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QuEChERS-高效液相色谱-串联质谱法快速测定 

鸡肉中 36种兽药残留 

邵  丽 1*, 董  耀 1, 王  晓 1, 徐淑飞 2 

(1. 枣庄海关, 枣庄  277100; 2. 蓬莱海关, 蓬莱  265600) 

摘  要: 目的  建立 QuEChERS-高效液相色谱-串联三重四极杆质谱法测定鸡肉中 36 种兽药残留的检测方

法。方法  鸡肉样品采用酸化乙腈提取后, 加入 1 g NaCl、4 g NaSO4, 盐析后取上清液, 用 PSA 50 mg、C18   

150 mg、NaSO4 900 mg 净化后, 采用 Waters C18 (100 mm×2.1 mm, 1.7 μm)色谱柱分离, 在三重四极杆正离子反

应监测模式下(multiple reaction monitoring, MRM)测定, 基质标准曲线结合内标法定量。结果  磺胺类和喹诺

酮类药物在 0.1~50.0 μg/L 质量浓度范围内线性关系良好, 相关系数 r2 均大于 0.995。在添加量为 1.0、2.0、   

10.0 μg/kg 时, 回收率分别为 86.3%~110.6%、89.7%~106.9%, 相对标准偏差分别为 2.1%~6.6%、2.7%~6.5%。

结论  建立的方法精密度、准确度较高、选择性好、操作简便, 适用于鸡肉中 36 种兽药残留的日常监测。 
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Rapid detection of 36 kinds of veterinary drug residues in chicken by 
QuEChERS-high performance liquid chromatography- 

tandem mass spectrometry 

SHAO Li1*, DONG Yao1, WANG Xiao1, XU Shu-Fei2 

(1. Zaozhuang Customs, Zaozhuang 277100, China; 2. Penglai Customs, Penglai 265600, China) 

ABSTRACT: Objective  To establish a method for determination for 36 kinds of veterinary drug residues in 

chicken by QuEChERS-high performance liquid chromatography-tandem mass spectrometry. Methods  Chicken 

samples were extracted with acid acetonitrile, salting out, and then the organic phase were cleaned by PSA 50 mg、C18 

150 mg、NaSO4 900 mg. A Waters C18 Column (100 mm×2.1 mm, 1.7μm) was used for separation, ESI positive ion 

scan was used with multiple reaction monitoring (MRM) mode and quantified by matrix-matched internal standard 

method. Results  The linear relationship between the concentration of sulfonamide and quinolones in the 

concentration range of 0.1‒50.0 μg/L was good, and the correlation coefficient r2 was higher than 0.995. The 

recoveries were 86.3%‒110.6%, 89.7%‒106.9% when the dosage was 1.0, 2.0, 10.0 μg/kg, the relative standard 

deviations (RSD) were 2.1%‒6.6%, 2.7%‒6.5%. Conclusion  The method has the advantages of high precision, 

high accuracy, good selectivity, simple operation, and can be used for the daily monitoring of the 36 kinds of 

veterinary drug residues in chicken. 

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

quinolones; chicken 
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0  引  言 

