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超高效液相色谱-四极杆-静电场轨道离子阱高 

分辨率质谱法快速筛查和确证动物源性食品中 

9种 β-受体激动剂残留量 

夏宝林 1*, 严秋钫 1, 杨  娜 1, 杨  佳 2 

(1. 江阴市食品安全检测中心, 江阴  214400; 2. 无锡微色谱生物科技有限公司, 江阴  214400) 

摘   要 : 目的  建立超高效液相色谱 -四极杆 -静电场轨道阱高分辨质谱法 (ultra performance liquid 

chromatography-quadrupole-orbitraphigh resolution mass spectrometry, UPLC-Q-Orbitrap)筛查和确证动物源性食

品中 9 种 β-受体激动剂残留量的分析方法。方法  样品经乙腈提取, 150 mg PSA(乙二胺-N-丙基填料)粉末、50 mg 

C18 粉末和 500 mg 无水硫酸镁进行净化, 正己烷去脂, 用 Waters Acquity BEH C18 柱(2.1 mm×50 mm, 1.7 μm)分

离, 以 0.1%甲酸-乙睛(V/V)和 0.1%甲酸-水(V/V)进行梯度洗脱, 在全扫描(Full MS)-数据依赖扫描(data dependent 

MS2)模式下进行检测。结果  9 种 β-受体激动剂残留量的精确质量相对偏差小于 1.0×106, 在 0.5~10 ng/mL 范

围内线性关系良好, 相关系数均大于 0.997; 检出限范围为 0.2~0.5 μg/kg; 加标水平为 0.5~5 μg/kg 时, 方法回

收率在 74.3%~110.8%范围内, 相对标准偏差低于 12%。结论  该方法简便、快速、准确, 适用于动物源性食

品中 9 种 β-受体激动剂类药物的快速筛查和定量分析。 

关键词: 超高效液相色谱-四极杆-静电场轨道阱高分辨质谱法; 动物源性食品; β-受体激动剂类药物; 残留量 

Rapid screening and confirming of 9 kinds of β-agonists in animal-derived 
food by ultra performance liquid chromatography-quadrupole-orbitraphigh 

resolution mass spectrometry 

XIA Bao-Lin1*, YAN Qiu-Fang1, YANG Na1, YANG Jia2 

(1. Testing Center of Jiangyin Food Safety, Jiangyin 214400, China; 
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ABSTRACT: Objetive  To establish a method for screening and validation of 9 kinds of β-agonists residuesin 

animal-derived food by ultraperformance liquid chromatography-quadrupole-orbitrap high resolution mass 

spectrometry(UPLC-Q-Orbitrap). Methods  The sample was extracted by acetonitrile, purified by 150 mg PSA, 50 mg 

C18, 500 mg MgSO4 and the fat in the sample was degreased with N-hexane. The extract was separated by Waters 

Acquity BEH C18 column(2.1 mm×50 mm, 1.7 μm) using agradient elution program of 0.1% formic 

acid-acetonitrile(V/V) and 0.1% formic acid-water(V/V)as mobile phases, and detected in full scan-data dependent scan 
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mode. Results  The results showed that 9 kinds of β-agonists residues had good linear relationships in the range of 

0.510 ng/mL with correlation coefficients better than 0.997. The accurate mass relative deviation was less than 

1.0×106, and the limit of determination(LOD) were 0.20.5 μg/kg. The recovery of the method ranged from 74.3% to 

110.8% at spiked levels of 0.55 μg/kg, with the relative standard deviations were less than 12%. Conclusion  This 

method is simple, rapid and accurate, which is suitable for the rapid screening and quantitative analysis of 9 kinds of 

β-agonist drugs in animal-derived food. 

