收率的影响(图 6), 包
括(a) 25 mg C18; (b) 25 mg PSA; (c) 25 mg C18+25 mg PSA。

结果发现加入 PSA 会导致部分组分完全没有回收, 可能原

因是 PSA 吸附杂质的同时还吸附了目标物, 因此最终仅选

择了 C18 作为净化剂。本研究还进一步比较了加入不同 C18

含量对回收率的影响(图 7), 结果表明加入 100 mg C18各组

分回收率最为理想。 
 

 
 

图5  冷冻时间对鸡蛋中10种AGs加标回收率的影响(n=3) 
Fig.5  Effects of freezing time on the recoveries of 10 kinds of AGs in 

eggs (n=3) 
 

 
 

图6  不同净化条件对10种AGs的加标回收率统计(n=3) 
Fig.6  Statistical analysis of recoveries of 10 kinds of AGs with 

different purification conditions (n=3) 
 

2.4  基质效应 

本研究通过溶剂曲线斜率和基质匹配标准曲线的斜

率比来评价各个化合物在不同基质条件下的 ME。当 ME≈0
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时, 表明无明显 ME; 当 ME>0 时, 表明有基质增强效应; 
当 ME<0 时, 表明有基质抑制效应。由图 8 可知, 只有鹌

鹑蛋中的 PAR 组分有基质增强效应, 其余组分无论在何种

基质下均为基质抑制效应, 其中 HYGRO、AMIKA、PAR
的|ME|小于 30%, 其余组分均显示很强的 ME。因此, 为提

高定量的准确性, 消除 ME 带来的影响, 本研究采用了空

白基质溶液配制标准曲线。 
 

 
 

图7  不同C18含量对10种AGs的加标回收率统计(n=3) 
Fig.7  Statistical analysis of recoveries of 10 kinds of AGs with 

different C18 contents (n=3) 
 

2.5  方法学验证 
2.5.1  检出限、定量限和线性关系 

准确移取一定量的混合标准中间液, 用空白基质提

取液逐级稀释成质量浓度为 20、50、100、200、500、800、
1000 μg/L 的基质混合标准工作溶液, 供高效液相色谱-串
联质谱仪测定, 以质量浓度为横坐标, 定量离子的峰面积

为纵坐标绘制标准曲线, 得出线性回归方程。通过向空白

基质溶液中加入标准物质, 以标准曲线最低点的 3 倍信

噪比(S/N≥3)确定方法的检出限(limit of detection, LOD)
为 0.2 mg/kg, 以标准曲线最低点的 10 倍信噪比(S/N≥10)
确定方法的定量限 (limit of quantitation, LOQ)为 0.5 
mg/kg, 相关系数(correlation coefficients, r)均大于 0.99, 
满足实验要求。10 种 AGs 在不同基质条件下的检出限、

定量限、回归方程、线性相关系数见表 2。 
 

 
 

图8  10种AGs MEs的评价图 
Fig.8  MEs of 10 kinds of AGs  

 
2.5.2  回收率和精密度 

分别对鸡蛋、鹅蛋、鹌鹑蛋 3 种空白基质进行 1、2、
10 倍定量限进行低、中、高 3 水平的加标实验, 每个水

平做 6 个平行试验 , 结算加标回收率与相对标准偏差

(relative standard deviations, RSDs), 实验结果见表 3, 由
表 3 可知, 鸡蛋的平均回收率为 72.1%~119.0%, RSDs 为

1.7%~7.5%; 鹅蛋的平均回收率为 76.8%~100.2%, RSDs
为 1.2%~5.8%; 鹌鹑蛋的平均回收率为 63.6%~117.3%, 
RSDs 为 1.0%~4.9%。准确度与精密度满足实验要求。 

 
表 2  10 种 AGs 的回归方程、相关系数、LODs 及 LOQs 

Table 2  Calibration equations, correlation coefficients, LODs, and LOQs of 10 kinds of AGs 

化合物 检出限 
/(mg/kg) 

定量限
/(mg/kg) 