20 世纪以来, 我国养殖业蓬勃发展, 禽产品在国民饮

食中占据重要地位, 在世界产业结构中具有不可替代的地

位。据国家统计局数据, 2017—2019 年中国禽肉人均需求

量逐年增加, 2018 年中国禽肉人均需求量为 14.3 kg, 同比

增长 4.95%; 2019 年中国禽肉人均需求量为 16.2 kg, 同比

增长 13.41%。禽产品生产规模总量不断上升的同时, 质量

安全问题越来越受到政府和消费者的重视[1]。 

吕冰峰等[2]汇总 2018 年畜禽肉国家食品安全监督抽

检结果, 对不同种类畜禽肉及其不合格项目等信息进行分

析, 结果表明氯霉素、磺胺类总量、土霉素、多西环素(强

力霉素)、氧氟沙星、恩诺沙星等兽药违规使用问题比较突

出。我国 2019 年发布的 GB 31650—2019《食品安全国家

标准 食品中兽药 大残留限量》明确规定在动物性食品

中磺胺总量和喹诺酮类兽药 高残留限量 (maximum 

residue limit, MRL)为 0.1 mg/kg。目前测定动物源性食品中

兽药残留检测方法有液相色谱法[3‒6]、液相色谱质谱联用法

等方法[7‒10], 检测标准有 GB/T 20366—2006《动物源产品

中喹诺酮类残留量的测定 液相色谱-串联质谱法》、农业部

1025 号公告-23-2008 动物源食品中磺胺类药物残留检测

等, 这些方法及标准中样品前处理方法耗时长, 提取效率

低、有机溶剂损耗大、成本高, 不能满足兽药残留快速检

测需求。QuEChERS 方法作为快速、简便、有效、安全的

方法[11‒15], 具有省时省力、分离高效、准确可靠的优点, 在

兽药残留检测中有着广泛的应用[16‒19]。 

本研究采用 QuEChERS 方法对鸡肉样品进行前处理, 

处理后采用高效液相色谱-串联三重四极杆质谱法分别对

鸡肉中的 15 种磺胺类和 11 种喹诺酮类兽药残留进行检测, 

以期为鸡肉中 36 种兽药残留的日常监测提供参考。 

1  材料与方法 

1.1  仪器与试剂 

LC-MS8040 三重四极杆液相色谱质谱联用仪(日本岛

津公司); PT-MR1600E 均质仪(美国 Polytron Devices 公司); 

