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超高效液相0串联质谱法测定鸡肉组织中金刚烷胺残留
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!摘!要"!建立了鸡肉组织中金刚烷胺残留检测的超高效液相 0串联质谱方法" 采用三氯乙酸d

乙腈%$ d$!4P4&提取试样中残留的金刚烷胺!.5+净化浓缩!/6IO-\DO5,6\_c+N6$2 色谱柱为

分离柱!正离子扫描上机测定" 结果显示!金刚烷胺在 $ )"# FR*=,的范围内线性关系良好!H

"

e

#411'$样品检出限为 $ FR*R!定量限为 " FR*R" 在 "#3#$# FR*R添加水平的回收率为 23; )$"3;!

批内批间变异系数均小于 "#;" 本方法快速#灵敏#重现性好!适用于鸡肉中金刚烷胺的残留检测"

!关键词"!金刚烷胺$鸡肉组织$残留$超高效液相0串联质谱法
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7"/ ?%-+;$ 8=8FT8V>FL&AP>ÂLF T>SSEL&ULS>VELS&O5,60_.*_.

!!金刚烷胺是最早用于抑制流感病毒的抗病毒

药!国际上于 $1(( 年批准作为预防药! $1'( 年在

预防药的基础上确认为治疗药($ 0")

% 国内 "# 世纪

1# 年代末曾在兽医临床上用于动物病毒病的预防

和治疗(%)

% 金刚烷胺作为抗病毒药物应用于兽医

临床!缺乏科学规范*安全有效的实验数据!用于动

物病毒性疫病不但给动物疫病控制带来不良的后

果!而且影响国家动物疫病防控政策!因此 "##3 年

$# 月农业部发布第 3(# 号公告(&)

!同年 $" 月发布

,关于清查金刚烷胺等抗病毒药物的紧急通

知-

(3)

!规定禁止金刚烷胺等抗病毒兽药的生产和

使用% "#$" 年 $" 月 $2 日央视曝光仍有极少数不

法养殖场在利益的驱动下违规使用金刚烷胺!严重

影响消费者对鸡肉食品安全的信任% 我国对于动物

源性食品中金刚烷胺残留检测的相关报道极少!无

国家标准% 为检测鸡肉组织中可能残留的金刚烷

胺!保障鸡肉产品安全!解除人们对白羽肉鸡的恐

慌!本实验室建立了鸡肉中金刚烷胺残留量测定的

超高效液相0串联质谱法"O5,60_.*_.#% 本方

法通过优化提取净化条件!优化色谱和质谱条件!提
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高了分离效果!可以作为定性*定量的确证方法%

@A仪器与试药

$4$!仪器!天平!感量 #4#$ R&分析天平!感量

#4####$ R&K8TLUSIE8TTUB9UL=>LUQ+超高效液相 0

串联质谱仪&离心机% .5+固相萃取小柱 C8S>S

_/Q"% AA*(# =R#*#4""

!

=的滤膜均为 K8TLUS

公司%

$4"!药品及试剂!金刚烷胺!批号 /#%#13'2!含

量 1(;!上海安谱科学仪器有限公司&马来酸氯苯

那敏!批号 a"'3!含量 114';!中国食品药品检定

研究院% 浓氨水*异丙醇*三氯乙酸均为分析纯&甲

酸*乙腈*甲醇均为色谱纯&超纯水%

BA方法与结果

"4$!色谱条件!色谱柱$/6IO-\DO5,6

\_

c+N

6

$2

色谱柱"$## ==g"4$ ==! $4'

!

=#&流动相/$

水溶液"#4$;甲酸#&流动相c$甲醇"#4$;甲酸#&

流速$#4% =,*=>F&进样量$$#

!

,&柱温$%3 <% 液

相色谱梯度洗脱程序见表 $%

表 @A液相色谱梯度洗脱程序

时间*=>F流速*"=,'=>F

0$

#

/*; c*; 曲线

# #4% $# 1#

#43 #4% "# 2# (

" #4% 2# "# (

% #4% 2# "# (

& #4% $# 1# $

"4" !质谱条件!电喷雾离子源&正离子扫描

"+.-

f

#&多反应监测"_a_#&离子源温度$$$# <&

脱溶剂温度$%"# <&脱溶剂氮气流速$33# ,*P&毛

细管电压$% ^7&测试药物定性*定量离子对及对应

的锥孔电压和碰撞能量见表 "%

表 BA两种药物的定性离子对*定量离子对*锥孔电压和碰撞能量

药物 定量离子对 定性离子对 锥孔电压*7 碰撞能量*L7 保留时间*=>F

金刚烷胺 $3$41' o$%&41$ $3$41' o$%&41$ %# "3 "4%(

$3$41' o1"41" $3

马来酸氯苯那敏 "'3 o"%# "2 $2 "4("

B4DA样品制备

"4%4$!阴性样品的制备!取鸡肌肉 $## R进行匀

浆!自制阴性样品%

"4%4"!标准储备液的制备!精密称取金刚烷胺对

照品 $# =R!加甲醇至 $## =,!制成 $## ER*=,的

溶液!作为外标储备液! 0"# <冰箱保存% 精密称

取内标马来酸氯苯那敏 $# =R!加 3#;甲醇至 $##

=,!制成 $## ER*=,的溶液!作为内标储备液!& <

冰箱保存% 储备液用初始比例流动相适量倍比稀

释 $### 倍!得 $## FR*=,的工作液%

"4%4%!标准工作液的制备!取适量标准工作液!

