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同位素稀释-液相色谱-串联质谱法同时测定 

水产品中 13种镇静剂残留 
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3. 上海爱博才思分析仪器贸易有限公司, 上海  200335) 

摘  要: 目的  建立同位素稀释-液相色谱-串联质谱法同时测定水产品中 13 种镇静剂残留的方法。方法  样

品采用乙腈-1%氨水溶液提取, 提取液经固相萃取柱(Oasis PRIME HLB 柱)净化, 浓缩后用流动相定容。以 1%

甲酸水溶液和乙腈为流动相, 采用 Agilent InfiniityLab Poroshell 120 SB-C18 色谱柱(2.1 mm×100 mm, 2.7 μm)分

离后, 在多反应监测(multiple reaction monitoring, MRM)模式下测定, 内标法定量。结果  13 种镇静剂在

0.2~50 μg/L 浓度范围内线性关系良好(r>0.99), 检出限和定量限分别为 0.1~0.2 μg/kg 和 0.3~0.5 μg/kg。在 3 个

浓度加标水平下的平均回收率为 84.0%~116.6%, 相对标准偏差为 2.1%~9.9%。结论  该方法前处理简单、结

果准确, 适用于水产品种 13 种镇静剂残留的快速检测。 
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ABSTRACT: Objective  To establish a method for the simultaneous determination of 13 kinds of sedative residues 

in aquatic products by isotope dilution-liquid chromatography-tandem mass spectrometry (LC-MS/MS). Methods  

The samples were extracted with acetonitrile-1% ammonia solution. The extract was purified by solid phase 

extraction column (Oasis PRIME HLB column), and diluted with mobile phase after concentration, then separated by 

Agilent InfiniityLab Poroshell 120 SB-C18 column (2.1 mm×100 mm, 2.7 μm) using 1% formic acid and acetonitrile 

as mobile phase, determined in multiple reaction monitoring (MRM) mode and quantified by internal standard 



6018 食 品 安 全 质 量 检 测 学 报 第 12 卷 
 
 
 
 
 

 

method. Results  The 13 kinds of sedatives had a good linear relationship within the concentration range of 0.2‒  

50 μg/L (r>0.99). The limits of detection and limits of quantitation were 0.1‒0.2 μg/kg and 0.3‒0.5 μg/kg, 

respectively. Average recoveries for the analytes at 3 spiked levels ranged from 84.0% to 116.6% with relative 

standard deviations (RSDs) of 2.1%‒9.9%. Conclusion  The method has simple pretreatment and accurate results, 

and is suitable for the rapid detection of 13 sedative residues in aquatic products. 

KEY WORDS: isotope dilution; liquid chromatography-tandem mass spectrometry; aquatic products; sedative 
 
 

0  引  言 

镇静剂(sedative)是一类能够抑制中枢神经系统从而

减弱生理机能、减轻或消除躁动、恢复安静的药物[1‒2]。近

年来在畜禽或渔业养殖、运输过程中存在非法使用镇静剂, 

以减轻或消除动物在高密度养殖、长途运输等条件下应激

反应, 达到减低死亡率、促进生长的目的[2‒4]。过量摄入镇

静剂易损害中枢神经、代谢系统等, 出现头脑昏沉、记忆

衰退等功能性问题, 因此包括我国在内的许多国家和组织

对镇静剂类药物在动物性食品中的使用和限量值作出了规

定[3‒4], 如 GB 31650—2019 《食品安全国家标准 食品中

兽药最大残留限量》明确禁止氯丙嗪(chlorpromazine)、塞

拉嗪(xylazine)等镇静剂不得在动物性食品中检出。 

动物源性食品中镇静剂残留检测的方法主要有酶联

免疫法[5‒7]、液相色谱法[8‒9]和液相色谱-质谱联用法[10‒14]