Lab Dancer 涡旋振荡仪(德国 IKA 公司); 5804R 高速冷冻离

心机(德国艾本德公司); Mili-Q Reference 高纯水发生器(美

国 Millipore 公司)。 

甲醇、乙腈、甲酸(色谱纯, 德国 Merck 公司); 无水

MgSO4、NaCl (分析纯, 中国医药集团); N-丙基乙二胺吸附

剂(primary secondary amine, PSA)、十八烷基键合硅胶吸附

剂(Cl8) (美国 Supeco 公司); 36 种标准物质(质量浓度为  

100 μg/mL, 北京坛墨质检科技有限公司); 磺胺间二甲氧

嘧啶-D6、磺胺邻二甲氧嘧啶-D3 (质量浓度为 100 mg/L)、

诺氟沙星-D5、环丙沙星-D8、恩诺沙星-D5 溶液(质量浓度

为 50 mg/L) (农业部农产品质量标准研究中心); 实验用水

为 Milli-Q 超纯水(美国 Millipore 公司)。 

1.2  实验方法 

1.2.1  样品处理 

称取 2.00 g (精确至 0.01 g)的均匀试样, 置于 50 mL 塑

料离心管中, 准确加入混合内标工作液 20 μL。加入 4 mL

蒸馏水, 浸润 30 min 后, 加入 10 mL 1%乙酸乙腈溶液, 振

荡提取 15 min, 加入 1 g NaCl、4 g NaSO4, 振荡 5 min, 

10000 r/min 离心 10 min。盐析后取上清液 6 mL, 加入 PSA 

50 mg、C18 150 mg、NaSO4 900 mg 振荡 5 min, 10000 r/min

离心 5 min。净化后取上清液 5 mL, 氮吹至近干, 加入流动

相定容至 1m L, 过 0.22 μm 滤膜后, 上机测定。 

1.2.2  标准溶液配制 

内标溶液用甲醇分别配制成质量浓度为 10.0 μg/mL

的标准储备液(-18 ℃避光存放), 将内标储备液用甲醇稀

释, 配成磺胺类、喹诺酮类质量浓度为 1.0 μg/mL 的混合标

准中间液(-18 ℃避光存放)。 

磺胺类和沙星类兽药分别用甲醇配成 1.0 μg/mL 的混合

标准溶液(-18 ℃避光存放), 采用空白样品基质液稀释混合标

准工作液和内标中间液, 用甲醇配制成 0.1、1.0、5.0、10.0、

50.0 μg/L (混合同位素内标为 10 μg/L)的标准曲线系列溶液。 

1.2.3  定量测定 

按优化后的仪器色谱、质谱条件, 将混合标准工作溶液

和样液等体积进样测定, 氧氟沙星、诺氟沙星、培氟沙星、

依诺沙星以诺氟沙星-D5 为内标; 环丙沙星、诺美沙星、达氟

沙星、双氟沙星以环丙沙星-D8 为内标; 恩诺沙星、沙拉沙星、

司帕沙星以恩诺沙星-D5 为内标; 磺胺喹噁啉和磺胺间二甲

氧嘧啶以磺胺间二甲氧嘧啶-D6 为内标; 磺胺醋酰、磺胺嘧

啶、磺胺噻唑、磺胺吡啶、磺胺甲基嘧啶、磺胺恶唑、磺胺

甲氧哒嗪、磺胺间甲氧嘧啶、磺胺对甲氧嘧啶、磺胺氯哒嗪、

磺胺甲噁唑、磺胺苯吡唑以磺胺邻二甲氧嘧啶-D3 为内标, 内

标法定量, 定量离子采用丰度 大的二级特征离子碎片。 

2  结果与分析 

2.1  样品前处理方法的优化 

丙酮、乙腈、甲醇通常用作 QuEChERS 方法样品前

处理提取溶剂[20], 乙腈的通用性较强, 在提取兽药极性范

围和选择性上明显优于其他 2 种溶剂, 并能消除脂质效应

或使其 小化。在乙腈中添加甲酸和乙酸能使提取环境呈

酸性, 从而提高提取效率。根据化合物性质, 分别以乙腈、

1%乙酸乙腈、2%乙酸乙腈、5%乙酸乙腈溶液作为提取溶

剂, 通过添加回收率实验发现, 鸡肉样品经 1%乙酸乙腈溶

液提取, 回收率 好。 

常用的盐析剂包括 MgSO4、MgCl2、NaCl、NaSO4。

本研究分别对此进行了分析比较。结果表明, MgSO4 和
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NaCl 共同使用时, 提取效率 高。另外, QuEChERS 方法

在净化过程中, 常用 PSA、GCB、C18, C18 能有效去除鸡肉

样品基质中的脂肪和部分蛋白的干扰, PSA 能有效去除鸡

肉样品中的脂肪酸和有机物酸的干扰。通过对 PSA、C18

的用量进行对比, 结果表明加入无水 MgSO4 300 mg、PSA 

150 mg、C18 50 mg 时, 15 种磺胺类兽药和 11 种喹诺酮类

兽药的平均回收率分别为 86.3%~110.6%、89.7%~106.9%。 

2.2  液相色谱条件的选择 

2.2.1  进样量的选择 

实验分别选择进样 1、5、10 μL, 发现进样量 10 μL

时, 15种磺胺类、11种喹噁酮类标准物质色谱峰型较好, 且

灵敏度较高。当进样量为 10 μL 时 36 种兽药平均峰面积分

别为进样量 1、5 μL 时峰面积的 3.5、13.4 倍, 因此, 进样

量选择 10 μL。2 类兽药混合标准溶液在 MRM 模式下的总

离子流图见图 1、图 2。 

2.2.2  流动相的选择 

在流动相中加入甲酸可以在电喷雾正离子模式时提

供 H+, 提高电离效果, 所以选择在流动相中加入 0.1%的甲

酸。在流动相的有机相选择时考察了甲醇、乙腈两种情况, 

发现 15 种磺胺类兽药采用甲醇, 11 种喹诺酮类兽药采用乙

腈时色谱峰分离度 R 均大于 2, 满足其定量分析的需求。

综合考率, 终确定的液相色谱条件如下: 

