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QuEChERS-超高效液相色谱-串联质谱法同时测定 

水产品中 20种苯并咪唑类药物及其代谢物残留 

温海滨*, 林洁纯, 叶靖怡, 梁培荣, 张婉梨, 林腾奕 

(广东省食品检验所, 广州  510405) 

摘  要: 目的  建立 QuEChERS 结合超高效液相色谱-串联质谱法(ultra performance liquid chromatography 

-tandem mass spectrometry, UPLC-MS/MS)同时快速测定水产品中 20 种苯并咪唑类药物及其代谢物残留量的

分析方法。方法  样品经乙腈提取, 用乙二胺-N-丙基甲硅烷(primary secondary amine, PSA)和中性氧化铝吸附

剂净化, 通过 Waters ACQUITY UPLC HSS T3 (2.1 mm×100 mm, 1.8 μm)色谱柱分离, 以 0.1%甲酸水溶液-乙

腈为流动相, 采用电喷雾正离子模式, 多反应监测(multiple reaction monitoring, MRM)模式下分析, 基质匹配

曲线外标法定量。结果  20种苯并咪唑类药物及其代谢物在 0.05~20.00 μg/L范围内线性关系良好(r2≥0.9991), 

在空白样品基质中进行 3 个不同浓度水平的加标实验 , 平均回收率为 63.3%~105.8%, 相对标准偏差为

0.1%~7.5% (n=6)。方法检出限为 0.1~0.5 μg/kg, 定量限为 0.3~2.0 μg/kg。结论  该方法操作简便、灵敏度高、

准确可靠, 适用于水产品中 20 种苯并咪唑类药物及其代谢物的快速筛查。 

关键词: QuEChERS; 超高效液相色谱-串联质谱法; 水产品; 苯并咪唑类药物 

Simultaneous determination of 20 kinds of benzimidazoles and their 
metabolites residues in aquatic products by QuEChERS-ultra  

performance liquid chromatography-tandem mass spectrometry 

WEN Hai-Bin*, LIN Jie-Chun, YE Jing-Yi, LIANG Pei-Rong, ZHANG Wan-Li, LIN Teng-Yi 

(Guangdong Provincial Institute of Food Inspection, Guangzhou 510405, China) 

ABSTRACT: Objective  To establish an analytical method for the simultaneous and rapid determination of 20 

kinds of benzimidazoles and their metabolites residues in aquatic products by QuEChERS combined with ultra 

performance liquid chromatography-tandem mass spectrometry (UPLC-MS/MS). Methods  The samples were 

extracted with acetonitrile, purified with primary secondary amine (PSA) and neutral alumina adsorbent, separated on 

a Waters ACQUITY UPLC HSS T3 (2.1 mm×100 mm, 1.8 μm) chromatographic column using 0.1% formic acid 

aqueous solution-acetonitrile as the mobile phase under the electrospray ionization mode, analyzed in multiple 

reaction monitoring (MRM) mode, and quantified by external standard method of matrix matching curve. Results  
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The linear relationships of the 20 kinds of benzimidazoles and their metabolites were good within the range of 

0.05-20.00 μg/L (r2≥0.9991). The spiked experiments at 3 kinds of different concentration levels in the blank sample 

matrix were performed, and the average recoveries were 63.3%‒105.8%, and the relative standard deviations were 

0.1%‒7.5% (n=6). The limits of detection were 0.1‒0.5 μg/kg, and the limits of quantitation were 0.3‒2.0 μg/kg. 

Conclusion  This method has the advantages of simplicity, high sensitivity and good reliability, which is suitable for 

the rapid detection of 20 kinds of benzimidazoles and their metabolites residues in aquatic products. 

KEY WORDS: QuEChERS; ultra performance liquid chromatography-tandem mass spectrometry; aquatic products; 

benzimidazoles 
 
 
 

