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动物源性食品兽药残留分析中样品前处理方法的
研究进展 

钱  琛, 李  静, 陈桂良* 

(上海市食品药品检验所, 上海  201203) 

摘  要: 随着养殖业的迅猛发展, 动物源食品兽药残留问题日益成为食品安全领域的重要内容, 引起了世界范

围内的广泛关注。动物源食品基质复杂, 而其中残留的兽药含量甚微, 因此, 发展快速、简易、高灵敏度、高

通量的兽药残留检测技术已成为迫切需要。样品前处理技术是农兽药残留分析的关键步骤, 直接影响检测的结

果。目前兽药残留检测中常用的样品前处理方法有液-液萃取、固相萃取、QuEChERS 等。本文分别对兽药残

留分析中常用的前处理技术进行比较全面的综述, 对近年来各种前处理技术在兽药残留分析中的新应用进行

了探讨, 并对兽药残留检测技术在未来的发展方向作了进一步的展望。 
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Research progress of sample preparation methods in veterinary drug residue 
analysis for animal-derived foods 
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ABSTRACT: With the development of breeding industry, veterinary drug residue in animal-derived foods has 

become a crucial issue in food quality and safety. Because of the complexity of food matrix and the trace 

amount of veterinary drug residue, it is an eager demand to develop fast, simple, high sensitivity and high 

applicability veterinary drug residues determination methods. Sample preparation is a key step of veterinary 

drug residue analysis, which affects the result of testing. Currently, the common sample preparation methods 

are liquid-liquid extraction, solid-phase extraction and QuEChERS. In this article, the commonly used 

sample preparation methods were reviewed; new applications of sample preparation methods in the 

determination of veterinary drug residue in recent years were studied; and expectations of further 

development were offered. 
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1  引  言 

食用动物养殖过程中, 出于治疗、预防疾病或促进生

长的因素, 许多养殖人员会使用多种兽药, 包括禁限用兽

药。不科学的使用兽药会造成兽药在动物源性食品中残留。

残留量超过世界卫生组织WHO和联合国粮农组织 FAO规
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定的最大残留限度(maximum residue limits, MRLs), 即可

能对人体健康造成危害, 因此兽药残留检验是食品安全检

验的重要组成部分。兽药残留检验中至关重要的步骤便是

样品前处理, 近年已有多篇综述介绍兽残检验的样品前处

理方法。Lara 等[1]阐述了动物源性食品中 β-内酰胺类抗生

素的检测方法与进展; Frenich 等[2]阐述了应用 UPLC-MS

配合多种前处理方法检测食品中农药残留、兽药残留和化

学添加剂的方法与进展; Bargan´ska Z等[3]阐述了应用多种

检测方法和前处理方法检测蜂蜜中兽药残留的方法与进展; 

曲斌[4]阐述了应用 QuEChERS作为前处理方法检测动物源

性食品中兽药残留的方法与进展。本文在上述文献的基础

上, 总结最新的前处理成果, 并对其在兽药残留检测的应

用作介绍。 

欧盟指令 2377/90/EC、96/22/EC 和 96/23/EC 明文规

定了禁限用兽药的种类和限度。国内禁限用兽药的种类和

限度分别为农业部 235号公告《动物性食品中兽药最高限

量》[5]、农业部 193 号公告《食品动物禁用的兽药及其它

化合物清单》[6]和农业部 560 号公告《兽药地方标准废止

目录》[7]。刘畅[8]总结了 3份公告, 共有 26类(种)动物源性

食品中有最高限量或不得检出的兽药, 包括 β-受体兴奋

剂、性激素类、镇静催眠类、硝基咪唑类、喹噁啉类、抗

病毒药、抗生素等。这 26 类(种)兽药残留的检测, 是目前

兽药残留检测中重要的目标化合物, 而对于未知兽药的筛

查和结构确认, 则是兽药残留检测的重要内容之一。Hird

等[9]认为, 液相色谱-串联质谱(liquid chromatography-mass 

spectrometry, LC-MS/MS)法是检测动物源性食品中兽药残

留的“金标准”方法。 

2  兽药残留检验的前处理方法 

为制备适用于色谱或 LC-MS 法的供试液, 样品前处

理方法需具备将样品中兽药残留提取、净化、浓缩等作用。

最常用的样品前处理方法包括液 -液萃取 (liquid-liquid 

extraction, LLE)、固相萃取(solid-phase extraction, SPE)、

QuEChERS等。 

2.1  液-液萃取(LLE) 