KEY WORDS: ultra performance liquid chromatography-quadrupole-orbitrap high resolution mass spectrometry; 

animal-derived food; β-agonists; residues 
 
 

1  引  言 

β-受体激动剂是指含氮激素中苯乙胺类药物, 具有苯

乙醇胺结构母核。在临床上主要用于扩张支气管和增加肺

通气量, 用于治疗人和动物的支气管哮喘、阻塞性肺炎、

平滑肌痉挛等症以及用于松弛牛子宫和延缓其发育[1]。在

畜牧业上, β-受体激动剂则被用作一种瘦肉增长剂, 被大

量非法地添加于动物饲料中, 以促进家禽生长和提高瘦肉

率[2]。当人体累计摄入剂量超过一定值或食入高残留(大于

100 ng/g)的内脏组织时, 就会出现中毒症状, 主要表现为

肌肉震颤、心动过速、心律失常、腹痛、肌肉疼痛、恶心

和眩晕等[3]。由于其严重的危害性, 在中国和许多其他国

家已禁止在饲料中添加这类化合物[4]。 

目前, β-受体激动剂的测定方法主要有: 高效液相色谱

法(high performance liquid chromatography, HPLC)[5]、气相色

谱 串 联 质 谱 法 (gas chromatography mass spectrometry, 

GC-MS)[6,7]、液相色谱串联质谱法(liquid chromatographymass 

spectrometry/mass spectrometry, LC-MS/MS)[810]以及薄层

色谱法[11]等。本研究主要采用超高效液相色谱-四极杆-静

电 场 轨 道 阱 高 分 辨 质 谱 (ultra performance liquid 

chromatography-quadrupole-orbitrap high resolution mass 
spectrometry, UPLC-Q-Orbitrap)对目标物进行快速准确定

性、定量分析。UPLC-Q-Orbitrap 将具有高选择性的四极

杆与高分辨率、高灵敏度的轨道阱有机结合, 能进行目标

物与非目标物的快速筛查与结果确证, 不同于三重四极杆

低分辨质谱使用多反应监测模式进行定量分析, 无需对目

标物逐个优化子离子及相关参数, 弥补传统三重四极杆质

谱检测化合物数量有限、假阳性误判的不足, 在食品检测

行业中已得到广泛应用。已有研究报道了 UPLC-Q- 

Orbitrap 应用于动物源性食品中食品添加剂[12]、污染物[13]、

多农药残留[14]、多兽药残留[15]的测定。 

本研究将该技术用于动物源性食品中9种β-受体激动剂

的筛查、鉴定与定量研究。通过一级全扫描模式获得目标化

合物的精确质量数, 进行定性与定量, 通过二级全扫描模式

获得目标化合物的二级特征图谱, 进一步提高定性的准确性, 

能够准确、高效、快速、高通量的检测多种 β-受体激动剂物质, 

对保障我国食品安全和提高行业检测水平具有重要意义。 

2  材料与方法 

2.1  材料与试剂 

猪肉、羊肉、猪肝(江阴市云亭吉麦隆百货超市)。 

甲酸、乙酸铵(色谱纯, 德国 CNW 公司); 甲醇、乙腈

(色谱纯, 德国Merck公司); C18、PSA(乙二胺-N-丙基填料)、

硫酸镁(MgSO4)、氯化钠(NaCl)(分析纯, 上海安谱公司); 9

种 β-受体激动剂标准品: 西马特罗、特布他林、沙丁胺醇、

班布特罗、莱克多巴胺、克伦特罗、溴布特罗、马布特罗、

溴代克伦特罗(纯度≥99%, 德国 WiTEGA 公司)。 

2.2  仪器与设备 

UltiMate 3000/Q Exactive Focus 高分辨液质联用仪

(美国赛默飞世尔科技公司); GD-16 高速研磨仪(中国深圳

市新锐科技发展有限公司); MV5 浓缩仪(美国莱伯泰科有

限公司); 2-16K 通用高速冷冻离心机(德国 Sigma 公司); 

