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［摘　 要］ 　 建立了固相萃取结合高效液相色谱 －四极杆飞行时间质谱（ＨＰＬＣ － ＱＴＯＦ）同时测定鸡

蛋中 ６２ 种兽药残留的方法。 鸡蛋均质后经 ９０％ 甲酸乙腈水溶液提取后，ＰＲｉＭＥ ＨＬＢ 固相萃取小

柱净化，氮吹后复溶，用（ＨＰＬＣ － ＱＴＯＦ）进行检测。 ６２ 种兽药在 ０． ５ ～ ５００ ｎｇ ／ ｍＬ 浓度范围内线性

关系良好（ｒ２≥０． ９９），回收率在 ７１． ２％ ～ １１３％ 之间，日内变异系数范围为 １． ３％ ～ １４． ３％ ，日间

变异系数范围为 ４． ２％ ～１８． ３％ ，检测限为 １． ０ ～ ２． ０ μｇ ／ ｋｇ，定量限为 ２． ０ ～ ５． ０ μｇ ／ ｋｇ。 本方法简

便快捷、准确可靠，适用于鸡蛋中 ６２ 种兽药的同时测定。
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ｕｓｉｎｇ ｓｏｌｉｄ － ｐｈａｓｅ ｅｘｔｒａｃｔｉｏｎ ｃｏｍｂｉｎｅｄ ｗｉｔｈ ｈｉｇｈ － ｐｅｒｆｏｒｍａｎｃｅ ｌｉｑｕｉｄ ｃｈｒｏｍａｔｏｇｒａｐｈｙ ｑｕａｄｒｕｐｏｌｅ ｔｉｍｅ ｏｆ ｆｌｉｇｈｔ
ｍａｓｓ ｓｐｅｃｔｒｏｍｅｔｒｙ （ＨＰＬＣ － ＱＴＯＦ）． Ｔｈｅ ｈｏｍｏｇｅｎｉｚｉｎｇ ｅｇｇｓ ｗｅｒｅ ｅｘｔｒａｃｔｅｄ ｗｉｔｈ ａ ９０％ ｆｏｒｍｉｃ ａｃｉｄ ａｃｅｔｏｎｉｔｒｉｌｅ
ａｑｕｅｏｕｓ ｓｏｌｕｔｉｏｎ， ｐｕｒｉｆｉｅｄ ｗｉｔｈ ＰＲｉＭＥ ＨＬＢ ｓｏｌｉｄ － ｐｈａｓｅ ｅｘｔｒａｃｔｉｏｎ ｃｏｌｕｍｎ， ａｎｄ ｄｉｓｓｏｌｖｅｄ ａｇａｉｎ ａｆｔｅｒ ｎｉｔｒｏｇｅｎ
ｂｌｏｗｉｎｇ ａｎｄ ｄｅｔｅｃｔｅｄ ｂｙ ＨＰＬＣ － ＱＴＯＦ． ６２ ｖｅｔｅｒｉｎａｒｙ ｄｒｕｇｓ ｈａｖｅ ｇｏｏｄ ｌｉｎｅａｒ ｒｅｌａｔｉｏｎｓｈｉｐｓ （ ｒ２≥０． ９９） ｗｉｔｈｉｎ ｔｈｅ
ｃｏｎｃｅｎｔｒａｔｉｏｎ ｒａｎｇｅ ｏｆ ０． ５ ～ ５００ ｎｇ ／ ｍＬ ｗｉｔｈ ｒｅｃｏｖｅｒｉｅｓ ｒａｎｇｉｎｇ ｆｒｏｍ ７１． ２％ ｔｏ １１３％ ， ｉｎｔｒａｄａｙ ｖａｒｉａｔｉｏｎ
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ｃｏｅｆｆｉｃｉｅｎｔｓ ｒａｎｇｉｎｇ ｆｒｏｍ １． ３ ｔｏ １４． ３％ ， ｉｎｔｒａｄａｙ ｖａｒｉａｔｉｏｎ ｃｏｅｆｆｉｃｉｅｎｔｓ ｒａｎｇｉｎｇ ｆｒｏｍ ４． ２ ｔｏ １８． ３％ ， ａｎｄ ｔｈｅ
ｄｅｔｅｃｔｉｏｎ ｌｉｍｉｔ ｗａｓ １． ０ ～ ２． ０ μｇ ／ ｋｇ， ｌｉｍｉｔ ｏｆ ｑｕａｎｔｉｔａｔｉｏｎ ｗａｓ ２． ０ ～ ５． ０ μｇ ／ ｋｇ． Ｔｈｉｓ ｍｅｔｈｏｄ ｉｓ ｓｉｍｐｌｅ， ｆａｓｔ，
ａｃｃｕｒａｔｅ， ｒｅｌｉａｂｌｅ ａｎｄ ｓｕｉｔａｂｌｅ ｆｏｒ ｔｈｅ ｓｉｍｕｌｔａｎｅｏｕｓ ｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎ ｏｆ ６２ ｖｅｔｅｒｉｎａｒｙ ｄｒｕｇｓ ｉｎ ｅｇｇｓ．
Ｋｅｙ ｗｏｒｄｓ： ｅｇｇｓ；ｓｏｌｉｄ ｐｈａｓｅ ｅｘｔｒａｃｔｉｏｎ ｐｕｒｉｆｉｃａｔｉｏｎ；ｈｉｇｈ ｐｅｒｆｏｒｍａｎｃｅ ｌｉｑｕｉｄ ｃｈｒｏｍａｔｏｇｒａｐｈｙ ｑｕａｄｒｕｐｏｌｅ ｔｉｍｅ ｏｆ
ｆｌｉｇｈｔ ｍａｓｓ ｓｐｅｃｔｒｏｍｅｔｒｙ；ｖｅｔｅｒｉｎａｒｙ ｄｒｕｇ ｒｅｓｉｄｕｅｓ

