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动物源性食品中磺胺类药物残留能力验证 

关键技术点分析 

王琳玲*, 王焕新, 柴平海 

(上海华测品标检测技术有限公司, 上海  200237) 

摘  要: 目的  通过参加能力验证, 提高实验室对动物源性食品中磺胺类药物残留能力验证的检测能力。方法  

依据能力验证作业指导书并参照 GB/T 20759-2006及农业部 1077 号公告-1-2008 针对不同样品基质, 设计合适的

检测实验方案, 对样品进行前处理, 采用液相色谱-串联质谱法(liquid chromatography-tandem mass spectrometry, 

LC-MS/MS)进行检测。结果  样品 S18-10、H-18-05 检验结果与能力验证组织单位结果一致, 能力验证过程中

的关键点如内标的添加、样品均质、质控样的使用及质谱检测定性定量的准确性等尤为重要。结论  通过能

力验证可以确保日常检测结果准确可靠, 同时还可以提高实验室检测人员的技术水平, 加强实验室质量控制。 
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ABSTRACT: Objective  To effectively improve the capability of detection techniques for sulfonamides residues in 

animal-derived food by participating in capacity verification. Methods  Appropriate test protocols were designed for 

different sample substrates according to the capability verification work instruction and in accordance with GB/T 

20759-2006 and Ministry of Agriculture announcement No. 1077-1-2008. After pretreatment, samples were analyzed 

by liquid chromatography-tandem mass spectrometry (LC-MS/MS). Results  The results of S18-10 and H-18-05 

were consistent with the results of the organization unit for capacity verification. Key points in the process of 

capability verification, such as addition of internal standard, sample homogeneity, use of quality control sample and 

qualitative and quantitative accuracy of mass spectrometry detection were particularly important. Conclusion  The 

ability verification can ensure the accuracy and reliability of daily test results, improve the technical level of 

laboratory testing personnel, and strengthen the quality control of laboratory 
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1  引  言 

能力验证是反映实验室质量管理体系有效性的重要

手段, 对实验室中隐藏的风险有预测和预警的作用[13]。兽

药在动物防疫治病、促进生长和维护公共卫生安全方面应

用广泛, 但在畜牧养殖、渔业生产等过程中存在一定的滥

用、误用现象, 常造成药物在动物体内的蓄积[4], 进而引起

相应食材的污染, 可能使人体产生耐药性或过敏反应等副

作用, 威胁人民饮食健康[59]。而由兽残残留问题造成的技

术性贸易壁垒也给实验室检测工作的带来了新的挑战和要

求[1013]。因能力验证的考核结果与参加实验室能否承担相

关检验检测项目、获得认可资质等因素相关联, 实验室对

能力验证工作高度重视。 

我实验室已连续多年参加动物源性食品兽药残留的

盲样考核及能力验证项目, 涉及定性及定量指标, 一为畜

禽类产品中兽药和违禁添加物残留检测能力验证; 二为水

产品中磺胺类药物残留测定。为了避免在以后的检测活动

中避免发生相同的错误, 提高实验室检测质量, 并探讨能

力验证的过程中可能出现的问题, 以期为今后实验室的能

力验证工作提供参考。 

2  材料与方法 

2.1  样  品 

样品由能力验证组织机构提供(水产类磺胺 H-18-05、

猪肉中的磺胺 S-18-10)。 

2.2  试剂与仪器 

磺胺嘧啶(98%)、磺胺二甲基嘧啶(99.6%)、磺胺甲基

嘧啶(99.2%)、磺胺间甲氧嘧啶(98%)(德国 Dr.Ehrenfer公司); 

乙腈、正己烷(色谱纯, 德国 Merck 公司); 异丙醇(色谱纯, 

美国安普公司)。 

高效液相色谱-串联质谱联用仪(Waters TQS Micro); 

旋转蒸发仪(德国 IkA 公司); 涡旋振荡器(德国 IkA 公司)。 

2.3  方  法 

实验类别及检测方法见表 1。 
 

表 1  2 种方法比较 
Table 1  Comparison of the 2 methods 

类别 检测方法 前处理过程简述 

畜禽产品中兽

药和违禁添加

物残留检测 

GB/T 
20759-2006 

乙腈提取 2 次, 合并提取

液, 加入异丙醇, 50 ℃旋

蒸, 复溶, 正己烷净化, 

取下层清液, 待用。 

水产品中药物

残留检测 

农业部 1077 号 

公告-1-2008 

酸化乙腈超声提取 2 次, 

合并提取液, 40 ℃旋蒸, 

复溶, 正己烷净化, 取下

层清液, 待用。 

3  结果与分析 

3.1  样品前处理 

3.1.1  样品提取 

在加入内标和提取液后, 涡旋 30 s, 更好地避免样品

结块造成的目标药物的损失, 进行均质, 减少刀头上样品

的粘附, 在不同样品间添加试剂空白清洗刀头, 避免样品

间的交叉污染。 

为了提高回收率, 采用质控样品对提取次数进行优

化, 实验证明提取 3 次后, 药物的提取效率可达 95%以上

(表 2)。但是由于提取液过多, 在蒸发时溶液如果爆沸极易

溅到旋蒸仪的瓶颈上造成药物损失, 降低回收率。旋转蒸

发提取液时应控制水浴温度及蒸发速度, 分次蒸发, 有必

要时加入 2 mL 正丙醇避免发生爆沸造成药物损失。 

 
表 2  不同提取次数对检测结果的影响 

Table 2  Effects of different extraction times on the detection 
results 

样品

名称

样品

基质

提取

次数

磺胺嘧啶 

实测值/(μg/kg) 
理论加标量

/(μg/kg) 
回收率

/% 

样品 1 猪肉 2 35.2 50.0 70.4 

样品 2 猪肉 3 43.0 50.0 86.0 

样品 3 鱼肉 2 37.3 50.0 74.6 

样品 4 鱼肉 3 45.6 50.0 91.2 

 