0  引  言 

苯并咪唑类 (benzimidazoles, BMZs)化合物是一类

由苯环和咪唑环组成的芳香族杂环化合物, 具有抗寄生

虫、抗菌、抗病毒、抗癌和抗高血压等作用 [1], 被广泛

用于农业、水产和禽畜养殖业。研究表明, 苯并咪唑类

药物及其代谢物具有致畸和胚胎毒性作用 [2], 高剂量或

长时间使用会导致该类药物在食用动物体内蓄积, 通过

食物链传递进而影响人体健康, 且在体内转化的代谢产

物仍具有毒理作用[3‒4]。目前, 市面上依然存在约 20 余

种苯并咪唑类药物用于禽畜及水产养殖业中杀虫驱虫

使用的现象, 为此我国及欧盟、美国、日本等国已将苯

并咪唑类药物列入限制使用的兽药目录中, 并制订出苯

并咪唑类药物及其代谢物在不同动物体内(包括肌肉、组

织 、 奶 等 ) 的 最 高 残 留 限 量 (maximum residue limit, 

MRL)[1,5]。 

目前 , 苯并咪唑类药物常用的检测方法主要有高

效液相色谱法 [6‒8]、液相色谱-串联质谱法 [9‒11]、荧光分

析法 [12‒14]、毛细管电泳法 [15‒16]、免疫分析法 [17‒18]等。

其中液相色谱 -串联质谱法相对于其他方法 , 具有准确

性和灵敏度高 , 选择性和抗干扰性较强 , 可实现多目

标组分同时分析等优势 , 广泛应用于水产养殖产品中

兽药残留的分析测定。近年来国内外对苯并咪唑类药

物的研究主要集中于针对果蔬、禽畜肉组织、乳制品

等基质的分析检测 , 而对水产品中该类药物的分析报

道相对较少[5], 此外, 我国现行标准 GB/T 22955—2008

《河豚鱼、鳗鱼和烤鳗中苯并咪唑类药物残留量的测定 

液相色谱-串联质谱法》中基质适用种类单一, 前处理过

程较为烦琐。因此, 本研究采用具有快速高效、溶剂使

用量少等优势的 QuEChERS 净化技术, 通过优化色谱和

质谱参数、样品前处理条件, 建立超高效液相色谱-串联

质谱法同时快速测定水产品中 20 种苯并咪唑类药物及

其代谢物残留量的分析方法, 以期为水产品质量安全风

险监测提供技术支持。 

1  材料与方法 

1.1  仪器与试剂 

沃特世 I-Class/Xevo TQ-S 超高效液相色谱-串联质谱联

用仪 , 配有电喷雾离子源(electronspray ionization, ESI)、

ACQUITY UPLC HSS T3 色 谱 柱 (2.1 mm×100 mm,       

1.8 μm)(美国 Waters 公司); Multifuge X3R 高速离心机(美国

Thermo Fisher Scientific 公司); KQ-500DE 数控超声波清洗

器(东莞科桥超声波设备有限公司); GM-200 高效切割式粉

碎仪(德国莱驰公司); Vortex Genius 3 涡旋混合器(德国 IKA

公司); AUTO EVA-60 自动氮吹仪(美国 Reeko 公司)。 

20 种苯并咪唑类药物及其代谢物混合标准溶液(见表

1)(质量浓度为 100 μg/mL, 天津阿尔塔科技有限公司); 乙

腈、甲醇、乙酸、乙酸乙酯(色谱纯, 德国 Merck 公司); 乙

酸铵(色谱纯, 美国 Thermo Fisher Scientific 公司); 甲酸(色

谱纯, 上海阿拉丁生化科技股份有限公司); 正己烷、氯化

钠、无水硫酸钠、无水硫酸镁(分析纯, 广州化学试剂厂); 

乙二胺-N-丙基甲硅烷(primary secondary amine, PSA)、十

八烷基键合硅胶吸附剂(ostade-cylsilane, ODS-C18)(天津博

纳艾杰尔公司); 中性氧化铝吸附剂(Al-N)(国药集团化学

试剂有限公司); 实验用水为 Milli-Q 超纯水。 

水产品购自本地市场。 

1.2  实验方法 

1.2.1  溶液配制 

混合标准中间液: 准确量取 100 μL 混合标准溶液于

100 mL 容量瓶中, 用甲醇定容, 配制成 100 μg/L 混合标准

中间液, 于-20 ℃冰箱保存备用。 

流动相 A: 0.1%甲酸水溶液: 取 1.0 mL 甲酸, 用水溶

解并定容至 1000 mL。 

1%乙酸乙腈溶液: 取 1.0 mL 乙酸, 用乙腈溶解并定

容至 100 mL。 

1%甲酸乙腈溶液: 取 1.0 mL 甲酸, 用乙腈溶解并定

容至 100 mL。 

50%乙腈水溶液: 取 50 mL 乙腈于 100 mL 容量瓶中, 
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用水溶解并定容至 100 mL。 