CP512 电子天平[中国奥豪斯仪器(常州)公司]; XS205DU

电子天平(美国 Mettler Toledo 公司)。 

2.3  实验方法 

2.3.1  提取方法 

将样品充分绞碎混匀后, 装入洁净的容器内, 作为试

样。准确称取试样 2.00 g, 置于 50 mL 聚丙烯离心管中, 加

入 5 颗钢珠, 加入乙腈 10 mL, 研磨仪中快速研磨提取  

15 min, 9000 r/min 离心 5 min, 将上清液转移至另一离心

管中, 向残渣中加入 10 mL 乙腈重复提取 1 次, 合并上清

液, 乙腈定容至 50 mL, 待净化。 

2.3.2  净化方法 

正己烷液液萃取: 浓缩仪将合并后的上清液进行浓

缩至干, 加入 1 mL10%甲醇-水(V/V, 含 0.1%甲酸)和 2 mL

正己烷, 涡旋 2 min, 以 9000 r/min 离心 5 min, 滴管吸除上

层正己烷层, 下层液过 0.22 μm 滤膜, 上机测定。 

吸附剂净化: 上清液中加入 150 mg 乙二胺-N-丙基填料

(PSA)粉末、50 mg C18粉末和 500 mg 无水硫酸镁, 涡旋混合

30 s, 静置 10 min 后, 以 5000 r/min 离心 5 min, 重复洗涤 2 次, 

上清液进行浓缩至干, 加入 1 mL 10%甲醇-水(V/V, 含 0.1%甲
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酸)涡旋 2 min, 正己烷除脂, 过 0.22 μm 滤膜, 上机测定。 

盐析净化: 上清液中加入柠檬酸钠 1.0 g, 氯化钠 0.5 g, 

硫酸镁 2.0 g, 涡旋混匀 2 min, 静置 10 min 后, 5000 r/min 离

心 5 min, 重复洗涤 2 次, 上清液进行浓缩至干, 加入 1 mL 

10%甲醇-水(V/V, 含 0.1%甲酸)涡旋 2 min, 正己烷除脂, 

过 0.22 μm 滤膜, 上机测定。 

2.3.3  标准曲线的绘制 

准确称取上述 9 种 β-受体激动剂对照品 10 mg, 用甲醇

配制成 1 mg/mL 的标准储备液。准确称取阴性试样 2.00 g, 按

上述提取方法进行提取, 正己烷液液萃取, 氮吹至干。加

入一定量的标准溶液, 10%甲醇-水(V/V, 含 0.1%甲酸)定容

至 1 mL, 再加入 2 mL 正己烷, 涡旋 2 min, 以 9000 r/min

离心 5 min, 滴管吸除上层正己烷层, 下层液过 0.22 μm 滤

膜, 得 0.5、1、2、5、8、10 ng/mL 的标准工作液。 

2.3.4  实验条件 

1) 液相色谱条件 

色谱柱: Waters ACQUITY BEH C18(50 mm×2.1 mm, 

1.7 μm); 流动相: A 为 0.1%甲酸-水溶液(V/V), B 为 0.1%甲

酸-乙腈(V/V); 流速: 0.4 mL/min; 柱温: 40 ℃; 样品室温度: 

10 ℃; 进样体积: 5 μL; 分析时间: 5 min。 

2) 质谱条件 

质谱条件: 离子源温度: 350 ℃; 传输金属毛细管温

度: 350 ℃; 喷雾电压: 3.2 kV(正离子模式); 扫描范围: m/z 

150~400 Da; 化合物提取精确质量数见表 1; 一级质谱全

扫描分辨率: R=70000; C-trap 最大容量(AGC target): 5×105; 

C-trap 最大注入时间: auto; 数据依赖二级子离子全扫(date 

dependent MS2) 分 辨率 : R=17500; 归一化 碰撞 能量 : 

35%±50%; C-trap 最大容量(AGCtarget): 5×104; C-trap 最

大注入时间: auto; 动态排除: 10 s。 

 
表 1  超高效液相色谱梯度洗脱条件 

Table 1  Gradient elution conditions of ultra performance liquid 
chromatography  

时间/min 流动相 A/% 流动相 B/% 

0.00 95 5 

0.2 95 5 

2 60 40 

2.1 5 95 

3.00 5 95 

3.10 95 5 

5.00 95 5 

 