鸡蛋 鹅蛋 鹌鹑蛋 

线性方程 相关系数 线性方程 相关系数 线性方程 相关系数

HYGRO 

0.2 0.5 

Y=968.53X+9503.82 0.9980 Y=897.57X+4528.43 0.9984 Y=985.38X–7580.86 0.9969 

AMIKA Y=799.37X+7858.78 0.9973 Y=797.22X+2682.76 0.9989 Y=818.88X–9813.79 0.9982 

APRA Y=706.03X–791.92 0.9994 Y=749.84X–355.08 0.9997 Y=808.69X–14712.76 0.9989 

KANA Y=1988.60X+10802.89 0.9988 Y=2001.58X+83.03 0.9994 Y=2073.02X–25767.04 0.9995 

GENTA C1 Y=6823.14X–9487.74 0.9994 Y=5334.18X–26793.60 0.9990 Y=6452.20X–1.14e5 0.9988 

GENTA C1a Y=8484.94X+9699.56 0.9993 Y=7545.26X+4542.88 0.9994 Y=8251.07X–9.40e4 0.9987 

GENTA C2 Y=11592.85X+5.66e4 0.9988 Y=9816.33X+19077.76 0.9995 Y=11216.22X–1.08e5 0.9974 

PAR Y=1103.80X+859.63 0.9996 Y=1397.50X–6990.61 0.9994 Y=1619.336X–3.30e4 0.9947 

SISO Y=2561.39X–4398.26 0.9993 Y=2102.14X+4737.89 0.9990 Y=2386.21X–29559.67 0.9977

NETI Y=517.68X–4054.02 0.9998 Y=426.43X–4946.40 0.9966 Y=504.41X–10676.14 0.9991
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表 3  10 种 AGs 在不同添加水平下的回收率和精密度(n=6) 
Table 3  Recoveries and RSDs of 10 kinds of AGs at different spiked levels (n=6) 

化合物 加标量/(mg/kg) 
鸡蛋 鹅蛋 鹌鹑蛋 

回收率/% RSDs/% 回收率/% RSDs/% 回收率/% RSDs/%

HYGRO 
0.5 97.6 2.6 100.2 2.4 117.3 2.3 
1.0 86.7 4.5 96.2 4.1 105.2 4.2 
5.0 98.4 3.0 89.6 2.2 95.1 2.2 

AMIKA 
0.5 97.0 5.8 93.2 1.9 117.1 2.3 
1.0 89.0 7.5 92.1 4.2 98.9 3.8 
5.0 103.9 3.3 88.1 3.0 90.6 2.1 

APRA 
0.5 110.4 2.8 83.4 5.8 101.6 3.2 
1.0 106.2 3.8 82.7 3.3 83.5 3.1 
5.0 112.3 1.7 83.3 3.4 74.7 4.9 

KANA 
0.5 102.5 4.7 95.1 4.4 115.8 2.5 
1.0 89.0 2.8 91.2 3.6 91.8 2.0 
5.0 109.2 2.0 82.3 1.2 84.6 2.4 

GENTA C1 
0.5 92.5 2.4 97.8 1.4 116.7 1.8 
1.0 72.1 4.2 85.9 4.6 91.0 1.0 
5.0 99.1 4.1 80.6 2.3 91.6 2.2 

GENTA C1a 
0.5 93.9 2.9 92.0 2.5 111.2 1.3 
1.0 76.8 2.5 84.9 1.2 90.7 2.7 
5.0 92.7 2.4 82.2 2.2 90.0 2.0 

GENTA C2 
0.5 96.2 2.5 94.4 2.7 111.1 3.3 
1.0 73.7 3.0 88.5 1.9 91.7 2.6 
5.0 94.1 2.8 83.7 2.0 91.8 2.5 

PAR 
0.5 116.0 4.1 96.0 1.3 100.1 2.3 
1.0 112.4 4.9 82.9 2.7 74.5 3.0 
5.0 116.8 2.2 80.2 3.0 63.6 3.2 

SISO 
0.5 98.4 6.4 89.1 3.6 112.5 3.4 
1.0 74.6 3.2 81.6 3.4 88.0 1.0 
5.0 99.5 2.0 83.0 2.8 90.0 2.9 

NETI 
0.5 111.0 3.2 100.2 2.8 115.0 2.1 
1.0 79.5 3.9 87.5 2.6 89.1 4.8 
5.0 119.0 2.2 76.8 2.7 92.2 3.8 

 

2.6  实际样品检测 
采用本方法对市场中鸡蛋、鹅蛋、鹌鹑蛋各 20 批次

进行检测, 根据定性和定量分析, 所测样品中均未检出以

上 10 种 AGs 残留。 

3  结  论 

本研究建立了禽蛋中 10 种 AGs 残留的高效液相色

谱-串联质谱分析方法。该方法采用了快速、简单、廉价、

高效、稳定、安全的 QuEChERS 净化技术, 较传统前处理

操作更加简便快捷, 避免使用了固相萃取小柱净化, 同时

流动相仅使用了常规有机试剂, 更能有效降低质谱系统损

耗, 在时间和成本上更适用于实际大批量样品操作。该方

法的检出限为 0.2 mg/kg, 定量限为 0.5 mg/kg, 各基质平均

回收率为 63.6%~119.0%。该方法适用于禽蛋中 AGs 残留

的分析检测, 同时也可为其他食品中兽药残留检测方法的

开发研究提供借鉴和依据。 
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