30%乙腈水溶液: 取 30 mL 乙腈于 100 mL 容量瓶中, 

用水溶解并定容至 100 mL。 

30%甲醇水溶液: 取 30 mL 甲醇于 100 mL 容量瓶中, 

用水溶解并定容至 100 mL。 

30%乙腈水(含 0.1%甲酸)溶液: 取 20 mL 乙腈和  

100 μL 甲酸, 用水溶解并定容至 100 mL。 

30%甲醇水(含 0.1%甲酸)溶液: 取 20 mL 甲醇和  

100 μL 甲酸, 用水溶解并定容至 100 mL。 

1.2.2  样品前处理 

首先取适量新鲜的鱼、贝、虾样品进行预处理: 鱼去

鳞去皮, 沿脊背取肌肉等可食用部分; 贝类去壳取肌肉部

分; 虾去头去壳, 取肌肉部分; 采用四分法分样, 用粉碎

机均质后备用。准确称取均质后的试样 2 g(精确至 0.01 g)

于 50 mL 离心管中, 加入 4 g 氯化钠和 5 mL 乙腈, 涡旋混

合 1 min, 超声提取 10 min, 以 4000 r/min 离心 5 min, 上清

液转移至另一 50 mL 离心管中, 往残渣中加入 5 mL 乙腈

重复提取一次, 合并 2 次上清液, 涡旋混匀后转移至已含

有 100 mg PSA 和 100 mg 中性氧化铝吸附剂的 50 mL 离心

管中, 涡旋振荡 1 min, 以 8500 r/min 离心 10 min, 取上清

液于 40 ℃氮气吹至干, 用 2 mL 50%乙腈-水溶液复溶, 涡

旋振荡 30 s, 过 0.22 μm 滤膜后上机分析。 

1.2.3  液相色谱-串联色谱条件 

(1)液相色谱条件 

ACQUITY UPLC HSS T3 色谱柱(2.1 mm×100 mm,   

1.8 μm); 流动相: A 为 0.1%甲酸水溶液, B 为乙腈; 梯度洗脱

程序: 0~0.80 min, 10% B; 0.80~4.50 min, 10%~100% B; 

4.50~5.50 min, 100% B; 5.50~5.60 min, 100%~10% B; 
5.60~7.00 min, 10% B; 流速: 0.350 mL/min; 柱温: 40 ℃; 进

样量: 1 μL。 

(2)质谱条件 

离子源: 电喷雾离子源; 扫描方式: 正离子模式; 监

测方式: 多反应监测(multiple reaction monitoring, MRM); 

毛细管电压: 1.0 kV; 离子源温度: 150 ℃; 脱溶剂气温度: 

500 ℃; 脱溶剂气流速 : 1000 L/h; 锥孔反吹气流速 :    

150 L/h; 其他质谱参数见表 1。 
 

表 1  20 种苯并咪唑类药物及其代谢物质谱参数 
Table 1  Spectral parameters of 20 kinds of benzimidazoles and 

their metabolites 

序号 化合物 
母离子 
(m/z) 

子离子 
(m/z) 

锥孔 

电压/V 
碰撞能量

/eV 

1 阿苯达唑 
266.1 234.0＊ 30 18 

266.1 191.0 30 28 

2 阿苯达唑亚砜 
282.1 240.1＊ 30 9 

282.1 222.1 30 17 

3 阿苯达唑砜 
298.1 159.1＊ 30 35 

298.1 224.1 30 26 

表 1(续) 

序号 化合物 
母离子
(m/z) 

子离子 
(m/z) 