等。由于液相色谱-质谱联用法具有灵敏度高、选择性好、

重现性好等特点而成为目前测定镇静剂类药物的主要检测

方法[10‒11], 但样品中的杂质能够影响目标物的离子化, 抑

制或增强目标物的响应, 即所谓的基质效应(matrix effects, 

ME), 通常采用基质匹配标准曲线来抑制基质效应, 而同

位素稀释法是补偿基质效应最理想的方法, 既能够补偿基

质效应的影响, 又能同时有效克服样品前处理操作引入的

误差, 提高方法的准确性和重现性[15‒16]。目前关于动物源

性食品中镇静剂残留检测方法多集中在畜禽产品[9‒13], 而

针对水产品中镇静剂残留的检测方法报道比较少[14,17], 如

张璇等[14]虽采用内标法建立了水产品中 12 种镇静剂的高

效液相色谱-串联质谱测定方法, 但主要针对是常见的苯

二氮卓类镇静剂, 且内标物仅选择了 3 种, 其中仅地西泮

-D5就作为 9种镇静剂的内标, 具有一定的局限性; 此外对

于样品提取液的净化通常采用 HLB 柱、MCX 柱等固相萃

取柱净化[13‒14], 涉及到活化、上样、淋洗、洗脱等多个步

骤, 操作相对烦琐, 因此有必要进一步优化样品前处理方

法、液相色谱和质谱条件。本研究建立液相色谱-串联质谱

法 (liquid chromatography-tandem mass spectrometry, 

LC-MS/MS)同时测定水产品中 13 种镇静剂残留的方法, 

并利用同位素稀释方法, 以期解决实际样品的基质效应问

题 , 为不同类型水产品中镇静剂残留监测提供前处理简

单、准确度和精密度高的检测方法。 

1  材料与方法 

1.1  仪器与试剂 

Triple Quad 5500 超高效液相色谱-三重四极杆质谱

(美国 SCIEX 公司); Allegra X-30R 高速冷冻离心机(美国

Beckman Coulter 公司); Turbo Vap LV 全自动氮吹浓缩仪

(瑞典 Biotage 公司); DMT-2500 涡旋混合器(常州金坛良友

仪器有限公司); Milli-Q 纯水仪(德国 Merck 公司)。 

乙酰丙嗪(acepromazine)、阿扎哌醇(azaperol)、阿扎哌

隆(azaperone)、咔唑心安(carazolol)、氯丙嗪(chlorpromazine)、

氟哌啶醇 (haloperidol) 、奋乃静 (perphenazine) 、异丙嗪

(promethazine)、利血平(reserpine)、甲苯噻嗪(xylazine)标准

品 ( 纯度 >97%, 德国 Dr. Ehrenstorfer 公司 );  氯氮平

(clozapine)、氟哌利多(droperidol)、甲硫哒嗪(thioridazine)

标准品 (纯度≥98%, 加拿大 TRC 公司 ); 同位素内标

carazolol-D7、clozapine-D4 (纯度>99%, 加拿大 CDN 公司); 

同位素内标 acepromazine-D6、azaperol-D4、azaperone-D4、

chlorpromazine-D6 、 promethazine-D6 、 reserpine-D9 、

xylazine-D6 (纯度>98%, 德国 WITEGA 公司); 甲醇、乙腈

(色谱纯, 德国 Merck 公司); 甲酸(色谱纯, 美国 Tedia 公司); 

Oasis PRIME HLB 固相萃取小柱(150 mg/3 mL, 美国 Waters

公司)。 

实际样品为市售水产品(包括鲫鱼、鳊鱼、青虾、南

美白对虾、中华绒螯蟹等)。 

1.2  实验方法 

1.2.1  标准溶液配制 

单标储备液: 分别称取适量的 13 种镇静剂标准品和

9 种同位素内标标准品, 用乙腈溶解并定容至 50 mL, 其

中 13 种镇静剂单标储备液质量浓度为 100 mg/L、9 种同

位素内标单标储备液质量浓度为 50 mg/L, 分别于 4 ℃避

光保存。 

混合标准工作液: 分别移取适量各单标储备液, 用乙

腈-水(1:1, V:V)定容至 10 mL, 其中 13 种镇静剂混合标准

工作液质量浓度均为 1 mg/L, 9 种同位素内标混合工作液

的质量浓度为 100 μg/L, 于 4 ℃避光保存。 

1.2.2  样品前处理 

草鱼(Ctenopharyngodon idellus)、南美白对虾(Penaeus 
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vanname)、中华绒螯蟹(Eriocheir sinensis)等水产品购自农