LLE是一种传统的兽药残留前处理方法。该方法受基

质效应影响较大, 净化效果相对较差, 可用于某些基质中

部分兽药残留的定量检验, 更常用于兽药多残留的半定量

筛查。Piatkowska 等[10]比较 8 种不同的前处理方法, 建立

基于 LLE 筛查鸡蛋中 85 种兽药残留的方法。常用乙腈作

为提取剂, 其适用范围极广, 对大量兽药均有不错的提取

效果。 

表 1 中简单概括了应用 LLE 前处理技术的兽药残留

筛查、检测技术, 表中大多数收录方法为近两年的新方法。

如Dasenaki等[11]建立的鱼肉中多达 143种兽药残留筛查的

方法, 是筛查能力较强的方法。Freitas等[12]与 Storey等[13]

建立的方法均有不错的回收率, 可以满足几十种兽药残留

同 时 定 量 检 验 的 要 求 。 再 如 Robert 等 [14] 利 用

UHPLC-MS/MS 高灵敏度及可进行结构确认的优势, 建立

了 4种基质中同时筛查多达 160余种兽药残留的方法。由

于主要用于定性分析, 没有公布检测限和回收率的具体数

据, 仅列明用于定性检验的保留时间等方法验证参数。于

洁[15]建立了 16 种基质中同时筛查 120 种兽药残留的方法, 

是国内研究领域一个大胆的尝试。虽然该方法回收率不能

满足定量检验的要求, 但其对兽药多残留同时定性、定量

检验提供了思路。 

2.2  固相萃取(SPE) 

SPE是目前广泛使用的样品前处理方法, 已被多个国

家标准收录作为法定的前处理方法。表 2概括了近年建立

的 SPE前处理方法的兽药残留检测技术, 大多数方法为近

2年建立的新方法, 如 Azzouz等[22]建立的鸡蛋、蜂蜜中 22

种兽药残留定量分析的方法, 其回收率、检测限与定量限

等方法验证参数令人满意。Dasenaki等[23]建立的牛奶中多

达 143种兽药同时筛查的方法, 是少有的以 SPE作为前处

理方法建立的兽药多残留筛查方法。再如 Stolker 等[24]与

Kaufmann 等[25]分别建立的多种基质中上百种兽药残留筛

查与定量检测的方法。不但可以大范围定性筛查兽药残留, 

而且也具有一定定量检测的能力。 

为加强萃取纯化效果、加快前处理时间, 一些改进的

SPE技术也被采用, 包括固相微萃取、基质分散固相萃取、

磁性固相萃取等。 

基质分散固相萃取 (matrix solid-phase extraction)是

Barker在 1989年提出的一种快速样品前处理技术。根据秦

峰[38]的研究, 基质分散固相萃取技术可以显著增强溶剂萃

取效率。固相吸附剂的选择中, 粒径大小是重要的影响因

素。而其吸附待测物的原理可能基于 pH或极性, 也可以选

择惰性吸附剂, 通过区分待测物与干扰物的粒径起到分离

作用。表 2中即有。王重洋[30]基于该前处理方法建立的检

测方法, 测定了牛肉中 4 种磺胺类兽药残留, 其回收率为

71.73%~113.13%。 

随着近年对纳米材料的深入研究, 一些磁性纳米材

料逐渐代替传统填料应用于固相萃取技术, 发展出新颖的

磁性固相萃取技术(magnetic solid-phase extraction)。磁性固

相萃取使用铁、镍、硅及其氧化物作为磁性吸附剂填充于

固相萃取柱中, 通过磁性吸附待测物, 可以有效缩短萃取

时间、增强萃取效果。Wierucka等[39]总结了近年应用磁性

固相萃取技术检测动物源性食品中兽药残留的案例。这项

技术在不同基质中四环素类、氟喹诺酮类、磺胺类、氯霉

素、三聚氰胺及苯并咪唑类药物残留筛查、定量检测领域

均有不错的效果。Karami-Osboo等[40]利用磁性固相萃取技

术, 建立了牛奶中 2 种磺胺类兽药残留的检测方法, 其回

收率达到 92.9%~102.4%。 
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2.3  QuEChERS 法 