锥孔 

电压/V 

碰撞 

能量/eV

4 
阿苯达唑-2-氨

基砜 

240.1 133.2＊ 30 27 

240.1 198.1 30 18 

5 吡喹酮 
313.1 203.1＊ 30 15 

313.1 83.3 30 24 

6 奥芬达唑 
316.0 159.1＊ 30 27 

316.0 191.1 30 19 

7 苯硫氨酯 
447.0 383.0＊ 30 15 

447.0 415.0 30 11 

8 芬苯达唑 
300.0 268.0＊ 30 18 

300.0 159.1 30 30 

9 噻苯达唑 
202.1 175.1＊ 30 24 

202.1 131.1 30 30 

10 甲苯达唑 
296.1 264.1＊ 30 20 

296.1 105.2 30 28 

11 奥苯达唑 
250.1 218.1＊ 30 17 

250.1 176.1 30 26 

12 帕苯达唑 
248.1 216.1＊ 30 17 

248.1 173.1 30 30 

13 三氯苯达唑
359.1 343.9＊ 30 24 

359.1 198.1 30 25 

14 芬苯达唑砜
332.0 159.1＊ 30 36 

332.0 300.0 30 20 

15 氟苯达唑 
314.1 123.1＊ 30 29 

314.1 282.0 30 19 

16 氨基甲苯咪唑
238.1 105.1＊ 30 27 

238.1 133.1 30 35 

17 
5-羟基甲苯咪

唑 

298.1 160.1＊ 30 28 

298.1 266.0 30 17 

18 
5-羟基噻苯咪

唑 

218.1 191.1＊ 30 22 

218.1 147.0 30 28 

19 
2-氨基氟苯达

唑 

256.1 95.2＊ 30 35 

256.1 123.2 30 24 

20 坎苯达唑 
303.0 217.1＊ 30 24 

303.0 261.0 30 16 

注: ＊为定量离子。 
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2  结果与分析 

2.1  质谱条件的优化 

采用质量浓度为 100 μg/L 的混合标准溶液进行质谱

优化, 在正离子模式下进行质谱一级全扫描和子离子扫描, 

得到各苯并咪唑类药物的分子离子峰([M+H]+)和特征碎片

离子峰, 通过优化锥孔电压和碰撞能量, 选择离子丰度最

高、基体干扰较小的离子对作为特征离子对, 其中选择响

应信号强度最大的离子对作为定量离子对, 进一步优化毛

细管电压等质谱参数, 使其离子化效率达到最佳, 20 种苯

并咪唑类药物及其代谢物的相关质谱参数见表 1。 

2.2  色谱条件的优化 

本研究在相同色谱条件下考察了 XBridge BEH C18 

(4.6 mm×100 mm, 2.5 μm)和 ACQUITY UPLC HSS T3  (2.1 

mm×100 mm, 1.8 μm)的分离效果, 结果发现采用 XBridge 

BEH C18 色谱柱进行分离时洗脱时间较长, 且可洗脱的目标

物数量较少, 而采用 ACQUITY UPLC HSS T3 色谱柱进行

分离时, 不仅可以达到良好的分离效果, 各药物峰形尖锐对

称, 而且可在 7 min 内完成一个样品的分析, 提高了分析速

度, 见图 1。因此本研究选择使用 ACQUITY UPLC HSS T3

色谱柱进行实验。 

本研究分别以乙腈 -水、甲醇 -0.1%甲酸水、乙腈 -    

10 mmol/L 乙酸铵溶液和乙腈-0.1%甲酸水溶液为流动相

考察了不同洗脱体系对目标物的色谱峰峰形以及响应强度

的影响。结果表明, 以乙腈-水和乙腈-10 mmol/L 乙酸铵溶

液作为流动相时, 目标组分信号响应强度较低, 灵敏度下

降, 当水相中加入甲酸后进行梯度洗脱时, 各目标组分的

响应信号增强, 且有较好色谱峰峰形, 这说明了在流动相

中添加适量甲酸可显著提高苯并咪唑类药物的离子化效率, 

提高检测灵敏度。当以甲醇作为流动相的有机相部分时, 

苯硫氨酯因极性较弱而难以被洗脱下来, 而乙腈可在短时

间内将其分离出来。因此, 本研究最终选取乙腈-0.1%甲酸

水溶液作为流动相。 

2.3  前处理条件的优化 

2.3.1  样品提取条件优化 

苯并咪唑类药物常用的提取溶液主要有乙腈、乙酸乙

酯和甲醇等[11], 本研究分别考察了乙腈、1%乙酸乙腈、1%

甲酸乙腈、甲醇和乙酸乙酯的提取效率。结果如图 2 所示, 

采用甲醇作为提取液时, 阿苯达唑、芬苯达唑、帕苯达唑、

三氯苯达唑等目标物回收率均低于 60%, 且甲醇沉淀蛋白

效果较差, 有较多的干扰物质被同时从基质中提取出来; 

而使用乙酸乙酯提取时容易发生乳化现象, 尤其对脂肪含

量较高的水产品基质进行提取时乳化现象更为严重, 极大

影响了目标组分提取效果; 乙腈的提取效果明显优于甲醇

和乙酸乙酯, 同时乙腈具有良好的沉淀蛋白质的作用, 有

利于后续的进一步净化处理。此外, 酸性乙腈的提取效果

与甲醇基本一致, 这有可能是采用酸性乙腈提取时基质杂

质干扰较大, 造成较差的提取效率, 因此本研究选择乙腈

作为样品提取溶剂。 

 