　 　 随着物质生活水平的逐渐提高，人们对食品质

量安全也越来越重视，其中畜产品兽药残留问题受

到了社会各界的关注。 鸡蛋作为一种重要的动物

性食品，能够为人们提供大量的蛋白质以及各种维

生素［１］，在人们日常饮食中占有重要的地位。 在蛋

鸡养殖过程中，抗生素作为一类天然、半合成或人

工合成的化合物，因其具有促进动物生长、减少疾

病发生率、提高饲料利用率等优点而广泛使用［２］，但
若其使用不当则会造成鸡蛋抗生素残留超标。 抗生

素残留通过食物链富集进入人体后，会危害人类健

康。 目前我国已制定了一系列兽药限量标准［３ － ４］，
对其用于畜禽动物的养殖加以限制或禁止，但兽药

品种繁多，如何同时快速甄别与确证鸡蛋中多种抗

生素残留，保障消费者健康安全显得意义重大。 因

此，针对鸡蛋建立一套高通量、高灵敏度、快速准确

的兽药多残留测定方法具有重要的实际应用价值。
目前，动物源性食品中抗生素检测方法主要有

免疫分析法［５ － ６］、高效液相色谱法［７ － ８］、气相 － 串

联质谱法［９ － １０］、液相 －串联质谱法［１１ － １３］等。 其中，
液相色谱 －串联质谱法（ＬＣ － ＭＳ ／ ＭＳ）因其具有

高通量、高灵敏度、抗干扰能力强的特点，越来越多

地被广泛应用于食品中兽药残留的检测，但 ＬＣ －
ＭＳ ／ ＭＳ 受限于其扫描速率及分辨率，对于同时测

定多组分兽药分析的效果不佳。 飞行时间质谱作

为一类高分辨质谱，由于具有更快的扫描速率和更

高的分辨率［１４ － １６］，在抗基质干扰能力方面表现更

强，可同时实现对数百种化合物的快速筛查和分

析，进一步提高检验效率。
本研究拟采用通过式固相萃取样品前处理技

术，该技术可同时减少鸡蛋中蛋白质、脂质、色素等

杂质干扰，有效降低基质效应，还可免除活化与平

衡步骤，减少前处理时间与成本，适合多组分检测

时大规模样品的净化。 同时结合高分辨质谱检测

的优势，可对 ８ 大类 ６２ 种兽药化合物进行同时测

定，建立一套快速准确的筛查确证分析方法。 本方

法具有简便快捷、覆盖目标物范围广、通量高且准

确可靠的特点，适用于大批量鸡蛋中痕量兽药多残

留的快速筛查与确证分析。
１　 材料与方法

１． １　 试剂与耗材 　 甲醇、乙腈（色谱纯，Ｍｅｃｒｋ 公

司）；甲酸、乙酸铵（色谱纯，阿拉丁公司）；ＰＲｉＭＥ
ＨＬＢ 固相萃取小柱（２００ ｍｇ ／ ６ ｍＬ，Ｗａｔｅｒｓ 公司）；
聚四氟乙烯针式滤膜 （０． ２２ μｍ， Ｇｒｅｅｎ Ｍａｌｌ 公

司）等。
６２ 种兽药标准物质（喹诺酮类 １３ 种、磺胺类

２１ 种、大环内酯类 １０ 种、硝基咪唑类 ６ 种、酰胺醇

类 ３ 种、硝基呋喃类 ４ 种、喹噁啉类 ４ 种、林可胺

类 １种）分别购于德国 Ｄｒ． Ｅｈｒｅｎｓｔｏｒｆｅｒ 公司、美国

Ｓｉｇｍａ 公司和中国食品药品检定研究院。
１． ２ 　 仪器与设备 　 Ａｇｉｌｅｎｔ １２９０ － ６５５０ 高效液相

色谱 －四极杆 －飞行时间质谱仪（配双喷雾器电喷

雾源），美国 Ａｇｉｌｅｎｔ 公司；Ａｇｉｌｅｎｔ ＭａｓｓＨｕｎｔｅｒ 软件

工作站，美国 Ａｇｉｌｅｎｔ 公司；ＸＳ２０５ 分析天平，美国

Ｍｅｔｔｌｅｒ Ｔｏｌｅｄｏ 公司；ＫＱ －５００Ｅ 超声仪，昆山市超声

仪有限公司等。
１． ３ 　 样品前处理 　 称取已均质的鸡蛋样品 ２ ±
０ ０２ ｇ 于 ５０ ｍＬ 离心管中，准确加入 １０ ｍＬ 甲酸乙

腈溶液（甲酸、乙腈、水体积比为 ０． １∶ ９０∶ １０），涡旋

振荡提取 １ ｍｉｎ，超声提取 １０ ｍｉｎ，１００００ ｒ ／ ｍｉｎ 离心

５ ｍｉｎ，收集全部上层提取液过 ＰＲｉＭＥ ＨＬＢ 固相萃

取柱，收集滤液，准确吸取 ５ ｍＬ 滤液于另一带刻度

离心管中，４０ ℃氮气吹至 １ ｍＬ 以下，残渣用 ０． ２％
甲酸水定容至 １． ０ ｍＬ，过 ０． ２２ μｍ 滤膜后，供

ＨＰＬＣ － ＱＴＯＦ 测定。
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１． ４　 仪器条件

１． ４． １　 色谱条件　 采用 Ｗａｔｅｒｓ ＡＣＱＵＩＴＹ Ｔ３，１． ７
μｍ，１００ ｍｍ ×２． １ ｍｍ 色谱柱，柱温 ２５ ℃，进样量 ２
μＬ，流动相条件见表 １。

表 １　 ＨＰＬＣ －ＱＴＯＦ 流动相条件

Ｔａｂ １　 ＨＰＬＣ －ＱＴＯＦ Ｍｏｂｉｌｅ Ｐｈａｓｅ Ｃｏｎｄｉｔｉｏｎｓ

时间 ／
ｍｉｎ

流速 ／
（ｍＬ·ｍｉｎ － １）

含 ５ ｍｍｏｌ ／ Ｌ
乙酸铵的 ０． ２％

甲酸水溶液

含 ５ ｍｍｏｌ ／ Ｌ
乙酸铵的 ０． ２％
甲酸甲醇溶液

０． ０ ０． ５ ９５ ５
１． ０ ０． ５ ９５ ５
４． ０ ０． ５ ６０ ４０
１０． ０ ０． ５ ４０ ６０
１２． ０ ０． ５ ９５ ５
１５． ０ ０． ５ ９５ ５