贸市场, 分别取可食部分按照 GB/T 30891—2014《水产品

抽样规范》附录 B 进行制样, -20 ℃保存备用。 

称取 2 g (精确至 0.01 g)样品于 50 mL聚乙烯离心管, 加

入 100 μg/L 同位素内标混合标准中间溶液 100 μL, 静置    

10 min 后分别加入 5 mL 1%氨水乙腈, 涡旋 2 min, 超声   

10 min, 在 4 ℃下 8000 r/min 离心 10 min, 上清液过 PRIME 

HLB 固相萃取柱并收集, 再用 5 mL 1%氨水乙腈重复提取 1

次。收集液于 40 ℃氮气吹至 1 mL 左右, 加入 1 mL 乙腈

-0.1%甲酸水溶液(1:1, V:V), 过 0.22 μm 尼龙滤膜, 待测。 

1.2.3  色谱条件 

Agilent InfiniityLab Poroshell 120 SB-C18 色谱柱 

(2.1 mm×100 mm, 2.7 μm); 柱温 35 ℃; 流速 0.4 mL/min; 

进样量 2.0 μL。流动相 A 为 0.1%甲酸水溶液, B 为乙腈。

梯度洗脱: 0~1.0 min, 5% B; 1.0~5.0 min, 5% B~60% B; 

5.0~7.0 min, 60% B; 7.0~7.1 min, 60% B~5% B; 7.1~    
10.0 min, 5% B。 

1.2.4  质谱条件 

电喷雾电离(electron spray ionization, ESI)源, 正离子

扫描 ; 扫描方式 : 多反应监测模式 (multiple reaction 

monitoring, MRM); 喷雾电压 : 5500 V; 离子源温度

(temperature, TEM): 350 ℃; 气帘气(curtain gas, CUR)压力: 

55 psi; 离子源气 1 (ion source gas 1, GS1)压力: 55 psi; 离

子源气 2 (GS2)压力: 55 psi; 射入电压(entrance potential, 

EP): 10 V; 碰撞室射出电压(collision cell exit potential, 

CXP): 9 V; 其他质谱采集参数见表 1。 

2  结果与分析 

2.1  色谱条件的优化 

乙酰丙嗪等镇静剂属于极性化合物, 易溶于乙腈等

有机溶剂, 适合采用反相色谱柱进行分离。本研究考察了

Agilent InfiniityLab Poroshell 120 SB-C18 色 谱 柱      

(2.1 mm×100 mm, 2.7 μm)、Waters Acquity UPLC HSS T3

色谱柱(2.1 mm×100 mm, 1.8 μm)和 Thermo Hypersil Gold 

C18 色谱柱(2.1 mm×100 mm, 2.1 μm)在 0.1%甲酸水溶液-

乙腈、5 mmol/L 乙酸铵溶液-乙腈、5 mmol/L 乙酸铵溶液

(含 0.1%甲酸)-乙腈等流动相体系下的分离效果。结果显

示 Agilent InfinityLab Poroshell 120 SB-C18 色谱柱在 0.1%

甲酸水溶液-乙腈流动相体系下对 13 种镇静剂及 9 种镇静

剂同位素具有较好的分离度 , 色谱法峰形尖锐 , 且均能

在 3~7 min 出峰, 这主要是由于 13 种镇静剂分子中均存

在仲胺、叔胺等结构, 为弱碱性化合物[5,17], 甲酸的存在

有助于目标化合物的离子化 , 提高信噪比 , 且使目标化

合物的保留时间提前, 因此选择 0.1%甲酸水溶液-乙腈为

流动相。13 种镇静剂及 9 种内标化合物的提取离子流色

谱图见图 1。 

表 1  13 种镇静剂及 9 种同位素内标的质谱参数 
Table 1  MS parameters for the 13 kinds of sedatives and 9 

kinds of isotope internal standards 

化合物名称 母离子
(m/z) 