2003 年 , 美国农业部 Anastassiades 等建立了

QuEChERS 作为一种农药残留样品前处理方法, 适用于高

湿低脂的基质环境[41]。通过方法改进, QuEChERS 也适用

于动物源性食品中复杂的基质环境 , 可用于兽药残留检

测。QuEChERS实质上是将传统的液-液萃取、分离和基质

固相分散技术组合起来的前处理方法。该方法具有回收率

高, 检测结果准确等优点, 操作简单以及应用范围广使得

该方法成为兽药残留定量检验的首选方法之一[42]。2007年

Stolker等[43]指出, 在该时期兽残检验论文中, 应用 LLE和

SPE作为前处理方法的检测方法占到了所有方法的 80%以

上。然而随着 QuEChERS的强势崛起, 近年发表的关于兽

残检测技术的论文中越来越多论文应用 QuEChERS 作为

前处理方法。 

表 1  应用 LLE 前处理技术进行兽药残留检测的方法 
Table 1  The determination of veterinary drug residues using LLE as sample preparation 

被测物(种) 基质 提取方法 分析方法 方法验证参数 参考文献

氟喹诺酮类
(8) 

鸡肉 

猪肉 

牛肉 

样品经乙腈提取, 取有机相与离子溶液

[C4MIM][PF6]混合萃取, 取水相进样 
HPLC 

回收率为 60.4%~96.3% 

LOD为 0.5~1.1 μg/kg 
[16] 

磺胺类(9) 牛奶 
样品先后与 20%三氯乙酸和乙腈混合, 

用氯仿提取 
HPLC 

回收率为 90.8%~104.7% 

LOD低于 1.21 μg/kg 
[17] 

兽药(143) 鱼 

样品经 0.1%甲酸和 0.1% 乙二胺四乙

酸(EDTA)溶液、甲醇、乙腈提取, 己烷

脱脂, 氮吹后溶于甲醇-0.05%甲酸水溶

液(V:V, 25:75) 

UHPLC-MS LOD为 15~150 μg/kg [11] 

兽药(160) 

牛奶 

鸡蛋 

蜂蜜、肉 

样品经乙腈提取 , 氮吹后用乙腈 -水

(V:V, 25:75)溶解 
UHPLC-MS/MS / [14] 

5类兽药(41) 牛肉 
样品经乙腈-EDTA混合溶液萃取, 正己

烷脱脂净化 
UPLC-MS/MS 

回收率为 91%~119% 

CCα为 0.01~513 μg/kg 

CCβ为 0.02~330 μg/kg 

[12] 

7类兽药(26) 水产品 

样品与 EDTA-McIlvaine 缓冲液混合 , 

分别经乙腈、p-TSA、TMPD 提取, 氮

吹后用流动相溶解 

LC-MS/MS 

除磺胺嘧啶外 , 其他回收率

在 88%~118%之间 

LOD为 0.073~0.915 μg/kg 

[13] 

磺胺类(16) 肝脏 
样品用乙腈萃取, 超声处理后用正己烷

脱脂。 
LC-MS/MS 

回收率为 80%~120% 

LOQ为 10~25 μg/kg 
[18] 

5类兽药(33) 牛奶 样品经乙腈提取, 氮吹后用流动相溶解 LC-MS/MS LOD为 0.01~3.7 μg/kg [19] 

8类兽药(38) 水产品 
样品经 1%乙酸-乙腈提取, 正己烷脱脂

净化 
LC-MS/MS 

回收率为 43~123% 

LOQ为 5~20 μg/kg 
[20] 

兽药和真菌

毒素(21) 
鸡蛋 

样品经甲醇-水-乙酸(V:V:V, 80:20:1)提

取, 醋酸钠和无水硫酸镁净化 
LC-MS/MS 

除拉沙里菌素 A 和苯唑西林

外, 其他回收率在 62%~95%

之间 

LOD为 0.9~27.1 μg/kg 

[21] 