色谱柱: Waters C18 (100 mm×2.1 mm, 1.7 μm)。15 种

磺胺类兽药检测流动相: B: 甲醇、A: 0.1%甲酸溶液; 11 种

喹诺酮类兽药检测流动相: B: 乙腈、A: 5 mmol/L 乙酸铵

-0.1%甲酸溶液, 梯度洗脱, 详见表 1。柱温: 40 ℃; 进样量: 

10.0 μL; 流速: 0.4 mL/min。 
 

 
 

注: 峰 1: 磺胺醋酰(1.482 min); 峰 2: 磺胺嘧啶(2.057 min); 峰 3: 磺胺噻唑(2.701 min); 峰 4: 磺胺吡啶(2.984 min); 峰 5: 磺胺甲基嘧啶

(3.276 min); 峰 6: 磺胺恶唑(3.734 min); 峰 7: 磺胺二甲嘧啶(3.842 min); 峰 8: 磺胺间甲氧嘧啶、磺胺对甲氧嘧啶、磺胺甲氧哒嗪(4.041 

min); 峰 9:  磺胺氯哒嗪(4.183 min); 峰 10: 磺胺甲噁唑(4.232 min); 峰 11: 磺胺邻二甲氧嘧啶-D3 (4.397 min); 峰 12: 磺胺苯吡唑(4.807 

min); 峰 13: 磺胺间二甲氧嘧啶-D6 (4.943 min); 峰 14: 磺胺间二甲氧嘧啶(4.996 min); 峰 15: 磺胺喹噁啉(5.090 min)。 

图 1  质量浓度为 1 μg/L 的 15 种磺胺类兽药混合标准溶液在 MRM 模式下的总离子流图 

Fig.1  Total ion chromatogram for a mixed standard solution of the 15 kinds of sulfonamides veterinary drug (1 μg/L) in MRM mode 
 

 
 

注: 峰 1: 依诺沙星(2.630 min); 峰 2: 诺氟沙星-D5 (2.834 min); 峰 3: 诺氟沙星(2.857 min); 峰 4: 氧氟沙星(2.863 min); 峰 5: 培氟沙星

(2.935 min); 峰 6: 环丙沙星-D8 (2.957 min); 峰 7: 环丙沙星(2.975 min); 峰 8: 洛美沙星(3.076 min); 峰 9: 达氟沙星(3.124 min); 峰 10: 

恩诺沙星(3.185 min); 峰 11: 沙拉沙星(3.327 min); 峰 12: 双氟沙星(3.358 min); 峰 13: 司帕沙星(3.374 min)。 

图 2  质量浓度为 1 μg/L 的 11 种喹诺酮类兽药混合标准溶液在 MRM 模式下的总离子流图 

Fig.2  Total ion chromatogram for a mixed standard solution of the 11 kinds of quinolones veterinary drug (1 μg/L) in MRM mode 



5564 食 品 安 全 质 量 检 测 学 报 第 12 卷 
 
 
 
 
 

 