子离子 
(m/z) 

碰撞能量
/eV 

去簇电压
/V 

乙酰丙嗪 327.2 
254.1* 32 90 

86.1 25 90 

乙酰丙嗪-D6 333.2 92.1 27 70 

阿扎哌醇 330.2 
121.1* 31 100 

312.2 23 100 

阿扎哌醇-D4 334.2 121.1 32 80 

阿扎哌隆 328.2 
121.0* 29 100 

165.1 31 100 

阿扎哌隆-D4 332.2 169.1 30 100 

咔唑心安 299.1 
116.2* 27 100 

222.1 27 100 

咔唑心安-D7 306.2 123.2 28 90 

氯丙嗪 319.2 
58.1* 64 80 

86.2 25 80 

氯丙嗪-D6 325.2 92.0 25 120 

氯氮平 327.1 
192.2* 58 110 

270.0 31 110 

氯氮平-D4 331.1 272.2 34 100 

氟哌利多 380.1 
165.2* 38 70 

194.1 23 70 

氟哌啶醇 376.1 
123.0* 57 100 

165.0 33 100 

奋乃静 404.1 
143.1* 39 80 

171.1 33 80 

异丙嗪 285.1 
86.0* 20 60 

198.1 39 60 

异丙嗪-D6 291.1 92.0 23 70 

利血平 609.3 
195.0* 43 100 

397.1 41 100 

利血平-D9 618.3 204.2 50 90 

甲硫哒嗪 371.1 
98.1* 55 90 

126.0 31 90 

甲苯噻嗪 221.2 
90.0* 31 110 

164.1 35 110 

甲苯噻嗪-D6 227.2 90.0 30 90 

注: *为定量离子。 
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2.2  质谱条件的优化 

13 种镇静剂的分子易与氢离子形成准分子离子

[M+H]+, 适合采用正离子模式进行测定[17]。本研究将质

量浓度为 50 μg/L 的镇静剂及其同位素标准溶液以流动注

射的方式注入质谱仪中, 在 ESI+模式下, 通过优化碰撞

能量、去簇电压等质谱参数, 得到每种化合物的分子离子

峰[M+H]+, 以分子离子为母离子, 对其进行二级质谱扫

描, 选择干扰小、信噪比大的离子对作为定量定性离子对, 

以满足药物残留分析确证的要求。优化后的质谱条件见

表 1。 

2.3  提取溶剂的选择 

13 种镇静剂易溶于乙腈、甲醇、乙酸乙酯等极性溶

剂, 但在实验过程中发现极性强的甲醇提取后, 提取液较

浑浊, 在后续的净化处理时易堵塞固相萃取柱, 且在浓缩

后, 瓶壁上附着白色的蛋白质、脂肪等难以溶解的凝结物。

考虑到乙腈对脂肪的溶解度小, 且对蛋白质具有沉淀作用, 

是水产品中药物残留分析中最常见的提取溶剂, 同时考虑

到所检测的 13 种镇静剂为弱碱性化合物, 适当提高提取

剂的 pH 有利于目标化合物的提取[17-18], 因此本研究考察

了乙腈、1%氨水乙腈、5%氨水乙腈、10%氨水乙腈对 13

种镇静剂的提取效果。结果如图 2 所示, 含有氨水的乙腈

对镇静剂的提取效果在整体上要高于纯乙腈, 但氨水比例

的增加并没有使提取效果有较大的增加, 同时氨水比例的

增加会造成最后定容体积的增大, 因此最终选择 1%氨水

乙腈作为本方法的提取溶剂。  
 

 
 