10类兽药
(120) 

16种动

物组织 
样品分别经乙腈和水提取 LC-MS/MS 

约 70% 被 测 物 回 收 率 在

30~50%之间 

LOD为 0.5~3.0 μg/kg 

LOQ为 1.5~10.0 μg/kg 

[15] 
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表 2  应用 SPE 前处理技术进行兽药残留检验的方法 
Table 2  The determination of veterinary drug residues using SPE as sample preparation 

被测物(种) 基质 提取方法 分析方法 方法验证参数 参考文献

兽药(22) 
鸡蛋 

蜂蜜 

样品经乙腈-水(V:V, 3:2)提取, HLB固相

萃取柱净化, 氮吹浓缩 
GC-MS 

回收率为 87%~102% 

LOD为 0.4~3.3 μg/kg 

LOQ为 1.2~10 μg/kg 

[22] 

抗生素(38) 牛奶 

样品经水和乙腈分别提取, 下层氮吹后

加 0.1 mol/L PBS, HLB固相萃取柱净化, 

乙腈-水(V:V, 1:1)洗脱 

UPLC-MS/MS 
回收率为 68%~118% 

LOQ为 0.03~10 μg/kg 
[26] 

兽药(143) 牛奶 
样品经乙腈-5%三氯乙酸(V:V, 1:3)提取, 

HLB固相萃取柱净化, 用甲醇洗脱 
UHPLC-MS LOD为 15~150 μg/kg [23] 

磺胺类、硝基

咪唑类、喹诺

酮类(27) 

蜂蜜 

样品经水与正己烷分别提取 , Strata-X

固相萃取柱净化 , 用乙腈 -氨水 (V:V, 

70:30)和甲醇-氨水(V:V, 70:30)分别洗脱
LC-MS/MS 

除磺胺甲嘧啶外, 其余回收率

在 83.2%~122%之间 

LOD小于 2 μg/kg 

LOQ小于 3 μg/kg 

[27] 

7类兽药(39) 肝脏 

样品经乙腈与 0.1 mol/L EDTA 溶液分

别提取, HLB 固相萃取柱净化, 用乙腈

洗脱 

UPLC-MS/MS 

回收率为 81%~110% 

CCα为 0.22~1024 μg/kg 

CCβ为 0.48~1048 μg/kg 

[28] 

8类兽药(23) 
双壳类 

水产品 

样品经甲醇-水(V:V, 1:2)提取 , 加入水

与 EDTA, HLB 固相萃取柱净化, 用甲

醇洗脱 

UPLC-MS/MS 

回收率为 40%~115% 

LOD为 0.01~1.11 μg/kg 

LOQ为 0.02~3.70 μg/kg 

[29] 

磺胺类(4) 牛肉 
样品与固相萃取剂硅藻土混合装柱, 用

甲醇洗脱 
UFLC 

回收率为 71.73%~113.13% 

LOD为 4.39~7.82 μg/kg 

LOQ为 14.62~26.08 μg/kg 

[30] 

11类兽药(66) 猪肉 

样品经乙腈-甲醇(V:V, 95:5)和乙腈-水

V:V, 15:2)分别提取后, PEP固相萃取柱

净化, 分别用乙腈和甲醇洗脱, 氮吹后

用乙腈-水(V:V, 20:80)溶解 

UPLC-MS/MS 

回收率为 35%~140% 

LOD为 0.2~5 μg/kg 

LOQ为 0.5~20 μg/kg 

[31] 

非甾体抗炎

药(10) 

牛肝 

猪肝 

鸡肝 

样品经乙腈和 0.002 mol/L 甲酸铵溶液提

取, C18吸附剂净化, 氮吹后用蒸馏水溶解
LC-MS/MS 

除 1 种外 , 其他回收率在

65%~100%之间 

LOD为 0.5~10 μg/kg 

LOQ为 1.0~30 μg/kg 

[32] 

β-受体激动剂
(22) 

猪肉 

猪肝 

样品用 β-盐酸葡萄糖醛苷酶-芳基硫酸

酯酶水解,正己烷脱脂后, 用 MCX 固相

萃取柱净化, 5%氨水-乙酸乙酯洗脱, 氮

吹后用甲醇-0.1%甲酸(V:V, 10:90)溶解 

LC-MS 
回收率为 80%~125% 

LOD均不大于 0.5 μg/kg 
[33] 