表 1  流动相洗脱程序 
Table 1  Mobile phase elution procedure 

时间/min 模块 命令 比例/%

1.00 Pumps Pumps B Conc. 10 

6.00 Pumps Pumps B Conc. 95 

7.00 Pumps Pumps B Conc. 95 

7.10 Pumps Pumps B Conc. 10 

11.00 controller 
 

 
2.2.3  质谱条件的选择 

经过优化确定每种兽药的定量离子、定性离子、CE

电压、碰撞能量等参数, 终确定的质谱条件如下: 离子

源: ESI; 离子源接口电压: ESI+, +4.5 kV; ESI-, -3.5 kV; 雾

化器: 氮气 3.0 L/min; 干燥器: 氮气 20 L/min; 碰撞气: 氩

气; 脱溶剂管温度: 250 ℃; 加热模块温度: 400 ℃。 

2.3  方法学验证 

2.3.1  线性范围、定量限、回收率和精密度 

用空白鸡肉样品基质液作为溶剂制备标准工作曲线

溶液, 上机进行测定, 以目标物的质量浓度 X (μg/L)为横

坐标, 峰面积 Y 为纵坐标绘制工作曲线。结果显示 2 类兽

药在 0.1~50.0 μg/L 范围内线性关系良好, 相关系数均大于

0.995。该方法的 15 种磺胺类兽药的定量限 (limits of 

quantification, LOQ)为 0.1~0.5 μg/kg, 11 种喹诺酮类兽药的

LOQ 为 0.1~0.2 μg/kg。对待测化合物进行 1.0、2.0、     

10.0 μg/kg 加标水平的回收实验, 平行测定 6 次, 15 种磺胺

类兽农药的回收率为 86.3%~110.6%, 相对标准偏差为

2.1%~6.6%; 11 种喹诺酮类兽药的回收率为 89.7%~106.9%, 

相对标准偏差为 2.7%~6.5%。精密度和准确度符合相关要

求。表 2、3 列出了定量下限及鸡肉基质的回收率和相对标

准偏差。 

 
表 2  15 种磺胺类兽药的质谱参数、定量下限和鸡肉中的平均回收率、精密度(n=6) 

Table 2  MS parameters, lower limit of quantifications, average recoveries and relative standard deviations of 15 the kinds of 
sulfonamides veterinary drug in chicken (n=6) 

序号 化合物 分子式 
保留时间 

/min 
m/z 

离子 

模型 

碎片离子(m/z) 定量限
/(μg/kg)

加标量 
/(μg/kg) 

回收率 
/% 

相对标准 

偏差/% 1 2 

1 磺胺醋酰 C8H10N2SO3 1.482 214.95 [M+H]+ 155.90 91.95 0.5 
1.0 
2.0 

10.0 

91.5 
93.6 

101.2 

3.2 
4.3 
5.6 

2 磺胺嘧啶 C10H10N4O2S 2.057 251.00 [M+H]+ 155.90 92.05 0.2 
1.0 
2.0 

10.0 

92.3 
92.7 
98.2 

4.1 
5.7 
5.4 

3 磺胺噻唑 C9H9N3O2S2 2.701 256.00 [M+H]+ 155.90 91.95 0.2 
1.0 
2.0 

10.0 

91.5 
94.1 
97.9 

5.1 
5.3 
6.2 

4 磺胺吡啶 C11H11N3O2S 2.984 250.00 [M+H]+ 155.90 92.05 0.5 
1.0 
2.0 

10.0 

86.3 
90.1 
95.4 

3.7 
4.2 
3.8 

5 磺胺甲基嘧啶 C11H12N4O2S 3.276 265.00 [M+H]+ 155.90 92.10 0.2 
1.0 
2.0 

10.0 

87.6 
91.5 
99.2 

6.2 
5.4 
2.8 

6 磺胺二甲嘧啶 C12H14N4O2S 3.842 279.00 [M+H]+ 186.00 92.05 0.2 
1.0 
2.0 

10.0 

93.7 
96.4 

103.8 

4.3 
4.6 
3.7 

7 磺胺甲氧哒嗪 C11H12N4O3S 3.978 281.00 [M+H]+ 155.90 92.05 0.2 
1.0 
2.0 

10.0 

95.1 
96.5 

101.2 

2.9 
2.5 
4.2 

8 磺胺氯哒嗪 C10H9ClN4O2S 4.183 284..8 [M+H]+ 155.90 91.95 0.2 
1.0 
2.0 

10.0 

91.6 
94.1 
99.6 

3.4 
3.8 
4.7 

9 磺胺甲噁唑 C10H11N3O3S 4.232 254.00 [M+H]+ 155.90 92.00 0.2 
1.0 
2.0 

10.0 

96.6 
99.7 

105.7 

5.2 
6.1 
6.6 

10 磺胺间二甲氧嘧啶 C12H14N4O4S 4.973 311.00 [M+H]+ 156.05 92.05 0.1 
1.0 
2.0 

10.0 

94.3 
96.4 

103.2 

3.7 
4.9 
4.3 

11 磺胺喹噁啉 C14H12N4O2S 5.090 301.00 [M+H]+ 155.95 91.95 0.1 
1.0 
2.0 

10.0 

103.4 
105.4 
110.6 

4.0 
5.2 
5.8 

12 磺胺间甲氧嘧啶 C11H12N4O3S 3.978 281.00 [M+H]+ 155.90 108.00 0.1 
1.0 
2.0 

10.0 

93.2 
96.6 
99.8 

2.8 
4.5 
3.1 
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表 2(续) 