１． ４． ２　 质谱条件 　 质谱采用 Ｄｕａｌ ＡＪＳ ＥＳＩ 源，扫
描方式为正离子、负离子全扫描。 电离源温度

１２０ ℃，毛细管电压 ３０００ Ｖ，喷嘴电压 ２００ Ｖ，干燥

器温度 ２５０ ℃，鞘气温度 ３２０ ℃。 一级质谱数据采

集为全扫描模式，扫描范围：ｍ ／ ｚ １００ ～ １ ０００ Ｄａ，采
集速率为 １ ． ５ ｓｐｅｃｔｒａ ／ ｓ。 二级质谱数据采集为

目 标 离 子 采 集 模 式， 碰 撞 能 量 为 １０、 ２０ 和

４０ ｅＶ，扫描范围：ｍ ／ ｚ ５０ ～ １０００ Ｄａ，采集速率为

２ ． ５ ｓｐｅｃｔｒａ ／ ｓ。 采集数据的同时连续导入参比溶

液，对仪器质量轴进行实时校正，参比离子为

ｍ ／ ｚ １２１ ． ０５０９ 和 ｍ ／ ｚ ９２２ ． ００９８。 ６２ 种化合物

质谱参数见表 ２。
表 ２　 ６２ 种化合物测定信息

Ｔａｂ ２　 Ｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎ Ｉｎｆｏｒｍａｔｉｏｎ ｏｆ ６２ Ｃｏｍｐｏｕｎｄｓ

化合物名称 分子式
保留时间

／ ｍｉｎ
母离子
（ｍ ／ ｚ）

特征子离子
（ｍ ／ ｚ）

扫描
模式

检测限

／ （μｇ·ｋｇ －１）
定量限

／ （μｇ·ｋｇ －１）

依诺沙星 Ｃ１５Ｈ１７ＦＮ４Ｏ３ ７． ６６ ３２１． １３５７ ２３２． ０５０９ ／ ３０３． １２４４ 正离子

氧氟沙星 Ｃ１８Ｈ２０ＦＮ３Ｏ４ ７． ７４ ３６２． １５１０ ３１８． １６１２ ／ ２６１． １０３４ 正离子

奥比沙星 Ｃ１９Ｈ２０Ｆ３Ｎ３Ｏ３ ７． ７５ ３９６． １５３ ３５２． １６３１ ／ ２９５． １０５３ 正离子

环丙沙星 Ｃ１７Ｈ１８ＦＮ３Ｏ３ ７． ８０ ３３２． １４０５ ２３１． ０５５６ ／ ３１４． １２９０ 正离子

洛美沙星 Ｃ１７Ｈ１９Ｆ２Ｎ３Ｏ３ ７． ８２ ３５２． １４６７ ３３４． １３４８ ／ ２６５． １１４０ 正离子

培氟沙星 Ｃ１７Ｈ２０ＦＮ３Ｏ３ ７． ８２ ３３４． １５６１ ３１６． １４４５ ／ ２３３． １０７７ 正离子

恩诺沙星 Ｃ１９Ｈ２２ＦＮ３Ｏ３ ６． ９０ ３６０． １７１８ ３４２． １６０２ ／ ２８６． ０９７４ 正离子

沙拉沙星 Ｃ２０Ｈ１７Ｆ２Ｎ３Ｏ３ ７． ９０ ３８６． １３１０ ２９９． ０９７９ ／ ３６８． １２０５ 正离子

二氟沙星 Ｃ２１Ｈ１９Ｆ２Ｎ３Ｏ３ ７． ９４ ４００． １４６７ ２９９． ０９７６ ／ ３８２． １３４９ 正离子

丹诺沙星 Ｃ１９Ｈ２０ＦＮ３Ｏ３ ６． ９９ ３５８． １５６１ ３４０． １４４１ ／ ２５５． ０５５５ 正离子

诺氟沙星 Ｃ１６Ｈ１８ＦＮ３Ｏ３ ７． ０２ ３２０． １４０５ ２３１． ０５５１ ／ ３０２． １２８５ 正离子

司帕沙星 Ｃ１９Ｈ２２Ｆ２Ｎ４Ｏ３ ６． １４ ３９６． １５３ ３５２． １６３１ ／ ２９５． １０５３ 正离子

氟甲喹 Ｃ１４Ｈ１２ＦＮＯ３ ７． ６５ ２６２． ０８７４ ２４４． ０７６３ ／ １７４． ０３４２ 正离子

磺胺嘧啶 Ｃ１０Ｈ１０Ｎ４Ｏ２Ｓ ８． ３１ ２５１． ０５９７ １５６． ０１０８ ／ １０８． ０４３７ 正离子

磺胺二甲基异嘧啶 Ｃ１２Ｈ１４Ｎ４Ｏ２Ｓ ８． ３７ ２７９． ０９１ １２４． ０８６９ ／ １８６． ０３３２ 正离子

磺胺噻唑 Ｃ９Ｈ９Ｎ３Ｏ２Ｓ２ ８． ３９ ２５６． ０２０９ ２３９． １４８７ ／ １５６． ０１１０ 正离子 １． ０ ２． ０
磺胺吡啶 Ｃ１１Ｈ１１Ｎ３Ｏ２Ｓ ８． ５６ ２５０． ０６４４ １５６． ０１０８ ／ １８４． ０８６３ 正离子