 
 

图 1  20 种苯并咪唑类药物及其代谢物的总离子流 

色谱图(1 μg/L) 

Fig.1  Total ion chromatogram of 20 kinds of benzimidazoles and 
their metabolites (1 μg/L) 

 
 

在样品前处理过程中加入盐析剂, 不仅有利于有机

相与水相分层, 还能起到分散样品和沉淀部分蛋白质的作

用, 同时也去除了部分水溶性杂质, 从而提高目标组分的

回收率[7]。本研究对比了无水硫酸钠、氯化钠和无水硫酸

镁的盐析效果, 结果如图 3 所示, 采用无水硫酸钠时阿苯

达唑、芬苯达唑、帕苯达唑和三氯苯达唑的回收率均低于

60%, 使用无水硫酸镁时三氯苯达唑、氨基甲苯咪唑和 2-

氨基氟苯达唑的回收率同样均低于 60%, 而选用氯化钠时

不仅能获得较好的盐析效果, 同时氯化钠能够较好去除水

溶极性基质干扰物[7], 因此选用氯化钠作为盐析剂。研究

进一步考察了盐析剂用量对盐析效果和提取效果的影响, 

发现当盐析剂用量大于 3 g 时, 随着其用量增加, 各目标

物的提取效果逐渐下降, 但当用量大于 4 g 时可获得良好

的盐析效果, 综合考虑以上因素, 本研究选择 4 g 氯化钠

作为盐析剂。 

2.3.2  净化条件优化 

为提高样品净化效率, 减少提取液中的杂质对目标

物的检测干扰 , 本研究采用 QuEChERS 净化方式。

QuEChERS 方法常用的净化填料有 PSA、C18、无水硫酸镁、

无水硫酸钠等, 其中 PSA 主要用于去除有机酸、极性色素、

金属离子以及一些酚类和糖类物质[19]; C18 吸附剂能有效

去除脂肪酸和固醇类等化合物[20]; 无水硫酸镁、无水硫酸

钠则主要利用其盐析和除水作用。本研究对 C18、PSA、中

性氧化铝以及无水硫酸钠和无水硫酸镁净化材料的净化效

果进行了考察, 结果如图 4 所示, 发现使用 C18吸附剂时对
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阿苯达唑、芬苯达唑、帕苯达唑和三氯苯达唑有较强的吸

附作用, 导致其损失较大; 使用 PSA 吸附剂并结合无水硫

酸钠或无水硫酸镁净化时发现样品复溶液较为浑浊, 表明

使用该净化组合未能获得较好的净化效果; 而采用 PSA 和

中性氧化铝吸附剂净化时可获得较好的净化效果和回收率, 

这是由于中性氧化铝吸附剂表面具有电中性, 可吸附脂肪

类富电子杂质, 具有良好的除脂效果[21]。因此本研究选用

PSA和中性氧化铝吸附剂作为净化剂, 并优化两者的用量, 

当 PSA 和中性氧化铝吸附剂用量各为 100 mg 时, 各目标

物回收率和净化效果均为最优, 故选用此用量。 

2.3.3  复溶液的筛选 

本研究比较了 50%乙腈水溶液、30%乙腈水溶液、30%

甲醇水溶液、30%乙腈水溶液(含 0.1%甲酸)和 30%甲醇水

溶液(含 0.1%甲酸)对 20 种苯并咪唑类药物及其代谢物回

收率的影响。结果发现当使用甲醇-水溶液或低比例乙腈水

溶液时部分目标物回收率偏低, 而当乙腈和水的体积比例

为 1:1 时, 20 种药物的回收率均在 70.2%~106.1%之间, 因

此选择 50%乙腈水溶液作为样品复溶液。 

 
 

 
 

图 2  不同提取溶剂对 20 种苯并咪唑类药物及其代谢物回收效果影响的比较(n=3) 

Fig.2  Comparison of the effects of different extraction solvents on the recoveries of 20 kinds of benzimidazoles and their metabolites (n=3) 
 
 

 
 

图 3  盐析剂对 20 种苯并咪唑类药物及其代谢物回收效果影响的比较(n=3) 