序号 化合物 分子式 
保留时间

/min 
m/z 

离子 

模型 

碎片离子(m/z) 定量限
/(μg/kg) 

加标量 
/(μg/kg) 

回收率
/% 

相对标准 

偏差/% 1 2 

13 磺胺对甲氧嘧啶 C11H12N4O3S 3.978 281.00 [M+H]+ 155.90 108.00 0.1 
1.0 
2.0 

10.0 

95.4 
97.4 
98.5 

3.9 
4.4 
2.8 

14 磺胺苯吡唑 C15H14O2N4S 4.807 315.00 [M+H]+ 158.00 156.00 0.2 
1.0 
2.0 

10.0 

98.7 
99.2 

102.3 

2.7 
3.3 
2.1 

15 磺胺恶唑 C11H13N3O3S 3.734 268.00 [M+H]+ 155.90 113.00 0.1 
1.0 
2.0 

10.0 

98.7 
99.0 

102.7 

4.9 
5.5 
4.2 

16 
磺胺间二甲氧嘧啶

-D6(内标) 
C12H8D6N4O4S 4.943 317.00 [M+H]+ 162.05 98.05 /  / / 

17 
磺胺邻二甲氧嘧啶

-D3(内标) 
C12H14D6N4O4

S 
4.397 314.00 [M+H]+ 159.05 95.05 /  / / 

 
 

表 3  11 种喹诺酮类兽药的质谱参数、定量下限和鸡肉中的平均回收率、精密度(n=6) 
Table 3  MS parameters, lower limit of quantifications, average recoveries and relative standard deviations of the 11 kinds of 

quinolones veterinary drug in chicken (n=6) 

序号 化合物 分子式 
保留时间

/min 
m/z 

离子 

模式 

碎片离子(m/z) 定量下限 
/(μg/kg) 

加标量 
/(μg/kg) 