用初始比例流动相稀释!制备成含内标 "# FR*=,

的系列浓度为$$*"*&*$#*"# FR*=,标准工作液!绘

制标准曲线% 取浓度为 & FR*=,的标准工作液作

为O5,60_.*_.对照品溶液%

"4%4&!阳性添加样品的制备!取 $## FR*=,的金

刚烷胺和氯苯那敏工作液各适量加入到自制阴性

样品中配置成的 $*"*3*$# FR*R的阳性添加样品!

内标均为 $# FR*R%

"4&!提取净化方法

"4&4$!样品提取!取各种样品"" q#4#3# R置于

3# =,离心管内!加入 #43;的三氯乙酸d乙腈

"$ d$!4P4#$# =,!震荡 $# =>F!$#### U*=>F 离心

$#=>F!取上清液待净化%

"4&4"!.5+流程!固相萃取小柱 C8S>S_/Q用

% =,甲醇*% =,水依次活化!把上清液过柱!依次

用 % =,";甲酸水溶液*% =,甲醇清洗!挤干!用

3;氨化甲醇d异丙醇"$ d$#洗脱入氮吹管!氮气吹

干!用 $ =,#4$;甲酸$甲醇"1 d$#定容!用滤膜滤

过!取滤液作为O5,60_.*_.供试品溶液%

"43!方法线性考察及添加回收试验结果

"434$!标准曲线!在选定的色谱条件下!使用梯

度洗脱的方法!可以有效地分离各离子!在 $ )"#

FR*=,的范围内标准曲线方程为 Qe#0#21"?0

#0#%&3!Q为金刚烷胺定量离子和马来酸氯苯那敏

定量离子峰面积的比值!?"FR*=,#为金刚烷胺的

浓度!其相关系数H

" 为 #411'!线性良好%

"434"!方法的准确度和精密度!鸡肉中添加金刚

烷胺以马来酸氯苯那敏为内标物!液质分离良好!

无任何干扰!检出限为 $ FR*R!定量限 " FR*R&鸡肉

的添加浓度分别 "*3*$# FR*R!批内批间变异系数

均小于 "#;!阳性添加样品的回收率在 23; )

$"3;"表 %#% 各特征离子质量色谱图见图 $ 0

图 %%

'&3'
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表 DA鸡肉中添加金刚烷胺的回收率试验结果#+bN$

添加浓度

*"FR'R

0$

#

回收率*;

平均回

收率*;

批内

HA9*;

批间

HA9*;

"

1243 $#"4$ $$$4% $#34% 134( 1'41 $#$42 34'

$$#4" $#34% 1'4" $#14% $#34( $#"4$ $#&41 &4(

$"#4% $#'4" $#&42 $#"4( 114( 1'4& $#34% '4'

$41

3

214% 1"42 $#$4% $#(4" 124$ 1(4( 1'4%2 (4"

1"4# $#"4% $#$4& $$#42 $$"4% $#34' $#&4$ '4$

$#24$ $#34% $##43 $$"4$ 1'41 1142 $#%41 34%

%42

$#

$##4" $#%4$ $#34" 114( 1'4$ 134% $##42 %4'

$#34" 124% 1(4& $#$4" $#&4% $$#42 $#&41 34$

$#'4$ $#&43 $#%4$ $#$4" 1&42 1141 $#$4$ &42

$4%

图 @A空白样品特征离子质量色谱图 图 BAL (:X'4对照品特征离子质量色谱图

图 DAB (:X:阳性添加特征离子质量色谱图

DA讨A论

%4$!本实验选择甲醇"#4$;甲酸#和乙腈"#4$;甲

酸#为流动相c作比较!发现以乙腈为流动相!其特征

离子质量色谱图的峰形和分离度不如用甲醇做流动相

好!最终选择了甲醇"#4$;甲酸#为流动相c%

%4"!本实验参考文献方法($ 0")选择了马来酸氯苯

那敏作为金刚烷胺的内标物!以内标法计算结果线

性良好% 因肌肉组织不同于血浆!成分更复杂!重

新研究提取方法和净化方法!采用三氯乙酸 d乙腈

"$ d$!4P4#提取试样中残留的金刚烷胺!并经固相

萃取小柱 C8S>S_/Q的净化浓缩!上机检测无干

扰!分离度和精密度良好%

%4%!本实验只针对鸡肌肉组织中金刚烷胺的残留检

测进行了方法学的考察验证!对鸡的其他组织未进行

验证!下一步需要进一步研究鸡肝*鸡肾中金刚烷胺的

残留检测方法!为进一步制定国家标准奠定基础%

本方法建立了 O5,60_.*_. 法测定鸡肌肉

组织中的金刚烷胺残留!采用内标法!对样品进行

提取净化后测定!准确性灵敏度高*检测限低% 通

过方法学考察!本方法完全适合鸡肌肉组织中金刚

烷胺残留的定性*定量检测%
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