β-受体激动剂
(31) 

猪肉 

样品经葡萄糖醛苷酶-芳基硫酸酯酶水

解, 乙腈提取, C18、PSA 和无水硫酸镁

净化 , 氮吹后用 0.1%甲酸 -乙腈 (V:V, 

5:95)溶解 

LC-MS 

绝大部分化合物回收率为
39.0%~151.5% 
LOD为 0. 01~5 μg /kg 

LOQ为 0. 1~10 μg /kg 

[34] 

喹诺酮类(7) 

禽畜肉 

水产品 

牛奶 

样品经 2%甲酸－乙腈溶液提取, 正己

烷脱脂, 下层蒸干, 0.2%甲酸溶液溶解, 

HLB 固相萃取柱净化, 甲醇洗脱, 氮吹

后用 0.2%甲酸和甲醇溶解 

LC-MS 

回收率为 60%~120% 

LOD小于 0.2 μg/kg 

LOQ小于 1.0 μg/kg 

[35] 

β-受体兴奋

剂、镇静剂、

磺胺类(73) 

猪肉 

样品经乙腈提取, 用 PSA、C18和无水硫

酸镁净化 , 氮吹后用甲酸 -乙腈 (V:V, 

5:95)溶解 

UPLC-MS 

除磺胺硝苯、硝西泮外, 其余

回收率在 60%~120%之间 

LOD为 0.01~5 μg/kg 

LOQ为 0.1~10 μg/kg 

[8] 
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续表 2 

被测物(种) 基质 提取方法 分析方法 方法验证参数 参考文献

兽药(36) 蜂蜜 

样品经磷酸溶液提取, 过HLB串联PSA

固相萃取柱净化 , 用氨水 -甲醇 (V:V, 

2:98)洗脱 , 氮吹后用甲醇 -0.1%甲酸

(V:V, 1:3)溶解 

UPLC-MS 
回收率为 63.2%~125.5% 

LOD为 0.4~4.0 μg/kg 
[36] 

兽药(76) 

猪肉 

牛奶 

肝脏 

鸡蛋 

虾 

样品经乙腈和柠檬酸缓冲液分别提取, 

PEP 固相萃取柱和 MCX 固相萃取柱净

化, 甲醇和甲醇-氨水(V:V, 95:5)分步洗

脱 , 氮吹后用 0.1%甲酸水 -甲醇 (V:V, 

9:1)溶解 

LC-MS/MS 
回收率为 59.4%~115.3% 

LOQ为 0.5~20 μg/kg 
[37] 

13类兽药
(101) 

牛奶 

样品经 0.1%甲酸水溶液与水-乙腈-甲酸

(V:V:V, 100:900:1)分别提取, Strata-X固

相萃取柱净化, 甲醇洗脱 

UPLC-MS 

88% 被 测 物 回 收 率 在

80%~120%之间 

CCβ为 1.2~100 μg/kg 

[24] 

兽药(108) 

肌肉 

肝脏 

肾脏 

样品经水-乙腈-甲酸(V:V:V, 947:50:3)与

乙腈 -水 -甲酸 (V:V:V, 947:50:3)分别提

取, HLB柱净化, 乙腈洗脱 

UPLC-MS 

约 60% 被 测 物 回 收 率 在

80%~120%之间 

CCα为 1~1000 μg/kg 

[25] 