回收率
/% 

相对标准

偏差/% 1 2 

1 氧氟沙星 C18H20FN3O4 2.863 362.10 [M+H]+ 318.05 261.00 0.1 
1.0 
2.0 

10.0 

99.3 
99.8 
97.5 

3.6 
5.2 
4.8 

2 诺氟沙星 C16H18FN3O3 2.857 320.10 [M+H]+ 302.10
 

231.05
 

0.1 
1.0 
2.0 

10.0 

94.2 
96.3 
99.7 

4.1 
5.2 
6.5 

3 培氟沙星 C17H20FN3O3 2.935 334.10 [M+H]+ 316.05 290.10 0.1 
1.0 
2.0 

10.0 

91.7 
95.2 
98.7 

3.8 
5.0 
3.9 

4 环丙沙星 C17H18FN3O3 2.975 332.10 [M+H]+ 314.10 231.00 0.1 
1.0 
2.0 

10.0 

96.2 
97.6 
99.1 

2.7 
3.4 
4.1 

5 洛美沙星 C17H19N3O3F2 3.076 351.90
 

[M+Na]
+ 

265.00 308.15 0.1 
1.0 
2.0 

10.0 

94.6 
95.8 

106.9 

4.9 
4.3 
3.8 

6 达氟沙星 C19H20FN3O3 3.124 357.90 [M+H]+ 340.10 255.00 0.2 
1.0 
2.0 

10.0 

89.7 
93.2 
97.6 

5.2 
5.0 
3.7 

7 恩诺沙星 C19H22FN3O3 3.185 359.95 [M+H]+ 342.05 316.05 0.1 
1.0 
2.0 

10.0 

90.9 
93.2 
96.5 

3.9 
4.2 
5.7 

8 沙拉沙星 C20H17F2N3O3 3.327 386.10 [M+H]+ 368.00 299.00 0.2 
1.0 
2.0 

10.0 

95.4 
97.8 
99.6 

3.4 
5.6 
4.8 

9 双氟沙星 C28H33N3F2 3.358 399.90 [M+H]+ 356.10 299.00 0.1 
1.0 
2.0 

10.0 

92.3 
95.0 

100.7 

5.1 
4.7 
3.1 

10 司帕沙星 C19H22F2N4O3 3.374 392.90 [M+H]+ 349.10 292.00 0.1 
1.0 
2.0 

10.0 

94.2 
98.9 

102.4 

4.7 
4.3 
3.0 

11 依诺沙星 C15H17FN4O3 2.630 321.10 [M+H]+ 303.00 203.95 0.1 
1.0 
2.0 

10.0 

96.4 
98.8 

104.7 

5.5 
2.9 
2.7 

12 
诺氟沙星

-D5(内标) 
C16H13D5FN3O3 2.834 325.10 [M+H]+ 307.10 236.05 / / / / 

13 
环丙沙星

-D8(内标) 
C17H11ClD8FN3O3 2.957 340.10 [M+H]+ 322.10 239.10 / / / / 

14 
恩诺沙星

-D5(内标) 
C19H18ClD5FN3O3 3.169 364.95 [M+H]+ 347.05 321.05 / / / / 
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2.3.2  实际样品检测 

为验证该方法的可靠性, 用所建立的方法测定了鸡肉、

鸡肝样品 50 批次, 样品中 15 种磺胺类和 11 种喹诺酮类兽药

残留均小于定量限, 质控样品中的回收率等指标均达到分析

要求。参加鸡肉中磺胺、沙星残留检测能力验证, 磺胺类兽

药残留、沙星类兽药残留总离子流图分别见图 3、4。其中磺

胺二甲嘧啶、磺胺甲恶唑、磺胺喹噁啉测定值为 772、444、

71.4 μg/kg, 回收率分别为 98.7%、93.2%、101.2%; 氧氟沙星、

诺氟沙星、环丙沙星、恩诺沙星测定值为 580.1、565.3、820.5、

316.2 μg/kg, 回收率分别为 102.7%、99.6%、99.8%、107.9%。 

 

 
 

注: 峰 1: 磺胺二甲嘧啶(3.851 min); 峰 2: 磺胺甲噁唑(4.249 min); 峰 3: 磺胺喹噁啉(5.105 min)。 

图 3  鸡肉中磺胺类兽药残留总离子流图 

Fig.3  Total ion chromatogram for sulfonamides veterinary drug residues in chicken 
 

 
 

注: 峰 1: 氧氟沙星(2.878 min); 峰 2:  诺氟沙星(2.881 min); 峰 3: 环丙沙星(2.979 min); 峰 4 恩诺沙星(3.177 min)。 

图 4  鸡肉中氟诺酮类兽药残留总离子流图 

Fig.4  Total ion chromatogram for quinolones veterinary drug residues in chicken 
 

3  结论与讨论 

本研究采用高效液相色谱-串联三重四极杆质谱法, 

结合 QuEChERS 前处理方法, 建立了鸡肉中 15 种磺胺类

和 11 种喹诺酮类兽药残留的快速分析方法。与传统的三重

四极杆串联质谱法相比, 本方法仅需 1 次前处理, 两次进

样即可快速测定鸡肉中 15 种磺胺类和 11 种喹诺酮类兽药, 

整个前处理过程仅需 30 min, 能大大缩短检测时间, 提高

了检测效率, 极大地提高了方法定性的准确性和定量水

平。综上所述, 本研究建立的方法快速、准确、灵敏度高, 

适用于鸡肉中 15 种磺胺类和 11 种喹诺酮类兽药残留的快

速测定, 为鸡肉进行风险监控提供了一种有力的技术手段, 

为食品安全监管提供了有效保障。 
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