3  结果与分析 

3.1  仪器条件的优化 

3.1.1  色谱柱的选择 

为了得到较好的峰型和分离效果, 本实验选择浓度为

10 ng/mL的 9种β-受体激动剂标准品溶液, 在相同的流动相和

洗脱程序下, 分别采用 Waters Acquity-BEH C18色谱柱(2.1 mm 

×50 mm, 1.7 μm)、ThermoAccucore RP-MS C18(100 mm×    

2.1 mm, 2.6 μm)、Hypersil Gold C18 色谱柱(2.1 mm×100 mm, 

1.9 μm)进行分离实验。β-受体激动剂为碱性化合物, Waters 

Acquity BEH C18 色谱柱采用亚乙基桥杂化颗粒、三键键合

和端基封尾技术, 保证了碱性化合物的峰型。相较于其他色

谱柱, 采用 Waters Acquity BEH C18 色谱柱可有效分离 9 种

β-受体激动剂, 且峰型较好。故本实验选择 Waters Acquity 

BEH C18(2.1 mm×50 mm, 粒径 1.7 μm)作为色谱柱。 

3.1.2  流动相的选择 

本研究所检测的 9 种受体激动剂均含有氨基基团, 其

pKa 值均大于 9, 容易带正电荷, 选择正离子模式, 流动相

中加入低浓度甲酸, 可以增加离子化效率, 极大地改善弱

碱性化合物峰型。比较甲醇与乙腈作为流动相效果, 发现

甲醇作为流动相目标物的信号强度约为乙腈的 2 倍, 但是

峰型拖尾, 半峰宽大, 出现平头峰, 最终选择乙腈作为有

机相。考察了低浓度 NH4Ac 缓冲盐对峰型及离子化效率的

影响, 效果并不明显。因此, 最终选择流动相: A 为 0.1%甲

酸-水溶液(V/V), B 为 0.1%甲酸-乙腈(V/V)。 

3.1.3  质谱条件的选择 

比较单离子监测 (single ion monitor, SIM) 、 Full 

Ms-ddMS2 两种扫描模式, 发现 SIM 模式共流出物多, 提

取的特征离子质量色谱图仅有 3~4 扫描点数, 峰型差, 而

全扫描加目标物二级离子碎片扫描模式 , 扫描点数 12~  

14, 完全满足定量要求。扫描模式为正离子扫描, 得到一

级全扫描质谱图, 以各化合物的精确质荷比提取色谱图, 

图 1 为 9 种 β-受体激动剂的提取离子色谱图(含量为

10ng/mL)。9 种 β-受体激动剂的精确质量相对偏差小于

1.0×106(表 2), 符合高分辨质谱检测的要求。二级质谱扫

描基于数据依赖的碰撞解离模式运行, 采集目标物的二

级质谱图进行定性。 

3.2  质谱参数优化 

欧盟 EC 2002/657 号文件对多级质谱确证时的碎片类

型和所需识别点给出了明确规定, 要求禁用物质的确证必

须达到 4 个识别点[16]。在高分辨质谱中, 每个母离子的识别

点规定为 2.0, 子离子的识别点为 2.5 。因此 , 利用

Orbitrap-MS 只需 1 个母离子和 1 个子离子即可完成对目标

物质的确证。9 种化合物一级母离子实测质量误差均小于

5×106, 9 种化合物的二级质谱图见图 2。9 种目标物分子式、

保留时间(retention time, RT)、理论质荷比、实际质荷比、精

确质量相对偏差、扫描模式、碎片离子、检出限(limit of 

detection, LOD)等信息见表 2。将表 2 中 9 种化合物的保留

时间、精确质荷比及 3 种二级特征碎片离子输入 TraceFinder

软件中, 建立了 9 种化合物的质谱数据库, 实现目标物快速

筛查功能。本实验使用母离子峰面积进行定量。 
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注: A: 特布他林; B: 西马特罗; C: 马布特罗; D: 沙丁胺醇; E: 莱克多巴胺; F: 克伦特罗; G: 溴布特罗; H: 溴代克伦特罗; I: 班布特罗。 

图 1  9 种 β-受体激动剂的提取离子色谱图(10 ng/mL) 

Fig.1  Extracted ion chromatograms of the 9 kinds of β-agonists(10 ng/mL) 
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注: A: 特布他林; B: 西马特罗; C: 马布特罗。 

