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!摘!要"!建立了猪尿中赛庚啶的固相萃取/超高效液相色谱串联质谱的测定方法" 猪尿样品经

酸化!混合型阳离子交换固相柱萃取后!以超高效液相色谱串联质谱测定!外标法定量" 本方法的

测定线性范围为 #," (2,#

"

8)̂!在 #,"'#,&'",#

"

8)̂ 低'中'高三个浓度的回收率为 -#9 (

$"#9!批内'批间精密度小于 "# 9" 本方法简便'快速'灵敏!经实际样品分析!适用于猪尿中赛庚

啶的定量测定和确证"
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!!赛庚啶"+YVZBSOVW=A>7O#是一种人用处方药!

属抗组胺类药物!可对抗体内组胺对血管)支气管

平滑肌的作用!从而消除过敏症状'$(

& 违法添加赛

庚啶在猪饲料中可产生刺激猪食欲的功能!提高猪

的生长速度和体重'"(

& 食用含有赛庚啶残留的动物

源性食品!会对人体健康具有一定的危害性& 赛庚

啶作为一种人用药物!并未列入欧盟法规 "%''):#

的附件 $)")% 中'%(

!根据欧盟指令 "##$)-" 的要

求'&(

!赛庚啶禁止作为兽药在动物中使用& 目前!

我国农业部第 $2$: 号公告将赛庚啶列入禁止在饲

料和动物饮水中使用的物质'2(

& 因此!为确保食品

安全!除了在饲料中建立赛庚啶的检测标准'.(和方

法''(外!有必要建立动物源性食品及其相关产品中

赛庚啶的含量测定与确证方法& 动物尿液是畜产

品质量安全监测的常见常用样本!具有获得容易)

基质简单等特点& 本文结合实际工作需要!建立了
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固相萃取/超高效液相色谱串联质谱简便快速测

定猪尿中赛庚啶的方法&

;<仪器与试剂

U=WOZE0D@K>WY超高效液相色谱仪"含二元高

压泵)自动进样器)柱温箱和 ;<VBNOZ" 数据处理系

统#![SOZ<B_>77>8=7 [1LLK=7WK<4>EDB\OZYP0T

串联四极杆质量分析器"含TD=?>XKZ$,& 数据处理系

统#!5/;f03$$" 氮吹仪!gZ8=7B<=W>B7 0EEBD>=WOE

公司%R1 2#$ 振荡器!IR0公司%1>8<=%R%# 离心

机!1=ZWBZ>KE公司& 倍半水合盐酸赛庚啶 "+01$

&$%2& /": /&#!1>8<=公司& g=E>EP+Tf=D*+

混合型阳离子交换固相萃取柱 ".# <8)"# <̂ #!

U=WOZE公司%3[_;"$' <<6#,&2

"

<#针式过滤

器!5=W>B7=?1D>O7W>G>D公司%乙腈!色谱纯![SOZ<B

_>ESOZ公司%甲醇)盐酸)氨水!分析纯!南京化学试

剂有限公司%甲酸!色谱纯![OA>=公司%水为纯

净水&

=<标准溶液的配制

称取倍半水合盐酸赛庚啶对照品适量!精密称

定!置于 $## <̂ 量瓶中!甲醇溶解并稀释定容!摇

匀!得每 $ <̂ 含 $##

"

8赛庚啶的储备液&

精密量取赛庚啶储备液适量!以甲醇稀释!制

得每 $ <̂ 含 $## 78赛庚啶的工作液&

><样品处理

精密量取猪尿样品 2 <̂ !加入 #,$ <B̂)̂盐酸/

甲醇"-# p"##溶液 $2 <̂ !涡旋混匀 $# <>7!& a下

$#### Z)<>7离心 2 <>7!上清液备用过 P+T固相

萃取柱&

g=E>EP+Tf=D*+".# <8)"# <̂ #固相萃取

柱!依次用甲醇 2 <̂ )水 2 <̂ 活化!上清液过柱!水

2 <̂ )甲醇 2 <̂ 依次淋洗后!抽干!2 9氨化甲醇 %

<̂ 洗脱!收集洗脱液!2# a水浴氮气流下吹干!

#,$ 9甲酸水溶液/甲醇"$# p:##$ <̂ 溶解残渣!

#,&2

"

<滤膜过滤后!b3̂+/P1)P1分析测定&

I<b3̂+OP1)P1分析

&,$!超高效液相色谱条件!色谱柱$U=WOZEH;M

+$-柱"$,'

"

<!",$ <<6$## <<#%流动相0$#,$ 9

甲酸水溶液!流动相 H$#,$ 9甲酸乙腈溶液!梯度

洗脱$# (' <>7!2 9 H(-# 9 H!' ('," <>7!-# 9

H(2 9 H!'," (:,2 <>7!2 9 H(2 9 H!流速 #,"

<̂ )<>7%柱温 "2 a%进样量 $#

"