 
QuEChERS 之所以在兽药残留检测领域迅速占有一

席之地, 是因为其具有特殊的优势: 可以根据不同基质和

不同兽药的物理、化学性质, 通过调整提取溶剂、pH、盐

类或稀释剂等来适应不同情况[44]。为适应动物源性基质的

特性, 近年开展了一些改进工作,如杨黎忠[45]比较了甲醇、

乙腈、丙酮、乙酸乙酯、甲酸-乙腈(V:V=1:99)和不同比例

乙酸-乙腈等 6 种常用溶剂提取的效果, 结果表明, 乙酸-

乙腈(V:V=1:99)的提取效果最佳; 在净化过程中, 不同吸

附剂可起到不同净化效果。采用 PSA和C18作为净化剂, 可

去除基质中的脂类、蛋白质、有机酸、糖类等干扰物。C18

吸附剂可以去除基质中的脂类和蛋白质。NH2、PSA和 SAX

等吸附剂, 可以更好地去除基质中的极性有机酸、糖类和

脂肪酸等酸性干扰物。表 3概述了通过 QuEChERS完成的

大量兽残检测新方法和传统方法。相比较传统方法, 近年

新方法的定量检验能力有显著提升, 如 Kung 等[46]建立的

检测鱼肉中 14 种磺胺类药物的方法 , 其回收率达到

80.2%~93.5%, 有 较 灵 敏 的 检 测 限 与 定 量 限 。

Lombardo-Agüí等[47]、Arroyo-Manzanares等[48]、李娜等[49]

建立的方法均同样有良好的方法验证参数, 定量检验能力

值得信任。 

2.4  其他样品前处理方法 

除上述 3种外, 其他样品前处理方法包括超临界流体

萃取法(SFE)、微波萃取法(MAE)、分子印迹技术、基质固

相分散(MSPD)技术、免疫亲和色谱(IAC)技术等。这些方

法在目前均有各自的缺陷, 如超临界流体萃取法的萃取率

相对较低, 选择性不高; 分子印迹技术对使用环境要求较

高, 操作复杂; 免疫亲和色谱价格相对昂贵。由于多方面

原因, 使得这些前处理方法目前尚未得到大规模应用。 

3  展  望 

尽管经过近年的研究, 兽药残留检测的前处理技术

已有一定进展, 然而目前尚存在一些问题, 亟待研究改进。

国内外标准规定的禁限用兽药的种类成百上千, 未知化学

添加物更是不可预料, 而食品检验周期限制常常很短。尤

其是重大赛事保障任务, 不但工作量大、不容有失, 更是时

间紧迫, 这就对兽药残留多组分筛查的能力提出了更高的

要求。开发准确、快速、通用的样品前处理方法势在必行。 

对于检验同一前处理方法处理后的被测物含量, 使

用不同分析方法, 结果的准确度、精密度和检测时间上有

一定区别。Frenich等[2]比较了 HPLC与 UPLC在兽药多残

留检测中的作用, 表明通过 UPLC 得到的色谱峰峰宽相对

较窄, 分辨率相对较高。单个样品的检验一般在 10 min以

内即可完成, 10种磺胺类药物的多残留检测仅需 20 min即

可完成。不同分析方法之间的显著差异给开发新仪器、新

分析方法提出了要求。通过发展分析方法提高检验效率并

加快检验速度对检验检测机构有非常现实的意义。 

另外, 动物源性食品中基质效应较强, 对结果的准确

度和精密度造成很大影响。近年发表的 2 篇文献皆通过

LC-MS的方法测定蜂蜜中氯霉素的含量, 用到了不同的前

处理方法(LLE、SPE 和 QuEChERS), 结果表明: 使用 
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表 3  应用 QuEChERS 前处理技术进行兽药残留检验的方法 
Table 3  The determination of veterinary drug residues using QuEChERS as sample preparation 

被测物(种) 基质 提取方法 分析方法 方法验证参数 参考文献 

磺胺类(14) 鱼 样品经乙腈提取, 用 C18吸附剂净化 LC-MS/MS 

回收率为 80.2%~93.5% 

LOD为 0.43~1.22 µg/kg 

LOQ为 1.27~3.71 µg/kg 

[46] 

磺胺类(24) 
15种 

基质 

样品经水和乙酸-乙腈(V:V, 1:99)分别提

取, 用 PSA 吸附剂净化, 氮吹后用甲酸

-95%甲醇(V:V, 1:9999)溶解 

LC-MS/MS 

回收率为 50%~120% 

LOD为 0.5~14.5 µg/kg 

LOQ为 1.8~48.4 µg/kg 

[50] 

喹诺酮类(8) 鱼 

样品经甲酸 -乙腈 (V:V, 5:95)提取 , 用

C18与 PSA 吸附剂净化, 氮吹后用水-乙

腈-甲酸(V:V:V, 88:10:2)溶解 

UPLC 

回收率为 72%~108% 

LOD为 0.1~4.7 µg/kg 

LOQ为 0.3~15.6 µg/kg 

[47] 