Fig.3  Comparison of the effects of salting-out agents on the recoveries of 20 kinds of benzimidazoles and their metabolites (n=3) 
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图 4  净化材料对 20 种苯并咪唑类药物及其代谢物回收效果影响的比较(n=3) 

Fig.4  Comparison of the effects of purification materials on the recoveries of 20 kinds of benzimidazoles and their metabolites (n=3) 
 

2.4  基质效应 

基质效应(matrix effect, ME)是与目标分析物共同从

样品中萃取出来的内源性物质导致目标分析物的检测信号

强度发生不同程度变化的现象, 包括基质增强效应和基质

抑制效应[22‒23], 能影响仪器的灵敏度和分析结果的准确性, 

因而有必要对基质效应进行评价。本方法通过配制溶剂绘

制标准溶液曲线和基质匹配溶液标准曲线[24], 用以判断基

质效应的影响, 计算公式为: ME(%)=(基质匹配标准溶液

曲线斜率/溶剂标准溶液曲线斜率‒1)×100%, 负值表示基

质抑制效应, 正值表示基质增强效应, 绝对值越大则表示

基质效应越强。本研究对草鱼、白贝和南美白对虾进行了

基质效应评估, 该方法基质效应为-27.4%~8.9%。鉴于此, 

本研究采用基质匹配曲线外标法定量。 

2.5  方法线性范围、检出限及定量限 

在上述实验条件下, 采用空白基质溶液逐级稀释配

制一系列不同浓度的混合标准工作液, 以苯并咪唑类药物

及其代谢物响应峰面积(Y)为纵坐标, 质量浓度(X, μg/L)为

横坐标绘制标准工作曲线。结果表明, 苯并咪唑类药物及

其代谢物在 0.05~20.00 μg/L 浓度范围内线性关系良好, 相

关系数(r2)均大于等于 0.9991, 线性方程见表 2。利用阴性

基质样品做加标回收实验, 以 3 倍信噪比为检出限, 10 倍

信噪比为定量限, 得到每种苯并咪唑类药物及其代谢物的

检出限和定量限, 本方法检出限为 0.1~0.5 μg/kg, 定量限

为 0.3~2.0 μg/kg, 说明该方法具有良好的灵敏度。 

 
表 2  水产品中 20 种苯并咪唑类药物及其代谢物标准曲线线性方程 

Table 2  Linear calibration equations of the 20 kinds of benzimidazoles and their metabolites in aquatic products 

化合物 草鱼 白贝 南美白对虾 

阿苯达唑 Y=1.44×105X-884 Y=1.42×105X+2.01×103 Y=1.26×105X-242 

阿苯达唑亚砜 Y=2.68×104X+233 Y=2.81×104X+349 Y=2.90×104X+775 

阿苯达唑砜 Y=5.04×104X-154 Y=5.57×104X+526 Y=5.26×104X+746 

阿苯达唑-2-氨基砜 Y=3.64×104X+100 Y=3.50×104X+179 Y=2.86×104X+893 

吡喹酮 Y=5.93×104X+9.26 Y=4.99×104X+1.66×104 Y=5.19×104X-182 

奥芬达唑 Y=4.83×104X+772 Y=5.27×104X+771 Y=4.96×104X+684 

苯硫氨酯 Y=6.97×104X-296 Y=5.35×104X+593 Y=4.35×104X+514 

芬苯达唑 Y=1.25×105X+1.48×103 Y=1.39×105X+347 Y=9.87×104X+1.17×103 

噻苯达唑 Y=6.13×104X+379 Y=5.97×104X-7.19 Y=5.78×104X+129 

甲苯达唑 Y=8.67×104X-402 Y=9.11×104X+350 Y=8.00×104X+1.22×103 
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表 2(续) 