磺胺甲基嘧啶 Ｃ１１Ｈ１２Ｎ４Ｏ２Ｓ ８． ７１ ２６５． ０７５３ １５６． ０１１０ ／ １１３． ０７０７ 正离子

磺胺二甲恶唑 Ｃ１１Ｈ１３Ｎ３Ｏ３Ｓ ８． ８２ ２６８． ０７５０ １１３． ０７０５ ／ １５６． ０１１０ 正离子

磺胺甲噻二唑 Ｃ９Ｈ１０Ｎ４Ｏ２Ｓ２ ８． ８６ ２７１． ０３１８ １９７． ０７７６ ／ １５６． ０１１０ 正离子

磺胺对甲氧嘧啶 Ｃ１１Ｈ１２Ｎ４Ｏ３Ｓ ８． ９４ ２８１． ０７０３ １５６． ０１１４ ／ ２１５． ０９２７ 正离子

磺胺二甲嘧啶 Ｃ１２Ｈ１４Ｎ４Ｏ２Ｓ ８． ９８ ２７９． ０９１０ １２４． ０８６５ ／ １８６． ０３３１ 正离子

磺胺甲氧哒嗪 Ｃ１１Ｈ１２Ｎ４Ｏ３Ｓ ９． ２９ ２８１． ０７０３ １５６． ０１１４ ／ ２１５． ０９２７ 正离子

磺胺甲恶唑 Ｃ１０Ｈ１１Ｎ３Ｏ３Ｓ ９． １ ２５４． ０５９４ １５６． ０１０８ ／ １５６． ０１０８ 正离子

磺胺氯哒嗪 Ｃ１０Ｈ９ＣｌＮ４Ｏ２Ｓ ９． １３ ２８５． ０２０７ ２１１． ０９３９ ／ １５６． ０１１０ 正离子

磺胺异恶唑 Ｃ１１Ｈ１３Ｎ３Ｏ３Ｓ ９． ２４ ２６８． ０７５０ ２１１． ０９３９ ／ １５６． ０１１０ 正离子

磺胺邻二甲氧嘧啶 Ｃ１２Ｈ１４Ｎ４Ｏ４Ｓ ９． ３２ ３１１． ０８０８ ２４５． １０３１ ／ １５６． ０１１０ 正离子

磺胺间甲氧嘧啶 Ｃ１１Ｈ１２Ｎ４Ｏ３Ｓ １０． １６ ２８１． ０７０３ １５６． ０１１４ ／ ２１５． ０９２７ 正离子

磺胺苯甲酰 Ｃ１３Ｈ１２Ｎ２Ｏ３Ｓ ９． ４３ ２７７． ０６４１ １５６． ０１１４ ／ １０８． ０４４４ 正离子

磺胺苯吡唑 Ｃ１５Ｈ１４Ｎ４Ｏ２Ｓ ９． ５ ３１５． ０９１０ ２２２． ０３３２ ／ １６０． ０８６９ 正离子

磺胺氯吡嗪 Ｃ １０Ｈ９ＣｌＮ４Ｏ２Ｓ ９． ７１ ２８５． ０２０７ １５６． ０１１０ ／ １２３． ０４１１ 正离子

磺胺二甲氧基嘧啶 Ｃ１２Ｈ１４Ｎ４Ｏ４Ｓ ９． ７９ ３１１． ０８０８ ２４５． １０３１ ／ １５６． ０１１０ 正离子

·２４·
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续表

化合物名称 分子式
保留时间

／ ｍｉｎ
母离子
（ｍ ／ ｚ）

特征子离子
（ｍ ／ ｚ）

扫描
模式

检测限

／ （μｇ·ｋｇ －１）
定量限

／ （μｇ·ｋｇ －１）

磺胺喹噁啉 Ｃ１４Ｈ１２Ｎ４Ｏ２Ｓ ９． ９２ ３０１． ０７５３ ２６９． １３５３ ／ １５６． ０１１０ 正离子

螺旋霉素 Ｃ４３Ｈ７４Ｎ２Ｏ１４ ５． ９１ ８４３． ５２１３ １７４． １１３０ ／ ５４． ０３１６７ 正离子

阿奇霉素 Ｃ３８Ｈ７２Ｎ２Ｏ１２ ６． １２ ７４９． ５１５８ ５９１． ４２０４ ／ １５８． １１７３ 正离子

替米考星 Ｃ４６Ｈ８０Ｎ２Ｏ１３ ６． ３７ ８６９． ５７３３ ６９５． ４８２０ ／ ４３５． ２９０７ 正离子

竹桃霉素 Ｃ３５Ｈ６１ＮＯ１２ ６． ８２ ６８８． ４２６６ ５４４． ３４６４ ／ １５８． １１７４ 正离子

泰乐菌素 Ｃ４６Ｈ７７ＮＯ１７ ７． ３８ ９１６． ５２６４ ７７２． ４４７１ ／ １７４． １１３２ 正离子

吉他霉素 Ｃ３９Ｈ６５ＮＯ１４ ７． ８３ ７８６． ４６３４ ５５８． ３２７３ ／ １７４． １１２５ 正离子

克拉霉素 Ｃ３８Ｈ６９ＮＯ１３ ７． ５０ ７４８． ４８４１ １５８． １１７４ ／ ５９０． ３８８４ 正离子

红霉素 Ｃ３７Ｈ６７ＮＯ１３ ８． １８ ７３４． ４６８５ ５７６． ３７２５ ／ １５８． １１７５ 正离子

交沙霉素 Ｃ４２Ｈ６９ＮＯ１５ ８． ４４ ８２８． ４７２３ １７４． １１２５ ／ １０９． ０６４８ 正离子

罗红霉素 Ｃ４１Ｈ７６Ｎ２Ｏ１５ ９． ０７ ８３７． ５３１８ ６７９． ４３６５ ／ １５８． １１７５ 正离子

羟基甲硝唑 Ｃ６Ｈ９Ｎ３Ｏ４ ４． ２５ １８８． ０６７ １２３． ０５５３ ／ １４４． ０４０４ 正离子

羟基地美硝唑 Ｃ５Ｈ７Ｎ３Ｏ３ ４． ５９ １５８． ０５６ １４０． ０４５５ ／ ５５． ０４１７ 正离子

甲硝唑 Ｃ６Ｈ９Ｎ３Ｏ３ ４． ８４ １７２． ０７１６ １２８． ０４５４ ／ １５５． ０６８９ 正离子

替硝唑 Ｃ８Ｈ１３Ｎ３Ｏ４Ｓ ５． １４ ２４８． ０６９９ １５４． ０６１１ ／ １１０． ０８３８ 正离子

地美硝唑 Ｃ５Ｈ７Ｎ３Ｏ２ ５． ３０ １４２． ０６１１ １１２． ０６３１ ／ ５６． ０４９４ 正离子

奥硝唑 Ｃ７Ｈ１０ＣｌＮ３Ｏ３ ５． ７２ ２０１． ０６１７４ １４０． ０４５０ ／ ９５． ０４９３ 正离子

甲砜霉素 Ｃ１２Ｈ１５Ｃｌ２ＮＯ５Ｓ ５． ２５ ３５３． ９９７０ １８５． ０２６７ ／ ２９０． ０２５８ 负离子 ２． ０ ５． ０
氟苯尼考 Ｃ１２Ｈ１４Ｃｌ２ＦＮＯ４Ｓ ５． ７８ ３５５． ９９２７ １１９． ０４８５ ／ ７８． ９８４１ 负离子