图 1  13 种镇静剂及 9 种内标化合物的提取离子流色谱图 

Fig.1  Extracted ion chromatograms of the 13 kinds of sedatives and 9 kinds of isotope internal standards 
 

 

 
 

注: 1: 乙酰丙嗪; 2: 阿扎哌醇; 3: 阿扎哌隆; 4: 咔唑心安; 5: 氯丙嗪; 6: 氯氮平; 7: 氟哌利多; 8: 氟哌啶醇; 

9: 奋乃静; 10: 异丙嗪; 11: 利血平; 12: 甲硫哒嗪; 13: 甲苯噻嗪, 以下同。以草鱼为基质, 加标水平: 10 μg/kg。 

图 2  乙腈-氨水溶液对 13 种镇静剂回收率的影响(n=6) 

Fig.2  Effects of acetonitrile-ammonia water solution on recoveries of the 13 kinds of sedatives (n=6) 
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2.4  固相萃取小柱的选择 

本研究考察了 Oasis PRIME HLB、Oasis HLB、MCX 

3 种固相小柱对 13 种镇静剂的净化效果。Oasis HLB 柱和

MCX 柱等固相萃取小柱需要事先确定活化、平衡、洗脱

的程序, 操作步骤烦琐, 而 Oasis PRIME HLB 柱可以对样

品中造成基质干扰的脂肪和磷脂等非极性干扰物进行有效

吸附, 并且无需活化和平衡步骤, 可以直接收集滤液用于

后续处理[19‒20]。实验在优化 Oasis HLB 柱和 MCX 柱的固

相萃取步骤的基础上, 考察了这 3 种固相萃取小柱的净化

效果。结果如图 3 所示, MCX 柱对阿扎哌隆、氯丙嗪、氯

氮平、异丙嗪和甲硫哒嗪等目标化合物净化效果较差

(<50%), 而 Oasis PRIME HLB 柱和 Oasis HLB 柱在镇静剂

净化效果上无较大差异, 考虑到 Oasis PRIME HLB 柱在净

化流程上的简便性, 因此, 本研究最终选择 Oasis PRIME 

HLB 柱作为净化用固相萃取小柱。 

2.5  基质效应的评价 

基质效应普遍存在于生物样品的液相色谱-串联质谱

法定量分析中, 为有效消除基质效应的影响, 采用同位素

稀释方法是目前最有效的方法, 这主要是由于同位素内标

与待测物结构和理化性质最为相似, 在色谱和质谱上有相

似的特征, 能够有效抵消样品在离子化时的基质效应[16]。

本研究采用公式(1)来评价 13 种镇静剂在不同基质中的基

质效应(ME)[11,16]:  

ME(%) ( 1) 100%  
基质匹配标准曲线的斜率

溶剂标准曲线的斜率
  (1) 

当 ME 值为负值时表示存在基质抑制效应, ME 值为

正值时表示存在基质增强效应; 绝对值越大则基质效应越

强, 通常ME值超过 20%, 表明基质效应较大, 应采取适当

措施来降低基质效应, 以提高结果的准确性。 

实验结果(图 4、 5)表明, 13 种镇静剂在不同基质中的

基质效应不同。采用外标法时, 草鱼和南美白对虾基质中

除阿扎哌隆的基质效应大于 20%外, 其余镇静剂均未超过

20%, 而中华绒螯蟹基质中阿扎哌醇、阿扎哌隆、咔唑心

安等多个镇静剂的基质效应超过了 20%, 这可能由于蟹黄

中蛋白质、脂肪等含量非常高, 成分复杂[21], 严重影响目

标化合物的离子化。采用内标法时, 13 种镇静剂在草鱼、

南美白对虾和中华绒螯蟹 3 种基质中的基质效应均在 20%

以内, 有效抑制了基质效应, 因此选用内标法来抑制基质

效应, 确保结果的可靠性。 

 
 

 
 
 

图 3  不同固相萃取小柱对样品提取液的净化作用(n=6) 