&̂

&,"!质谱条件!电喷雾离子化!正离子检测!喷雾

电压 %2## f!离子传输管温度 %2# a!鞘气流速 $#

)̂<>7!辅助气流速 2 )̂<>7!碰撞气为氩气"$,2

WBZZ#!定性)定量选择性离子监测见表 $&

表 ;<赛庚啶的色谱保留时间和定性'定量离子参数

药物名称 保留时间)<>7 定性离子"+TF# 碰撞能量)Of

赛庚啶 .,. "-- s:. %#

"-- s$:$

%

%-

注$

%

表示定量离子&

&,%!标准曲线!精密量取 $## 78)<̂ 赛庚啶工作

液 $#)"2)2#)$##)"2#

"

!̂分别置于 2 <̂ 空白猪尿

样品中!涡旋混合!使之成为 #,")#,2)$,#)",# 和

2,#

"

8)̂的试样!照+% 样品处理,项步骤操作!并

经b3̂+/P1)P1 分析测定!以添加浓度为横坐

标!赛庚啶峰面积为纵坐标!绘制标准曲线!计算回

归方程和相关系数&

&,&!精密度和回收率试验!取 #,")#,&)",#

"

8)̂

的阳性添加试样!照+% 样品处理,项步骤操作!每

一浓度每批次进行 2 个平行试验!分别考察 % 个批

次!分别计算批内)批间精密度和加标回收率&

J<结<果

2,$!专属性分析!赛庚啶的标准溶液色谱图见图

$!赛庚啶的保留时间 .,. <>7!空白猪尿的典型色

谱图见图 "!空白猪尿阳性添加"$,#

"

8)̂#的色谱

图见图 %!由图可见!空白猪尿中不含有干扰测定物

质!赛庚啶峰形对称!保留时间适宜&

2,"!标准曲线与线性范围!赛庚啶在 #," (2,#

"

8)̂范围内线性关系良好!回归方程2i$$-&%'@/

"..":!相关系数 R

"

i#,::'#!最低定量限在 #,"

"

8)̂&

图 ;<赛庚啶的标准溶液色谱图
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图 =<空白猪尿的色谱图

图 ><空白猪尿阳性添加#;\K

#

@XR$的色谱图

2,%!精密度和回收率试验!高中低浓度的精密度和

回收率结果见表 "!批内和批间精密度均小于 "# 9!

高中低浓度的回收率均在 -#9 ($"#9之间&

表 =<精密度'回收率测定结果

添加浓度)

"

"

8*^

/$

#

精密度)9

批内)R-J 批间)R-J

回收率)9

#," $%,' $"," $#2,%

#,& -,& ',: :#,$

",# .,2 -,% :.,2

2,&!实际样品的分析!对某次例行监测经酶联免

疫法筛选疑似阳性的三份猪尿样品"T$)T")T%#进

行了测试与确证!和随行标准曲线的对照品保留时

间比对!结果三份样品中均含有赛庚啶!经标准曲

线计算!结果分别为 :,-)$%,")$&,"

"

8)̂!典型色

谱图见图 &!说明此方法能够实现猪尿中赛庚啶的

残留检测&

图 I<实际猪尿样品中检出赛庚啶的色谱图#赛庚啶 ]\̂

#

@XR$

V<讨论与结论

在文献中!有关赛庚啶的分析报道!多数局限

在人用药物'-(和人体样本':(中!陈其煌报道了猪尿

中可乐定和赛庚啶的有机溶剂提取 /固相萃取净

化的高效液相色谱 /串联质谱法'$#(

!_O=E等建立

了分子印迹 /固相萃取测定猪尿中赛庚啶的方

法'$$(

!然而分子印迹固相萃取柱不易获得和推广!

_O7WO等建立了亲水亲脂平衡"M̂ H#固相萃取 /液

质联用的测定法'$"(

& 本文结合赛庚啶的分子结构

"含有二苯环!以及 VR=i:,%#

'$"(

!参考其他碱性

药物分析方法!使用混合型阳离子交换固相萃取

柱!使得赛庚啶在固相萃取柱上具有双重保留作

用!分析结果更稳定可靠&

在测定兽药残留的方法中!多数在前处理方法

中首先使用酶解!以释放基质中的原型药物!根据

药物代谢原理)赛庚啶的分子结构和有关赛庚啶在

动物和人体中的代谢产物分析的结果'$% /$'(

!推测

猪尿中赛庚啶的可能代谢途径和代谢产物见图 2!

其中代谢产物 P$"去甲基赛庚啶#)P""去甲基赛

庚啶环氧化物#和 P%"赛庚啶环氧化物#即使酶解

也不会恢复为原型药物赛庚啶!代谢产物P&"赛庚

啶葡萄糖醛酸#是一种季铵盐型葡萄糖醛酸结合产

物!结合力弱!在酸性条件下易于解离& 因此!本文

在前处理过程中略去了酶解的步骤&

本文建立了猪尿中赛庚啶的简便快速含量测

定和结构确证方法!固相萃取和超高效液相色谱串

联质谱结合!使得检测限可达 VVX 级& 本文也首次

检测到实际猪尿样品中赛庚啶的存在!说明本方法

切实可行&
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P$$去甲基赛庚啶%P"$去甲基赛庚啶环氧化物%

P%$赛庚啶环氧化物%P&$赛庚啶葡萄糖醛酸

图 J<猪尿中赛庚啶可能的代谢途径和代谢产物
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