氯霉素 Ｃ１６Ｈ１９ＣｌＮ２ ６． ５９ ３２１． ００５０ １７４． ９５４８ ／ １５２． ０３３６ 负离子

呋喃妥因 Ｃ８Ｈ６Ｎ４Ｏ５ ５． ３８９ ２３７． ０２６５ １５２． ００８９ ／ １２４． ００２６ 负离子

呋喃西林 Ｃ６Ｈ６Ｎ４Ｏ４ ５． ５６６ １９７． ０３０９ １５０． ０２９６ ／ １２４． ０２６４ 负离子

呋喃他酮 Ｃ１３Ｈ１６Ｎ４Ｏ６ ４． ８３ ３２５． １１４０ ２８１． １２５１ ／ ２５２． ０９８４ 正离子

呋喃唑酮 Ｃ８Ｈ７Ｎ３Ｏ５ ５． ５６６ ２２６． ０４５８ １３９． ０１３５ ／ １２２． ０１０４ 正离子

喹乙醇 Ｃ１２Ｈ１３Ｎ３Ｏ４ ４． ８１５ ２６４． ０９７９ １４３． ０５９７ ／ ２１２． ０８１７ 正离子

乙酰甲喹 Ｃ１１Ｈ１０Ｎ２Ｏ３ ５． ７３１ ２１９． ０７６４ １４３． ０６０１ ／ １０２． ６３３０ 正离子

卡巴氧 Ｃ１１Ｈ１０Ｎ４Ｏ４ ５． ９７４ ２６３． ０７７４ １９７． ０４５８ ／ ２３１． ０５１３ 正离子

喹烯酮 Ｃ１８Ｈ１４Ｎ２Ｏ３ ７． ５７５ ３０７． １０７７ １３１． ０４９３ ／ ２７３． １０２６ 正离子

林可霉素 Ｃ１８Ｈ３４Ｎ２Ｏ６Ｓ ５． ０４１ ４０７． ２２１０ １２６． １２７０ ／ ２８６． ０８４２ 正离子

甲氧苄啶 Ｃ１４Ｈ１８Ｎ４Ｏ３ ５． ２６８ ２９１． １４５１ １２３． ０６６０ ／ ２３０． １１６１ 正离子

１． ４． ３ 　 高分辨质谱库的建立　 针对 ６２ 种待测化

合物，在 Ａｇｉｌｅｎｔ ＭａｓｓＨｕｎｔｅｒ 软件工作站项下的谱

图数据库软件（ ＰＣＤＬ）中录入各化合物的中文名

称、ＣＡＳ 号、分子式等基本信息；采用本研究建立的

液相、质谱条件对 ６２ 种化合物标准溶液进行测定，

得到各化合物的保留时间、母离子精确质量数、子

离子特征图谱等信息，将所有信息导入 ＰＣＤＬ 中，

建立 ６２ 种化合物高分辨质谱谱库。

２　 结果与分析

２． １　 液相色谱条件的优化 　 考察了流动相组分、

比例对待测化合物测定的影响。 本研究流动相 Ａ

为含 ５ ｍｍｏｌ ／ Ｌ 乙酸铵的 ０． ２％甲酸水溶液，Ｂ 相为

含 ５ ｍｍｏｌ ／ Ｌ 乙酸铵的 ０． ２％甲酸甲醇溶液，分别采

用 ０． １％ 和 ０． ２％ 甲酸添加量进行了分析，发现

０ ２％的甲酸水乙酸铵溶液和甲酸甲醇溶液做流动

相所得化合物的峰型更好。 由于此方法筛选的化

合物种类较多，各种药物的极性强弱、在色谱柱上

保留强度以及洗脱的时间长短均不相同，若使用等

度洗脱的方法无法得到非常理想的峰形，因此本研

究选择梯度洗脱，具体色谱条件见表 １。

２． ２　 质谱条件的优化　 配制浓度为 ２０ ｎｇ ／ ｍＬ 的

６２ 种化合物的混合标准溶液，优化最佳的电离源

温度、毛细管电压、鞘气温度、干燥器温度等质谱条

件，用 ＨＰＬＣ － Ｑ － ＴＯＦ 测定。 采用 ＭＳ 全扫描模式

采集各化合物的一级质谱信息，Ｔａｒｇｅｔ － ＭＳ ／ ＭＳ 模

式采集二级质谱信息，确定了 ６２ 种化合物的实测

母离子精确质量数、保留时间、特征子离子精确质

量数等质谱参数，具体见表 ２。
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２． ３　 基质效应考察　 鸡蛋脂类、蛋白丰富，在化合

物质谱分析中可能出现基质效应的情况。 对 ６２ 种

化合物在鸡蛋中基质效应情况进行了考察。 其中，
酰胺醇类、喹噁啉类药物表现为基质抑制效应。 为

保证实验结果的准确，本研究采用基质匹配标准曲

线以消除或减弱基质效应对定量分析结果的影响。
２． ４　 定量方法确定 　 为获得准确可靠的定量结

果，待测样品采取全扫描模式（ＦＵＬＬ － ＭＳ）进行初

步筛查后， 疑似阳性样品采 取 目 标 离 子 模 式

（Ｔａｒｇｅｔ － ＭＳ）进行二级质谱数据采集，该模式利用

三重四极杆对目标化合物的母离子进行选择与裂

解，确保扫描速率与扫描时间的同时，可有效减少

杂质干扰、提高检测灵敏度，保证定量结果准确。
２． ５　 标准曲线、检出限及定量限　 按 １． ３ 项处理

空白样品后，采用鸡蛋空白提取液配制 ６２ 种化合

物的标准工作液，供 ＨＰＬＣ － ＱＴＯＦ 检测。 以目标化

合物色谱峰面积及其对应化合物浓度绘制标准曲

线，获得待测物质的线性回归方程，取信噪比 Ｓ ／ Ｎ ＝
３ 的样品浓度为方法检出限（ＬＯＤ），取信噪比 Ｓ ／ Ｎ ＝
１０ 的样品浓度为方法定量限（ＬＯＱ）。 ６２ 种化合物

浓度在 ０． ５ ～５００ ｎｇ ／ ｍＬ 范围内，鸡蛋中 ６２ 种化合

物的线性关系良好（ｒ２≥０． ９９），方法的检出限（ＬＯＤ）
和定量限（ＬＯＱ）分别在 １． ０ ～ ２． ０ μｇ ／ ｋｇ 和 ２． ０ ～
５． ０ μｇ ／ ｋｇ 范围内，均满足检测需求。
２． ６　 方法的回收率、精密度 　 分别在各化合物定