Fig.3  Purification effects of different SPE cartridges on extraction solutions (n=6) 
 
 

 
 

 
图 4  外标法测定 13 种镇静剂时的基质效应 

Fig.4  Matrix effects of the 13 kinds of sedatives with external standard method 
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图 5  内标法测定 13 种镇静剂时的基质效应 

Fig.5  Matrix effects of the 13 kinds of sedatives with internal standard method 
 

2.6  标准曲线和定量限 

以空白基质逐级稀释配制不同质量浓度的混合标准

工作溶液, 其中内标质量浓度为 10 μg/L。在 1.2.3~1.2.4 的

分析条件下, 以各化合物的质量浓度(X, μg/L)为横坐标, 

以峰面积与对应内标的峰面积比值为纵坐标(Y), 得到各化

合物的标准曲线, 结果如表 2 所示。同时基于基质匹配标

准曲线, 根据信噪比、仪器稳定性及方法的适用性, 确定

检 出 限 (limits of detection, LOD) 和 定 量 限 (limits of 

quantitation, LOQ)。13 种镇静剂在 0.2~50 µg/L 范围内线性

关系良好 , 相关系数 (r2)均大于 0.99, 检出限为 0.1~    

0.2 μg/kg, 定量限为 0.3~0.5 μg/kg, 方法灵敏度高, 能够满

足水产品中多种镇静剂残留的痕量分析。 

2.7  准确度与精密度 

选取不含待测物且充分匀浆的 3 种典型水产品作为

空白基质, 分别按照高中低 3 个浓度水平进行加标回收率

测定, 其中每个样品中均加入 100 μg/L 同位素内标混合标

准中间溶液 100 μL, 每个水平在相同条件下平行测定 6 次, 

各化合物的回收率和精密度见表 3。结果表明, 13 种镇静

剂的平均回收率为 84.0%~116.6%, 相对标准偏差(relative 

standard deviation, RSD)为 2.1%~9.9%。本方法的准确度和

精密度均符合实验要求。 
 

表 2  13 种镇静剂的线性方程 
Table 2  Linear equations of the 13 kinds of sedatives 

化合物名 线性方程 

乙酰丙嗪 Y=0.23255X+0.01319 

阿扎哌醇 Y=0.11301X+0.00748 

阿扎哌隆 Y=0.08546X+0.00521 

咔唑心安 Y=0.11018X+0.00487 

氯丙嗪 Y=0.28198X+0.01587 

氯氮平 Y=1.41890X+0.17514 

氟哌利多 Y=0.13578X+0.01017 

氟哌啶醇 Y=0.08578X+0.00666 

奋乃静 Y=0.49552X+0.03118 

异丙嗪 Y=0.05147X+0.00252 

利血平 Y=0.19769X+0.01532 

甲硫哒嗪 Y=0.38576X+0.02409 

甲苯噻嗪 Y=0.15572X+0.01218 

 
表 3  不同基质中 13 种镇静剂的加标回收率和精密度(n=6) 

Table 3  Recoveries and precisions of 13 kinds of sedatives in the different matrices (n=6) 

化合物名称 添加水平/(μg/kg) 
草鱼 南美白对虾 中华绒螯蟹 

回收率/% RSD/% 回收率/% RSD/% 回收率/% RSD/% 

乙酰丙嗪 

0.5 111.7 5.9 95.4 7.7 94.4 7.1 

2.5 90.1 5.9 103.4 4.3 109.2 3.3 

10.0 109.2 3.7 96.2 7.8 105.3 3.1 

阿扎哌醇 

0.5 88.1 3.7 105.8 9.8 92.8 4.7 

2.5 88.6 3.6 94.5 6.8 93.0 3.5 

10.0 108.9 9.8 114.5 9.4 92.9 2.5 

阿扎哌隆 

0.5 110.5 4.1 101.9 8.6 89.2 7.2 

2.5 108.8 7.9 84.7 4.1 94.8 4.0 

10.0 103.4 9.6 86.7 6.1 84.0 9.1 



第 15 期 杨洪生, 等: 同位素稀释-液相色谱-串联质谱法同时测定水产品中 13 种镇静剂残留 6023 
 
 
 
