
第 7卷 第 1期 食品安全质量检测学报 Vol. 7 No. 1 

2016年 1月 Journal of Food Safety and Quality Jan. , 2016 

 

                            

*通讯作者: 刘跃坤, 副主任技师, 主要研究方向为食品安全检测。E-mail: 752616763@qq.com 

*Corresponding author: LIU Yue-Kun, Associate Chief Technician, Jilin Center for Disease Control and Prevention, Jilin 132001, China. 
E-mail: 752616763@qq.com 

  

对GB/T 22338-2008气相色谱质谱联用仪负化学源
法检测食品中氯霉素类残留量方法的改进与补充 
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摘  要: 目的  提高气相色谱质谱联用仪负化学源法检测食品中氯霉素类残留量的能力。方法  对现行国家标

准方法 GB/T 22338-2008《动物源性食品中氯霉素类药物残留量测定》进行改进与补充, 例如: 玻璃器材的清

洗效果、样品的净化方式、氮气吹干及氯霉素类目标物的衍生化注意事项、定量离子的正确选择等方面, 最终

完善国家标准方法。结果  实验精密度得到大幅度提升。结论  对现行国家标准方法改进后, 精简了实验操作

步骤, 缩短了检测时间, 避免了实验员在实验操作过程中可能陷入的误区, 提高了实验员检测食品中氯霉素类

残留量的能力。 
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ABSTRACT: Objective  To improve the determination ability of chloramphenicol residues in food by gas 

chromatography-mass spectrometry (GC-MS) with the negative chemical source. Methods  The current 

national standard method was improved and replenished from the following aspects: the cleaning effect of the 

glass equipment, sample purification methods, drying with nitrogen, matters of chloramphenicol class object 

derivatization, the correct choice of quantitative ion and so on, ultimately improving the national standard 

method. Results  The precision of the experiment was greatly improved. Conclusion  The improvement of 

the national standard method can simplify the experimental operation steps, shorten the detection time and 

avoid the mistakes of the experimental procedure in the experimental operation, which improves the 

reproducibility of the detection of chloramphenicol residues in food. 
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1  引  言 

氯霉素类在检验标准方法中指的是氯霉素、甲砜

霉素、氟甲砜霉素 3种药物, 作为一类违禁药物在世

界上引起了广泛关注。长期大量使用氯霉素类可抑制

骨髓造血功能, 引起粒细胞和血小板减少再生障碍

性贫血等状况。氯霉素类对老年人、新生儿以及肝肾

功能不全的病人危害更大, 世界各国都将其作为禁

用药物严格控制 [1-5]。国家标准检验方法 GB/T 

22338-2008《动物源性食品中氯霉素类药物残留量测

定》[6], 在使用气相色谱质谱联用仪负化学源法检测

过程中会出现很多问题, 如: 检验方法缺少注解说

明、实验结果回收率不稳定、重现性差等[7], 给检验

工作带来极大的困难。为此, 本研究经过大量实验, 

弥补了 GB/T 22338-2008中标准方法的一些疏漏, 解

决了检测过程中实际遇到的问题。经进一步分析、研

究, 归纳注意事项, 提高了检测水平, 保障了实验结

果的有效、准确。 

2  对实验结果的影响因素 

2.1  洗刷玻璃器材[8,9] 

为了提高实验的检测能力, 减少可能的干扰因

素, 对衍生化过程, 经洗衣粉洗刷后的试管中洗衣粉

的影响采用了对照实验, 见表 1。 

从表 1色谱峰响应值(峰面积)可以得出 , 试管

内壁含有洗衣粉(200 ng, 数据从实验中总结而来)

样本 , 氯霉素内标衍生物(40 ng)响应值偏高。分析

认为 , 氮气吹干之后 , 氯霉素的反应物附着于玻

璃表面 , 样品管使用混匀器振荡数分钟 , 依然不

容易将其完全洗脱下来 , 从实验结果来看 , 洗衣

粉不发生化学反应 , 并且在试管玻璃内壁与反应

物形成隔离层 , 极易洗脱 , 提高了实验结果的灵

敏度 , 但是降低了方法的精密度 , 所以 , 洗涮过

程中 , 应尽量去除洗衣粉的残留 , 减少对实验结

果的影响。  

2.2  样品净化 

在“正己烷液液萃取, 弃去正己烷层”步骤中, 国

家标准方法(GB/T 22338-2008)没有提及具体措施。多

数实验员会采用吸管抽吸的方式, 其缺点是吸管吸

取有机试剂常漏液, 实验室环境污染重, 操作繁杂。

如果样本量大, 实验经常难以顺利完成。本研究建议

采用抽滤器, 可以极大程度地提高实验效率, 保障实

验质量, 减少污染[10]。 

2.3  氮  吹[11-15] 