量限、２ 倍定量限及 １０ 倍定量限浓度添加水平下进

行添加回收实验，每个浓度设 ５ 个平行，重复 ３ 次。
计算添加回收率及变异系数，结果见表 ３。

表 ３　 鸡蛋中 ６２ 种化合物的回收率（ｎ ＝５）

Ｔａｂ ３　 Ｒｅｃｏｖｅｒｙ ｒａｔｅｓ ｏｆ ６２ ｃｏｍｐｏｕｎｄｓ ｉｎ ｅｇｇｓ （ｎ ＝５）

药物
名称

添加浓度

／ （μｇ·ｋｇ － １）
平均

回收率
日间变异

系数
日内变异

系数
药物
名称

添加浓度

／ （μｇ·ｋｇ － １）
平均

回收率
日间变异

系数
日内变异

系数

依诺沙星

２． ０ ９４． ０％ ７． ８％ ７． ５％

４． ０ ９３． ８％ ５． ４％ ４． ２％

４０． ０ ８７． ３％ ６． ０％ ５． ４％

二氟沙星

２． ０ ８９． １％ １２． ８％ ９． ３％

４． ０ １０７％ １１． ０％ ２． ０％

４０． ０ １０１． ０％ １０． ９％ ６． ６％

氧氟沙星

２． ０ １０４％ ８． １％ ６． ８％

４． ０ １０２％ ５． ７％ ２． ５％

４０． ０ ９６． ４％ ９． ２％ ６． ２％

丹诺沙星

２． ０ ８３． ０％ ７． ０％ ６． ４％

４． ０ １０２％ １３． ３％ ３． ３％

４０． ０ ９４． ８％ ９． １％ ７． ７％

奥比沙星

２． ０ ９７． ８％ ８． ８％ ５． ６％

４． ０ ９７． ７％ ９． ４％ ７． ２％

４０． ０ ９５． ２％ １７． ０％ ８． ９％

诺氟沙星

２． ０ ８５． ０％ １４． ６％ ６． ３％

４． ０ １０８％ １６． ０％ ８． ５％

４０． ０ ７９． １％ １８． ３％ １０． ９％

环丙沙星

２． ０ ９８． ７％ １０． ８％ ８． ０％

４． ０ １０４％ ９． ８％ ５． ４％

４０． ０ ９７． ７％ １０． ２％ ７． ７％

司帕沙星

２． ０ ８９． ７％ ９． ６％ ７． １％

４． ０ １０６％ ９． ８％ ３． ８％

４０． ０ ９２． ７％ １０． ２％ ７． ２％

洛美沙星

２． ０ １００％ １６． ６％ ８． ９％

４． ０ １０５％ １６． ９％ １２． ６％

４０． ０ ８４． ３％ １３． ４％ ７． ３％

氟甲喹

２． ０ ９０． １％ ８． １％ ５． ３％

４． ０ １０６％ １３． ２％ ７． ５％

４０． ０ ９６． １％ １０． ４％ ５． １％

培氟沙星

２． ０ １０５％ １４． ４％ ４． ６％

４． ０ １０４％ ８． ２％ ８． ０％

４０． ０ ９０． ２％ ６． ７％ ７． ４％

恩诺沙星

２． ０ ８３． ７％ １８． ０％ ５． ３％

４． ０ １０３％ １２． ９％ ８． １％

４０． ０ ８９． ５％ １８． ０％ ６． １％

沙拉沙星

２． ０ ９３． ２％ ９． ３％ ７． ４％

４． ０ １０６％ ８． ３％ ６． ３％

４０． ０ ９９． ０％ ８． ７％ ７． ６％

磺胺嘧啶

２． ０ ９０． ４％ １４． ６％ １． ８％

４． ０ １０７％ １１． ６％ ７． ７％

４０． ０ ９８． ６％ １５． ３％ ５． ２％
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药物
名称