 
 

 

表 3(续) 

化合物名称 添加水平/(μg/kg) 
草鱼 南美白对虾 中华绒螯蟹 

回收率/% RSD/% 回收率/% RSD/% 回收率/% RSD/% 

咔唑心安 

0.5 97.4 6.2 110.0 9.3 105.6 7.6 

2.5 102.6 3.5 109.4 5.7 99.8 9.2 

10.0 85.7 7.7 107.4 7.4 110.1 3.1 

氯丙嗪 

0.5 114.2 8.4 90.6 4.7 84.8 4.9 

2.5 84.6 4.3 106.0 8.5 94.8 4.3 

10.0 94.3 9.9 113.1 7.5 107.9 5.8 

氯氮平 

0.5 107.8 3.2 114.7 8.0 111.1 8.2 

2.5 112.1 4.5 87.0 3.3 85.9 4.9 

10.0 116.6 7.6 84.2 7.8 112.9 3.3 

氟哌利多 

0.5 88.5 5.5 116.5 4.8 99.0 2.6 

2.5 86.4 5.7 112.6 6.8 97.7 7.9 

10.0 98.1 9.0 103.2 4.0 109.4 8.4 

氟哌啶醇 

0.5 112.0 2.1 111.3 6.1 99.5 3.5 

2.5 112.9 6.8 114.8 9.4 88.0 9.2 

10.0 115.6 5.7 85.6 2.6 87.5 3.5 

奋乃静 

0.5 91.5 3.6 107.4 9.4 113.0 8.4 

2.5 112.9 9.4 101.9 4.5 109.1 5.0 

10.0 114.9 2.6 84.1 9.3 94.0 3.7 

异丙嗪 

0.5 116.5 6.7 98.2 6.1 94.3 3.3 

2.5 103.9 5.1 112.7 9.3 85.2 3.8 

10.0 99.3 8.7 104.5 3.7 98.9 4.0 

利血平 

0.5 100.4 5.6 92.3 9.7 86.3 6.8 

2.5 109.7 3.9 115.9 7.6 94.1 6.8 

10.0 100.0 8.4 101.5 9.5 113.3 9.3 

甲硫哒嗪 

0.5 87.7 5.6 86.1 3.8 111.0 9.1 

2.5 98.0 6.0 93.3 5.2 103.3 6.9 

10.0 107.3 3.5 98.0 8.0 116.1 9.4 

甲苯噻嗪 

0.5 98.0 6.8 90.1 2.8 94.1 6.6 

2.5 92.1 8.2 99.0 4.1 85.8 2.8 

10.0 110.1 3.2 95.2 4.9 108.4 6.5 

 
 

2.8  实际样品检测 

应用本方法对 20 批次不同来源的市售水产品(包括鲫

鱼、鳊鱼、青虾、南美白对虾、中华绒螯蟹等)进行了检测, 

结果显示, 有 1 批次鲫鱼样品中检出氯丙嗪, 残留量为

0.93 μg/kg, 其余批次样品中均未检出镇静剂。 

3  结  论 

本研究通过优化前处理方法和仪器条件, 建立了液

相色谱-串联质谱法测定水产品中 13 种镇静剂残留量的测

定方法。试样的提取溶液采用 Oasis PRIME HLB 柱净化, 
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在保证了样品的净化效率的基础上, 省去了活化、洗脱等

步骤, 缩短了前处理时间, 同时采用同位素稀释和基质标

准曲线, 有效抑制了基质效应的干扰, 提高了测定结果的

准确性和重复性。通过方法学验证和实际样品的检测, 表

明该方法简单快速、准确灵敏, 满足水产品中多种镇静剂

类药物残留的同时快速定量定性分析的需要。 
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