通常情况下, 氮气吹至近干即可, 不要求全干, 

但是 N,O 双(三甲基硅基)三氟乙酰胺-三甲基氯硅烷

这种衍生剂遇水易分解, 会严重影响实验结果, 所以, 

氮吹要完全, 不能含有肉眼可见的液体。这是国家标

准方法(GB/T 22338-2008)没有着重说明, 但却是容

易出错的关键步骤, 需要实验员观察实验过程中氮

吹是否彻底。 

2.4  衍生化 

要使用具塞试管 , 外面缠绕封口膜的方式进

行密封 , 应避免直接使用无塞试管 , 因为在烘箱

60~70 ℃加热时, 封口膜会变脆、开裂。国家标准

方法 (GB/T 22338-2008)没有提及封口膜的使用 , 

在加热情况下 , 具塞试管的密闭性是无法保障的 , 

不使用封口膜会导致衍生化试剂挥干 , 最终影响

实验结果。 

2.5  干扰峰[1] 

在NIST 2008版的质谱库中, 查询不到甲砜霉素

衍生物, 所以, 无法使用质谱图对化合物进行定性。

而采用色谱法的保留时间定性时, 由于生产工艺所限,  

 

 
表 1  内标响应值试验(μg/L) 

Table 1  Internal standard response test(μg/L) 

样品 
测定次数 

均值 变异系数
1 2 3 4 5 6 

含洗衣粉 11078 11295 11376 11493 11526 10938 11284 2.07 

不含洗衣粉 9725 10791 10132 10524 10373 10517 10343 3.59 
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标准品中存在一个结构类似的干扰物质 (保留时

间为 18.183), 峰值较大 , 易造成定性错误。如图 1

所示。  

甲砜霉素衍生物的定量、定性离子为 409、411, 

而干扰峰的定量、定性离子也是 409、411, 所以, 需

要结合其他的定性离子来判断。本研究选取 337作为

定性离子。如图 2所示。 

3  方法改进 

3.1  重叠峰的识别 

利用工作站软件“显示峰纯度”功能, 可以看到

图 3 中标注的“2”, 表明是两个色谱峰。分别是氯霉

素衍生物与氯霉素内标衍生物的峰, 所以, 在选择定

量离子的时候, 需考虑独有的特征离子。 

 
 

 
 
 

图 1  氯霉素类总离子流图 

Fig. 1  Total ion current of chloramphenicol 
 
 

 
 
 

图 2  保留时间为 19.420的甲砜霉素质谱图 

Fig. 2  The mass spectrum of the methyl at the retention time 19.420 min 
 
 
 

 
 
 

图 3  氯霉素内外标色谱峰 

Fig. 3  Internal and external standard chromatographic peak of chloramphenicol 
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3.2  定量离子的选择 

在 GB/T22338-2008《动物源性食品中氯霉素类

药物残留量测定》中, 没有提及内标定量离子。在

《2013 年国家食品污染和有害因素风险工作手册》

中, 内标氯霉素的定量离子定为 471, 而如果使用它

做定量离子, 曲线线性无法满足实验要求, 相关系数

甚至只能达到 0.98, 原因就是氯霉素内标衍生物与

外标衍生物都有共同的特征离子 471, 工作站软件无

法从保留时间上区分。如果内标衍生物改用 473为定

量离子, 则避免了这种情况的发生, 同样的标准曲线

相关系数可以达到 0.9992以上。 

4  讨  论 

检测峰值高不是由于试管不干净引起的。新购置

的试管, 没有经过彻底的清洗流程, 只是简单的使用

蒸馏水冲掉杂质, 多数样品不能检测出内标的质谱

峰。由此看来, 器材的洗刷要彻底, 才能去除来自玻

璃器材的干扰因素。 

提高氯霉素内标物使用量, 可提高仪器灵敏度。

虽然内标与外标有重叠现象, 但是, 正确选择定量离

子, 相互之间的干扰就可以忽略不计。标准方法中内

标的使用量是 5 ng, 复杂样本基质效应会降低内标

响应值, 为了提高检测的准确度, 建议尝试 20~40 ng

的氯霉素内标使用量。 
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