化合物 草鱼 白贝 南美白对虾 

奥苯达唑 Y=1.52×105X-1.45×103 Y=1.47×105X+3.01×103 Y=1.42×105X+19.0 

帕苯达唑 Y=1.59×105X-1.13×103 Y=1.71×105X+49 Y=1.60×105X-202 

三氯苯达唑 Y=4.79×104X+1.02×103 Y=4.44×104X+737 Y=3.97×104X+1.25×103 

芬苯达唑砜 Y=5.30×104X-708 Y=6.42×104X+302 Y=5.34×104X+3.87×103 

氟苯达唑 Y=4.66×104X+1.45×103 Y=5.37×104X-145 Y=3.74×104X+201 

氨基甲苯咪唑 Y=3.81×104X-446 Y=3.58×104X+1.43×103 Y=3.46×104X+205 

5-羟基甲苯咪唑 Y=1.65×104X-109 Y=1.62×104X+668 Y=1.25×104X+612 

5-羟基噻苯咪唑 Y=3.78×104X+123 Y=3.74×104X-310 Y=3.46×104X+398 

2-氨基氟苯达唑 Y=3.19×104X+40.1 Y=3.14×104X+1.00×103 Y=2.56×104X+577 

坎苯达唑 Y=1.56×106X+950 Y=1.42×105X+999 Y=1.20×105X+955 

 

2.6  回收率和精密度考察 

选用草鱼、白贝和南美白对虾阴性基质样品分别进行

3 个加标水平的加标回收实验(阿苯达唑亚砜、阿苯达唑砜、

阿苯达唑-2-氨基砜、奥芬达唑、甲苯达唑、帕苯达唑、芬

苯达唑砜、氟苯达唑、5-羟基甲苯咪唑、2-氨基氟苯达唑

和坎苯达唑为 0.1、0.2 和 1.0 μg/kg; 阿苯达唑、奥苯达唑

和 5-羟基噻苯咪唑为 0.2、0.4 和 2.0 μg/kg; 吡喹酮、苯硫

氨酯、芬苯达唑、噻苯达唑、三氯苯达唑和氨基甲苯咪唑

为 0.5、1.0 和 5.0 μg/kg), 按上述优化方法进行样品前处理, 

每个浓度水平做 6 次平行测定。实验结果表明, 草鱼、白

贝、南美白对虾基质中 20 种药物的平均加标回收率分别为

63.3%~104.3%、67.2%~103.1%、63.5%~105.8%, 相对标准

偏差(n=6)为 0.1%~7.5%。其中 20 种苯并咪唑类药物及其

代谢物在草鱼、白贝和南美白对虾基质中的平均回收率为

阿苯达唑 63.3%~90.9%、阿苯达唑亚砜 80.4%~104.3%、阿

苯达唑砜 71.0%~99.5%、阿苯达唑-2-氨基砜 73.1%~89.3%、

吡喹酮 70.0%~103.1%、奥芬达唑 86.6%~103.1%、苯硫氨

酯 75.3%~100.0%、芬苯达唑 79.8%~99.0%、噻苯达唑

76.4%~92.0% 、 甲 苯 达 唑 64.6%~96.8% 、 奥 苯 达 唑

78.1%~97.4% 、帕苯达唑 73.4%~94.8% 、三氯苯达唑

69.2%~82.8%、芬苯达唑砜 80.8%~100.8%、氟苯达唑

63.5%~93.4%、氨基甲苯咪唑 73.7%~88.0%、5-羟基甲苯咪

唑 71.6%~99.8%、5-羟基噻苯咪唑 66.1%~82.0%、2-氨基

氟苯达唑 72.8%~100.6%、坎苯达唑 71.5%~105.8%。表明

本方法具有较好的重现性和准确性, 可满足水产品中 20

种苯并咪唑类药物及其代谢物残留量的测定。 

2.7  实际样品测定 

按照本研究所建立的方法对市售的罗非鱼、桂花鱼、

草鱼、白贝、蛏子、花甲、罗氏虾、小龙虾、沙虾等 100

批次常见水产品进行苯并咪唑类药物及其代谢物残留量的

测定, 在一份沙虾中检出芬苯达唑, 含量为 5.05 μg/kg, 其

余样品均未检出或低于定量限。由于本次实际样品分析中

检出芬苯达唑, 说明其作为一种较好的驱虫剂, 存在在水

产养殖中使用的情况, 因此在日后检测中应加强对水产品

中该类物质的风险监测。 

3  结  论 

本 研 究 通 过 前 处 理 和 色 谱 条 件 的 优 化 , 采 用

QuEChERS 净化技术, 结合超高效液相色谱-串联质谱法

建立了同时快速测定水产品中 20 种苯并咪唑类药物及其

代谢物残留的分析方法, 并进行了方法学考察。该方法操

作简便, 灵敏度高且稳定, 测定结果准确可靠, 适用于批

量水产品中 20 种苯并咪唑类药物及其代谢物的快速同时

检测, 为水产品质量安全风险监测提供了方法参考和技术

支持。 
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