图 2  9 种 β-受体激动剂的二级质谱图(10 ng/mL) 

Fig.2  Secondarymass chromatograms of9 kinds of  β-agonists(10 ng/mL) 
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注: D: 沙丁胺醇; E: 莱克多巴胺; F: 克伦特罗。 

续图 2  9 种 β-受体激动剂的二级质谱图(10 ng/mL) 

Fig.2  Secondarymass chromatograms of9 kinds of  β-agonists(10 ng/mL) 
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注: G: 溴布特罗; H: 溴代克伦特罗; I: 班布特罗。 

续图 2  9 种 β-受体激动剂的二级质谱图(10 ng/mL) 

Fig.2  Secondarymass chromatograms of9 kinds of  β-agonists(10 ng/mL) 
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表 2  9 种 β-受体激动剂的分子式、保留时间、理论质荷比、实测质荷比、精确质量相对偏差、加合物、碎片离子以及检出限 
Table 2  The molecular formula, retention times, theoretical mass-to-charge ratio, actual mass-to-charge ratio, accurate mass relative 

deviation, adduct,fragment ion,LOD of 9 kinds of β-agonists 

化合物 分子式 
保留时间 

/min 

理论 

质荷比 

实测 

质荷比

精确质量 

相对偏差/106 加合物 碎片离子 LOD/
(μg/kg)

特布他林 C12H19NO3 1.42 226.14377 226.14380 0.13 +H 152.07054、125.05973、116.97221 0.5 

西马特罗 C12H17N3O 1.44 220.14440 220.14459 0.86 +H 160.08687、143.06035、202.13385 0.2 

马布特罗 C13H18ClF3N2O 2.80 311.11330 311.11313 0.55 +H 217.03383、237.03998、202.07118 0.2 

沙丁胺醇 C13H21NO3 1.51 240.15942 240.15952 0.42 +H 148.07552、166.08603、57.07067 0.2 

莱克多巴胺 C18H23NO3 2.38 302.17507 302.17517 0.33 +H 107.04945、121.06493、136.07570 0.4 

克伦特罗 C12H9Cl2H9N2O 2.56 277.08690 277.08694 0.14 +H 203.01364、132.06824、57.07066 0.4 

溴布特罗 C12H18Br2N2O 2.70 366.98382 366.98383 0.03 +H 213.99217、292.91037、132.06816 0.4 

溴代克伦特罗 C12H18BRCLN2O 2.63 321.03638 321.03635 0.09 +H 246.96300、168.04480、132.06821 0.5 

班布特罗 C18H29N3O5 2.72 368.21800 368.21802 0.05 +H 166.95653、199.96246、142.81985 0.2 

 
 

3.3  基质效应考察与消除 

由于基质成分的影响, 导致被分析物的信号强度有

不同程度的增强或减弱, 此为基质效应。基质效应的存在

会对测定结果的准确性产生影响。与三重四极杆质谱相比, 

UPLC-Q-Orbitrap 具有更强的抗干扰能力, 但基质效应仍

然存在, 且样品基质较为复杂, 可通过计算基质因子来评

价。评价方法如下: 绘制溶剂标准曲线(斜率为 K2)和基质

匹配标准曲线(斜率为 K1), 定义基质因子(matrix factor, 

MF): MF=K1/K2。当 MF 值为 1 时, 表示无基质效应; MF

值小于 1, 则基质抑制; MF 值大于 1, 则基质增强[17]。 

为考察基质对 9 种受体激动剂响应值的影响, 分别配

制了溶剂标准工作曲线以及基质标准工作曲线, 浓度为

0.5、1、2、5、8、10 ng/mL。溶剂标样和基质标样的曲线

回归方程、相关系数及斜率比值见表 3, 其中: Y 为信号强

度, X 为浓度。溶剂和基质标准曲线线性均良好, 相关系数

r 均大于 0.997。除沙丁胺醇外, 基质对其余 8 种受体激动

剂均有基质抑制效应。基质对沙丁胺醇及西马特罗影响最

小, 克伦特罗受基质影响最大。 

抵消基质干扰的方法很多, 如: 稀释法、内标法、基

质净化法、基质匹配等。4 种方法各有缺点。稀释法往往

会提高检出限, 不利于低含量物质的检测; 内标法对应的

内标价格昂贵, 合成困难, 寻找合适的内标物质是个难点; 