5类兽药(55) 

猪肉 

羊肉 

牛肉 

样品经 5%乙酸-乙腈提取, 用 C18 吸附

剂净化, 氮吹后用甲酸-水-乙腈(V:V:V, 

1:900:100)溶解 

LC-MS/MS 
89.1% 待 测 物 回 收 率 为
70%~120% 
LOQ为 0.1~20 μg/kg 

[51] 

磺胺类(9) 牛奶 

样品经 5%乙酸-乙腈提取 , 用 C18 与

PSA 吸附剂净化, 氮吹后用氨丁三醇缓

冲液溶解 

HPLC 
回 收 率 为 83.6%~104.8% 

LOD低于 2.73 μg/kg 
[48] 

兽药(60) 蜂蜜 

样品经 5%乙酸-乙腈提取, 用 NH2吸附

剂净化, 氮吹后用 0.1%甲酸-乙腈(V:V, 

9:1)溶解 

LC-MS/MS 

回收率为 70%~120% 

LOD为 0.01~17.99 µg/kg 

LOQ为 0.02~59.97 µg/kg 

[52] 

四环素类、磺胺

类、喹诺酮类、

金刚烷胺(29) 

鸡肉 

鸡肝 

猪肉 

猪肝 

样品经乙腈提取, 用 C18和 NH2吸附剂

净化 , 氮吹后用 0.1%甲酸 -甲醇 (V:V, 

9:1)溶解 

UPLC-MS/MS
回收率为 71.5%~93. 2% 

LOD为 0.3~3.0 μg/kg 
[49] 

兽药(72) 虾 

样品经 5%乙酸-乙腈提取, 用 C18 吸附

剂净化, 氮吹后用 0.1%甲酸-乙腈(V:V, 

4:1)溶解 

LC-MS/MS 

除 6 种兽药外, 其余回收率

为 61%~119% 

LOQ为 0.02~33.58 μg/kg 

[53] 

兽药(29) 牛奶 
样品经 1%甲酸-乙腈提取, 用 C18 吸附

剂净化 
UPLC-MS 

回收率为 68. 2%~129.1% 

LOQ为 1~100 μg/kg 
[54] 

兽药(59) 
牛奶 

蜂蜜 

样品经乙腈与水溶液 (含 0.1%甲酸与

0.01 mol甲酸铵)提取, 用无水硫酸镁和

乙酸钠净化, 氮吹后用乙腈溶解 

UPLC-MS 

蜂蜜中 31种、牛奶中 34种兽

药回收率在 50%~120%之间 

LOQ为 1~100 μg/kg 

[55] 

11类兽药(120) 牛肾 
样品经 80%乙腈溶液提取, 正己烷脱脂, 

用 C18吸附剂净化 
LC-MS/MS 

66 种兽药回收率在 70%~ 

120%之间 

109种兽药的LOD低于10 μg /kg 

[56] 

11类兽药(21) 鸡肉 
样品经 1%乙酸-乙腈溶液提取, NH2 吸

附剂净化 
LC-MS/MS 

除 3 种兽药, 其他兽药回收

率在 60%~90%之间 

CCα为 0.27~444 μg/kg 

CCβ为 0.45~487 μg/kg 

[57] 

兽药(18) 牛奶 样品经 1%乙酸-乙腈提取, 醋酸钠净化 UPLC-MS 
回收率为 70%~110% 

LOD为 1~4 μg /kg 
[58] 
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QuEChERS 完成样品前处理得到的实验结果 (回收率为

78%~92%, LOD约为 0.002 µg/kg, LOQ约为 0.006 µg/kg)

明显好于通过 LLE 或 SPE 完成样品前处理得到的实验结

果(回收率为 64%~74%, LOD约为 0.2 µg/kg, LOQ约为 0.5 

µg/kg)[59,60]虽然两篇文章实验条件并非完全一致, 但其结

果对定量检验中前处理方法对结果的影响有一定启示。通

过改进样品前处理方法, 建立准确度、精密度、回收率更

高的检验方法, 对保障食品安全有极大价值。 
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