方法中要求的旋蒸温度分别为 50 ℃和 40 ℃, 在实验

中尝试采用质控样进行回收率比对, 45 ℃时不易爆沸且蒸

干时间保持在 5 min 左右(表 3)。  

 
表 3  不同旋蒸温度对检测结果的影响 

Table 3  Effects of different spin evaporation temperatures on 
the detection results 

样品

名称

样品

基质

旋蒸 

温度/℃

磺胺嘧啶 

实测值/(μg/kg) 
理论加标量 

/(μg/kg) 
回收率

/% 

样品 5 草鱼 50 40.2 50.0 80.4 

样品 6 草鱼 45 44.0 50.0 88.0 

样品 7 草鱼 40 43.5 50.0 87.0 

样品 8 草鱼 35 45.0 50.0 90.0 

 
3.1.2  样品净化 

由于猪肉样品比鱼肉样品中的脂肪含量更高, 使用

正己烷进行液液萃取时无法一次净化完全, 可以采用冷冻

离心法提高除脂效率。 

3.2  人员操作 

检验人员掌握操作技巧和操作流程的偏差, 是造成

检测结果偏差的重要原因, 人员操作失误造成的能力验证
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结果离群的出现频率较低, 但不排除偶然失误的可能, 很

多检测项目看似简单, 一些关键步骤的处理却容易出现失

误。比如在提取过程中, 样品的处理步骤为: 称取 5 g 式样, 

准确加入 50 μL 混合内标工作液, 涡旋混合 30 s, 加入 10 g

无水硫酸钠, 涡旋混匀, 再加入 20 mL 酸化乙腈, 涡旋混

合 1 min, 超声波提取 10 min。样品的提取过程较为简单, 

但存在“避光”、“涡旋混合”等过程, 另外由于样品为水产

品或畜禽肉, 在加入酸化乙腈后可采取均质器均质的方式

使样品充分均匀地分散在溶剂中, 避免蛋白质遇到乙腈变

性结块, 未提取完全。 

如在旋蒸完复溶的过程, 如何将鸡心瓶中的残留物

质完全复溶出来 , 人员操作不够熟练 , 缺乏该项目的操

作经验, 容易造成测定结果离群。在进行实验操作时, 经

验往往很重要 , 需要加强操作和技能培训 , 尽量降低检

测风险。 

在检测过程中, 仪器状态也是影响检测结果的重要

因素。检测人员需采用质控样品对液质联用仪的灵敏度、

准确度进行考量, 如发现仪器性能有较大的变化, 需采取

相对应措施对仪器进行维护保养, 如清洗离子源, 优化流

动相梯度比例。 

应将能力验证融入平常的检测工作, 组织检测人员

进行学习和技能培训。实验操作人员在检测前应熟读标准, 

多向经验丰富、操作能力强的同事请教, 加强操作能力的

培养和提高, 积累经验; 实验室应常规性安排进行人员比

对或外购质控样进行测定, 对风险系数较大的检测项目进

行常态化随机抽查、留样复测等考核, 人员考核合格后才能

持证上岗, 促进实验室提升质量管理水平和检测技术能力。 

3.3  检测方法的理解 

对检测方法要仔细研究: 能力验证试验前, 实验室相

关人员应仔细阅读能力验证机构所提供的作业指导书, 在

作业指导书中规定了样品测试方法或推荐采用的标准, 如

作业指导书中有附加说明, 应仔细研读, 严格按照作业指

导书进行操作。如本次能力验证硝基呋喃类代谢物考核样

品为草鱼阳性冻干品, 要求称量空气湿度≤40 ℃, 室温

20 ℃左右, 实验室需提前准备好温度和湿度的控制措施。 

4  结  论 

通过对动物源性食品兽药残留能力验证流程进行梳理, 

强化检测方法中的操作要领和关键点如内标的添加、样品均

质、质控样的使用及质谱检测定性定量的准确性等尤为重要, 

提升检测人员的实际检测水平, 保证检测质量。 

能力验证是确保质量管理有效和持续改进的措施 , 

我们需要从意识上认真对待每一次能力验证[1416], 尤其是

反映有可疑或不满意结果, 通过自查分析和整改, 查找实

际工作中有代表性的重点和难点, 总结出经验教训, 制定

整改计划, 切实有效地发现在检测过程中出现的错误, 并

在以后的检验过程中避免再发生; 同时加强人员的技能培

训, 才能真正通过能力验证提升质量控制和检测水平, 将

保障人民舌尖上的安全切实落到实处。 
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