基质净化法可有效去除基质干扰, 提高信噪比, 但对于多

残留检测存在很多弊端, 选择合适净化方式尤为重要; 作

为一个多残留物质同时筛查和定量的方法, 很难兼顾到每

一种目标物的同时完全消除基质效应的影响, 因此, 采用

基质标准溶液定量, 这可以在很大程度上减少基质效应影

响, 将其控制在可接受的范围内。基质匹配法实质并没有

消除基质干扰, 对于低浓度含量的测定存在难度; 本研究

采用基质净化和基质匹配法相结合可以抵消大部分的基质

效应。 

3.4  前处理条件的考察 

3.4.1  提取及净化条件的优化 

本研究选择 4 种不同的提取溶剂(乙酸乙酯、乙腈、

0.1%甲酸乙酸乙酯、0.1%甲酸乙腈), 以 9 种 β-受体激动剂

的平均回收率(加标浓度 5 μg/kg)考察不同溶剂的提取效

果。实验表明, 采用乙腈作为提取溶剂时, 基质干净且 9

种 β-受体激动剂的回收率高。β-受体激动剂一般为弱碱性

化合物, 可与酸形成盐, 因此采用中性乙腈提取回收率高

于酸性乙腈。乙腈具有较好的沉淀蛋白的作用, 而乙酸乙

酯溶解脂肪, 不利于后期的净化。因此, 最终选择乙腈为 

提取溶剂。 

3.4.2  净化方式的选择 

肉类样品的基质较为复杂, 选择合适的净化方式尤

为重要。肉类基质中主要含有蛋白质及脂肪类物质。本研

究主要考察了正己烷液液萃取、吸附剂净化、盐析净化等

3 种净化方式的净化效果, 结果见图 3。发现传统的液液萃

取, 复溶后浑浊, 但过滤膜后, 上机液澄清, 无可视杂质, 

回收率普遍高于其他两种方式; 盐析净化, 复溶后, 溶液

澄清, 净化效果显著, 但是西马特罗几乎完全被吸附, 其

他 8 种化合物回收率较好。吸附剂净化, 复溶后, 溶液浑

浊, 还需正己烷进一步净化, 9 种化合物回收率均低于正己



第 13 期  夏宝林, 等: 高效液相色谱-四极杆-静电场轨道离子阱高分辨率质谱法快速筛查和确证动物源性食品中… 4409 
 
 
 
 
 

 

烷液液萃取的净化方式 , 主要是因为吸附剂在吸附蛋白

质、脂肪、磷脂等物质的同时, 也吸附了目标物。考虑仪

器污染问题, 最终选择传统的吸附剂净化方式。 

3.5  方法学验证 

3.5.1  检出限 

在高分辨质谱的分析中, 其提取的精确相对分子质

量色谱图无基线噪音, 因此采用传统信噪比(S/N)的方法无

法计算检出限。本研究通过不同加标水平确定方法检出限, 

以各化合物能够触发二级质谱扫描最小峰面积为评价标

准。结果见表 2, 检出限范围为 0.2~0.5 μg/kg。 

3.5.2  方法回收率及精密度 

分别取猪肉、猪肝、羊肉样品空白样品, 添加低、中、

高 3 个浓度水平的 9 种受体激动剂混合标准溶液, 进行前处

理, 测定目标化合物, 每个浓度水平进行 6 次测定, 结果见

表 4。9 种化合物平均回收率为 76.3%~110.8%, 相对标准偏

差(relative standard deviation, RSD)为 2.5%~11.3%。 

 
表 3  溶剂标样和基质标样的标准曲线、相关系数及其基质因子 

Table 3  Standard curves, correlation coefficients and matrix factors of solvent and matrix standard samples 