添加浓度

／ （μｇ·ｋｇ － １）
平均

回收率
日间变异

系数
日内变异

系数
药物
名称

添加浓度

／ （μｇ·ｋｇ － １）
平均

回收率
日间变异

系数
日内变异

系数

磺胺吡啶

２． ０ １０８％ ５． ８％ ２． ９％

４． ０ １０２％ ９． ８％ １０． ０％

４０． ０ ９４． ０％ １５． ２％ ９． ３％

磺胺噻唑

２． ０ ８８． ４％ ９． ８％ ７． ４％

４． ０ １０７％ １０． ８％ ４． ８％

４０． ０ １０２％ ７． ７％ ５． ５％

磺胺甲基
嘧啶

２． ０ ８９． ６％ １１． ７％ ７． ６％

４． ０ １０４％ １２． ７％ ８． ８％

４０． ０ ９３． ０％ １６． ２％ １３． ７％

磺胺二甲基
异嘧啶

２． ０ ８１． ３％ ６． ５％ ６． ３％

４． ０ １００％ ６． ９％ ４． ８％

４０． ０ ８８． ６％ ５． ８％ ２． ３％

磺胺二
甲恶唑

２． ０ １１２％ １７． ８％ ６． ８％

４． ０ １０２％ １１． ８％ ３． ２％

４０． ０ １０５％ １１． ６％ ７． ３％

磺胺甲噻
二唑

２． ０ ８９． ８％ ９． １％ ６． ３％

４． ０ １１０％ １１． ３％ ５． ９％

４０． ０ ９８． ８％ ９． ７％ １０． ７％

磺胺对
甲氧嘧啶

２． ０ ９６． ３％ ８． ９％ ９． ７％

４． ０ ９２． ０％ ６． １％ ４． ２％

４０． ０ ８０． ４％ ５． ５％ ３． ７％

磺胺二
甲嘧啶

２． ０ ８３． ９％ １３． ４％ ４． １％

４． ０ １０５％ １６． ５％ ６． ６％

４０． ０ ９０． ３％ ８． ８％ ７． ５％

磺胺甲
氧哒嗪

２． ０ ９３． ６％ １６． ６％ ８． ７％

４． ０ １０２％ １５． ２％ １１． ９％

４０． ０ ８７． ４％ １５． ８％ ９． ２％

磺胺甲恶唑

２． ０ ９０． １％ １３． ０％ ５． ０％

４． ０ １１３％ １６． ５％ ５． ７％

４０． ０ ８８． ２％ １４． ５％ ６． ２％

磺胺氯
哒嗪

２． ０ ７７． ７％ ７． ９％ ６． ８％

４． ０ ８８． ６％ ７． ６％ ９． ５％

４０． ０ ７４． ０％ １１． ０％ ５． ４％

磺胺异恶唑

２． ０ ８７． ２％ ６． ８％ ６． ８％

４． ０ ９９． ４％ １１． １％ １０． ９％

４０． ０ ８９． ４％ １３． ６％ １０． ３％

磺胺邻
二甲氧嘧啶

２． ０ ７７． １％ １３． ０％ ４． ５％

４． ０ ９２． ６％ １１． ２％ １０． ７％

４０． ０ ７２． ８％ １５． １％ ８． ９％

磺胺间甲
氧嘧啶

２． ０ ８１． １％ ７． ８％ ７． ５％

４． ０ ９８． ２％ ６． ６％ ６． ０％

４０． ０ ８７． ９％ ８． ５％ ８． ３％

磺胺苯
甲酰

２． ０ ７７． ４％ ９． ８％ ４． １％

４． ０ ９９． ２％ １１． ３％ ６． ９％

４０． ０ ７９． ０％ ６． ６％ ４． ５％

磺胺苯吡唑

２． ０ ７６． ０％ ８． ０％ １０． ０％

４． ０ ９９． １％ ７． ０％ ７． ２％

４０． ０ ９６． ３％ ６． ８％ ７． １％

磺胺氯吡嗪

２． ０ ７７． ２％ ４． ２％ １． ３％

４． ０ ９３． ５％ ９． ３％ １１． ２％

４０． ０ ７９． ２％ ５． ３％ ５． １％

磺胺二甲
氧基嘧啶

２． ０ ８１． ９％ ６． ７％ ８． ５％

４． ０ ９６． ３％ ８． ８％ ６． ９％

４０． ０ ９３． ０％ ６． ６％ ５． ３％

磺胺喹噁啉

２． ０ ７３． ２％ ６． ８％ １． ８％

４． ０ ９２． ５％ ９． ５％ ６． ５％

４０． ０ ７８． ７％ ６． ５％ ４． １％

螺旋霉素

２． ０ ７９． ２％ １２． １％ ８． ８％

４． ０ １０１％ ６． ３％ ５． ３％

４０． ０ １０３％ ８． ２％ ９． ４％

阿奇霉素

２． ０ ７３． ４％ ６． １％ ３． ６％

４． ０ ９３． ０％ ９． ７％ ７． ０％

４０． ０ ８２． ４％ １１． ５％ ５． ４％

替米考星

２． ０ ７１． ２％ ７． ４％ １． ５％

４． ０ ８５． ３％ １１． ９％ ８． ２％

４０． ０ ７３． ６％ １０． ３％ ６． ０％

竹桃霉素

２． ０ ７４． ８％ １２． ０％ ８． ９％

４． ０ ８８． ６％ ７． ６％ ５． ９％

４０． ０ ７７． ３％ ８． ６％ ６． ２％

泰乐菌素

２． ０ ８９． ０％ ８． ６％ ６． ４％

４． ０ １０４％ ７． ２％ ６． ２％

４０． ０ ８８． ４％ ８． ０％ ７． １％

吉他霉素

２． ０ ７３． ６％ ８． ３％ １． ５％

４． ０ ９４． ４％ １１． ０％ １０． １％

４０． ０ ７１． ３％ ９． ８％ ５． ４％

克拉霉素

２． ０ ７９． ６％ ８． ４％ ４． ８％

４． ０ １０２％ ８． ３％ １０． ３％

４０． ０ １０３％ ９． ２％ ８． ６％
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添加浓度

／ （μｇ·ｋｇ － １）
平均

回收率
日间变异

系数
日内变异

系数
药物
名称

添加浓度

／ （μｇ·ｋｇ － １）
平均

回收率
日间变异

系数
日内变异

系数

红霉素

２． ０ ８１． ９％ ６． ８％ ４． ２％

４． ０ ９９． １％ １２． ８％ ９． １％

４０． ０ ８３． ８％ ７． ６％ ３． ６％

交沙霉素

２． ０ ８８． ６％ ８． ５％ ６． ３％

４． ０ １０５％ ６． ２％ ８． ５％

４０． ０ ９５． ４％ ８． ３％ ５． ６％

罗红霉素

２． ０ ８４． ８％ １０． １％ ３． ８％

４． ０ ８１． ３％ １６． ０％ ８． ５％

４０． ０ ７９． ５％ ９． １％ ３． ９％

羟基甲硝唑

２． ０ ８５． ２％ ８． １％ ６． ０％

４． ０ １０３％ ７． １％ ５． ９％

４０． ０ ９２． ０％ ７． ８％ ７． ０％

羟基地美硝唑

２． ０ ７３． ２％ ８． ８％ ４． ８％

４． ０ ８５． ９％ ７． ０％ ６． ９％

４０． ０ ７３． ０％ １２． ８％ １１． ４％

甲硝唑

２． ０ ８３． ６％ ７． ２％ ８． ５％

４． ０ １０６％ ９． ０％ ７． ２％

４０． ０ ９８． ９％ ９． ２％ ８． １％

替硝唑

２． ０ ８１． ２％ ５． ５％ ５． ４％