化合物 溶剂标准曲线 基质标准曲线 MF 

特布他林 Y＝2603.8798463.3X(r=0.9997) Y＝4349.281766.4X(r=0.9979) 0.8 

西马特罗 Y＝3537.4116942X(r=0.9998) Y＝32741.1109151X(r=0.9989) 0.9 

沙丁胺醇 Y＝20412.8116532X(r=0.9996) Y＝1584.11131854X(r=0.9998) 1.1 

莱克多巴胺 Y＝1594.5668191.2X(r=0.9997) Y＝2016.2944237.6X(r=0.9987) 0.6 

克伦特罗 Y＝10680.2109367X(r=0.9999) Y＝10027.455000.6X(r=0.9975) 0.5 

溴布特罗 Y＝7646.6173732.8X(r=0.9998) Y＝694.10543330.8X(r=0.9979) 0.6 

溴代克伦特罗 Y＝2061.8765388.5X(r=0.9995) Y＝6054.5936501.2X(r=0.9978) 0.6 

马布特罗 Y＝44415.1178271X(r=0.9999) Y＝4044.6107430X(r=0.9996) 0.6 

班布特罗 Y＝16348.9217421X(r=0.9997) Y＝12471.6135702X(r=0.9993) 0.6 

注: Y: 响应值; X: 浓度; MF: 基质因子。 
 
 

 
 

图 3  不同净化方式对 9 种 β-受体激动剂回收率的影响 

Fig.3  Effect of different purification methods on the recovery of 9 kinds of β-agonists 



4410 食 品 安 全 质 量 检 测 学 报 第 10 卷 
 
 
 
 
 

 

表 4  9 种 β-受体激动剂加标回收率及精密度(n=6) 
Table 4  The recovery and precision of 9 kinds of kinds of β-agonists (n=6) 

化合物 加标水平/(μg/kg) 回收率 RSD 

特布他林 0.5, 1, 5 88.1%~90.8% 5.9%~11.3% 

西马特罗 0.5, 1, 5 76.3%~90.5% 3.9%~9.6% 

沙丁胺醇 0.5, 1, 5 90.1%~110.8% 4.1%~12.3% 

莱克多巴胺 0.5, 1, 5 85.0%~92.5% 5.0%~9.9% 

克伦特罗 0.5, 1, 5 91.0%~100.7% 5.1%~10.3% 

溴布特罗 0.5, 1, 5 84.9%~97.3% 3.2%~9.3% 

溴代克伦特罗 0.5, 1, 5 77.9%~92.7% 3.7%~9.3% 

马布特罗 0.5, 1, 5 74.3%~89.5% 2.5%~8.3% 

班布特罗 0.5, 1, 5 90.3%~107.5% 4.1%~8.9% 

 
 
 

 

 
图 4  克伦特罗阳性样品的二级质谱图 

Fig.4  Secondarymass spectrumof theclenbuterol in positive sample 

 
 

3.6  实际样品检测 

为了验证本方法的可行性及准确性, 应用本研究建

立的方法对 1 份克伦特罗阳性猪肉样品进行检测。采用精

确质量数和保留时间进行初步筛查, 并结合二级特征碎片

离子确证, 母离子进行定量分析。提取二级质谱图见图 4, 

样品中克伦特罗保留时间、质荷比、离子碎片等信息均与

数据库中信息相匹配, 确证了克伦特罗的残留。使用本方

法测得克伦特罗含量为 3.9 μg/kg。依据 GB/T 22286-2008, 

测试结果为 4.3 μg/kg。两者相对偏差小于 10%, 说明本方

法定量的可行性。 
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4  结  论 

本文针对畜产品中 9 种 β-受体激动剂药物, 采用乙腈

提取, 正己烷液液萃取净化, 使用高灵敏度、高分辨率的

轨道离子阱高分辨质谱仪进行快速筛查和确证。9 种化合

物的方法的检出限在 0.2~0.5 μg/kg 之间, 低、中、高 3 个

加标水平的回收率在 74.3%~110.8%范围内, 相对标准偏

差均小于 12%, 重现性良好。本方法快速、简便、灵敏度

高, 可满足日常工作中对动物源性食品中 9 种 β-受体激动

剂药物快速筛查与确认。 
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