４． ０ ９７． ２％ １０． ０％ ７． ７％

４０． ０ ７８． ８％ １１． ８％ １１． ３％

地美硝唑

２． ０ ８２． ４％ １０． ０％ １． ７％

４． ０ １０４％ １３． ７％ ４． ５％

４０． ０ ８６． ６％ １７． ４％ ６． ８％

奥硝唑

２． ０ ７８． ９％ ５． ２％ ３． ８％

４． ０ ８８． ３％ ８． ０％ ９． ２％

４０． ０ ８１． １％ ５． ８％ ６． ２％

甲砜霉素

５． ０ ７２． ６％ １２． ９％ ２． ８％

１０． ０ ８５． ６％ １０． ０％ ７． ３％

５０． ０ ８５． ０％ １３． ９％ ９． ０％

氟苯尼考

５． ０ ８７． ５％ １１． ６％ ３． ７％

１０． ０ ９３． ８％ １２． ９％ ７． ２％

５０． ０ ７７． ５％ １１． ３％ ９． ０％

氯霉素

５． ０ ９７． ０％ ９． ０％ ７． ０％

１０． ０ ９４． ６％ ８． ５％ ８． ２％

５０． ０ ８８． ２％ １４． ５％ １０． ２％

呋喃妥因

５． ０ ７３． ８％ ６． ０％ ２． ４％

１０． ０ ９３． ０％ １２． ２％ ７． ０％

５０． ０ ８０． ２％ ９． ０％ ６． ５％

呋喃西林

５． ０ ９７． ０％ ９． ０％ ７． ０％

１０． ０ ９４． ６％ ８． ５％ ８． ２％

５０． ０ ８８． ２％ １４． ５％ １０． ２％

呋喃他酮

５． ０ ８１． ７％ ７． ３％ ６． ６％

１０． ０ １０４％ １０． ２％ １０． １％

５０． ０ ７７． ４％ １６． ６％ ８． １％

呋喃唑酮

５． ０ ９７． ０％ １０． ５％ ３． ０％

１０． ０ ９６． ９％ １２． ２％ ５． ７％

５０． ０ ９４． ４％ １０． ９％ ２． ４％

喹乙醇

５． ０ ７５． ０％ １０． ２％ ７． ６％

１０． ０ ９６． １％ ８． ７％ ８． ４％

５０． ０ ８４． ０％ １４． ０％ １３． ０％

乙酰甲喹

５． ０ １０２％ １３． ７％ １１． ６％

１０． ０ ９８． ０％ １２． ９％ ８． ９％

５０． ０ ９０． ０％ ９． ９％ １０． ８％

卡巴氧

５． ０ ７５． ２％ ８． ７％ ５． ５％

１０． ０ ９０． １％ ９． ６％ ５． ０％

５０． ０ ８３． ５％ １１． ５％ ６． ８％

喹烯酮

５． ０ ９５． ９％ １４． １％ ５． ９％

１０． ０ ９５． ４％ １２． ２％ ４． ０％

５０． ０ ９０． ７％ １２． ６％ １４． ３％

林可霉素

５． ０ ７７． １％ ７． ７％ １． ３％

１０． ０ ８９． ９％ ８． ３％ ６． ３％

５０． ０ ８０． ２％ ８． ３％ ５． ０％

甲氧苄啶

５． ０ ９９． ５％ １６． ３％ ８． ９％

１０． ０ ９８． ２％ １３． ７％ ６． １％

５０． ０ ９２． １％ １０． ４％ １１． ３％

２． ７　 实际样品检测　 应用建立的分析方法，对浙江

省内市面上售卖的 １５０ 份鸡蛋样品进行测定，其中 １
批次鸡蛋检出恩诺沙星，含量为５． ３ μｇ ／ ｋｇ。 该检测结

果表明，本方法能满足对鸡蛋中 ６２ 种化合物有效监控

的需要。

３　 讨论与小结

３． １　 液相条件的优化　 因待检化合物存在同分异

构体，仅靠质谱分析很难将所有化合物有效定性，
故对液相条件进行了优化。 一是考察了流动相组

成对化合物灵敏度和离子化效率的影响，发现在流

·６４·
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动相中添加 ０． １％甲酸及 ５ ｍｍｏｌ ／ Ｌ 乙酸铵，可以有

效提高化合物在正离子和负离子模式下的离子化

效率，提高灵敏度。 二是对流动相比例进行了考

察，发现采用梯度洗脱能保证待测化合物的有效

分离。 如待测化合物磺胺对甲氧嘧啶、磺胺甲氧

哒嗪、磺胺间甲氧嘧啶为同分异构体，分子式为

Ｃ１１Ｈ１２Ｎ４Ｏ３Ｓ，采取 １． ４． １ 项液相条件进行分析，
保留时间分别为 ８． ９４、９． ２９、１０． １６ ｍｉｎ，得到有效

分离，进一步保证化合物定性的准确，具体见

图 １。

图 １　 磺胺对甲氧嘧啶、磺胺甲氧哒嗪、磺胺间甲氧嘧啶标准溶液（１０ ｎｇ ／ ｍＬ）

Ｆｉｇ １　 Ｓｕｌｆａｍｅｔｅｒ， Ｓｕｌｆａｍｅｔｈｏｘｙｐｙｒｉｄａｚｉｎｅ ａｎｄ ｓｕｌｆａｍｅｔｈｏｘｙｐｙｒｉｍｉｄｉｎｅ Ｓｔａｎｄａｒｄ ｓｏｌｕｔｉｏｎ（１０ ｎｇ ／ ｍＬ）

３． ２ 　 提取条件的优化 　 本研究对纯乙腈、乙腈：
水：甲酸 （ ９０ ∶ １０ ∶ ０． １， Ｖ ／ Ｖ ／ Ｖ）、 乙腈： 水： 甲酸

（８０∶ ２０∶ ０． １，Ｖ ／ Ｖ ／ Ｖ）３ 种提取剂进行了考察。 ３ 种

提取剂对 ８ 大类 ６２ 种兽药的提取效果，见图 ２。 结

果表明，乙腈 － 水体系提取效率明显高于纯乙腈，
可能是乙腈乙腈 － 水体系有效沉淀蛋白的同时，

还具有更强的渗透力，可有效提取基质中的待测

化合物；９０％ 甲酸乙腈水溶液提取效果与 ８０％ 甲

酸乙腈水溶液提取效果差别不大，但提取液过

Ｐｒｉｍｅ ＨＬＢ 小柱后还需氮吹，考虑到氮吹效果，减
少氮吹时间，选择乙腈：水：甲酸 （９０ ∶ １０ ∶ ０． １，
Ｖ ／ Ｖ ／ Ｖ）作为提取液。

图 ２　 不同提取液提取效率（添加浓度为 １０ μｇ ／ ｋｇ）

Ｆｉｇ ２　 Ｅｘｔｒａｃｔｉｏｎ ｅｆｆｉｃｉｅｎｃｙ ｏｆ ｄｉｆｆｅｒｅｎｔ ｅｘｔｒａｃｔｉｏｎ ｓｏｌｕｔｉｏｎｓ （ａｄｄｅｄ ｃｏｎｃｅｎｔｒａｔｉｏｎ ｏｆ １０ μｇ ／ ｋｇ）

·７４·



中国兽药杂志 ２０２４ 年 ２ 月第 ５８ 卷第 ２ 期　 　 Ｃｈｉｎｅｓｅ Ｊｏｕｒｎａｌ ｏｆ Ｖｅｔｅｒｉｎａｒｙ Ｄｒｕｇ

　 　 本研究采用通过式固相萃取与高分辨质谱技

术相结合的检测方式，建立了同时测定鸡蛋中 ６２
种兽药残留的分析方法，并进行了方法学验证，回
收率在 ７１． ２％ ～ １１３％ 之间，日内变异系数范围为

１． ３％ ～ １４． ３％ ，日间变异系数范围为 ４． ２％ ～
１８ ３％ ，检测限为 １． ０ ～ ２． ０ μｇ ／ ｋｇ，定量限为２． ０ ～
５． ０ μｇ ／ ｋｇ。 本方法操作简便，灵敏度高，适用于大

批量鸡蛋中痕量兽药多残留的快速测定。
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［１４］ 郭添荣，叶 梅，柯 欢，等． 高分辨质谱在动物源食品兽药残留
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