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虾中苯巴比妥残留 

黄佳佳 1, 杨慧晴 2, 温惠敏 2, 邓  龙 1, 杨  昭 1, 李燕杰 1, 丘婷婷 2, 徐振林 3* 

(1. 广东食品药品职业学院食品学院, 广州  510520; 2. 广东省绿色产品认证检测中心有限公司, 广州  510440;  

3. 华南农业大学食品学院, 广州  510642) 

摘   要 : 目的   建立 QuEChERS 样品前处理结合超高效液相色谱 -串联质谱法 (ultra performance liquid 

chromatography-tandem mass spectrometry, UPLC-MS/MS)测定鱼和虾中苯巴比妥残留的方法。方法  样品采用

乙腈提取, 经乙二胺-N-丙基硅烷(primary secondary amine, PSA)、C18、石墨化碳黑(graphitized carbon black, 

GCB)和无水硫酸镁(MgSO4)净化, 使用 Agilent Eclipse Plus C18 色谱柱(50 mm×2.1mm, 1.8 µm)分离, 以甲醇

(A)-水(B)为流动相进行梯度洗脱, 在 UPLC-MS/MS 多反应监测模式下进行定性和定量分析。结果  方法在

0.5~100.0 μg/L 的质量浓度范围内线性关系良好, 相关系数(r2)为 0.9999, 检出限和定量限分别是 0.5、1.5 

µg/kg。草鱼、鲈鱼、罗非鱼和南美白对虾 4 种常见鲜活水产品经 QuEChERS 前处理, 有效降低基质干扰, 表

现为可忽略的弱基质效应。对以上 4 种样品进行加标回收实验, 平均回收率为 72.1%~96.7%, 相对标准偏差为

1.2%~12.3% (n=6)。结论  该方法操作简便快速、灵敏度高、准确性和精密度好, 可满足水产品鱼和虾中苯巴

比妥残留快速筛查和定量分析的需求。 
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ABSTRACT: Objective  To develop a method for the determination of phenobarbital residues in fish and shrimp 



第 12 期 黄佳佳, 等: QuEChERS-超高效液相色谱-串联质谱法测定鱼和虾中苯巴比妥残留 3795 
 
 
 
 
 

by pre-treatment of QuEChERS combined with ultra performance liquid chromatography-tandem mass spectrometry 

(UPLC-MS/MS). Methods  The samples were extracted by acetonitrile solution, purified with primary secondary 

amine (PSA), C18, graphitized carbon black (GCB), anhydrous magnesium sulfate (MgSO4), and separated by Agilent 

Eclipse Plus C18 column (50 mm×2.1 mm, 1.8 μm) by gradient elution using methanol (A)-water (B) as mobile 

phase. The qualitative and quantitative analyses were carried out under the multiple reaction monitoring modes of 

UPLC-MS/MS. Results  This method had good linear relationship in the range of 0.5‒100.0 μg/L, and the 

correlation coefficient (r2) was 0.9999. The limits of detection and quantitation were 0.5 and 1.5 µg/kg, respectively. 

Four kinds of common fresh aquatic products including Ctenopharyngodon idellus, Lateolabrax japonicus, 

Oreochroms mossambcus and Litopenaeus Vannamei pre-treated with QuEChERS could effectively reduce matrix 

interference, showing a negligible weak matrix effect. The average recoveries of the above 4 kinds of samples were 

72.1%‒96.7%, and the relative standard deviations were 1.2%‒12.3% (n=6). Conclusion  The proposed method is 

simple, fast, sensitive, accurate and precise, which is suitable for rapid and quantitative analysis of phenobarbital 

residues in fish and shrimp samples. 

KEY WORDS: phenobarbital; fish; shrimp; QuEChERS; ultra performance liquid chromatography-tandem mass 

spectrometry 
 
 

0  引  言 

苯巴比妥(phenobarbital, PB)属于巴比妥类安眠镇静

药物, 对中枢神经系统、心血管系统和呼吸系统有明显的

抑制作用, 使用剂量不同会出现镇静、催眠、抗惊厥和麻

醉作用[1]。早期苯巴比妥被用于辅助活鱼运输[2], 通过直接

肌肉注射或投放于饲养的水中[3], 以减少运输过程中因应

激反应而受伤甚至死亡, 提高成活率, 减少经济损失。然

而食入含苯巴比妥残留的动物组织, 可导致头晕、恶心、

呕吐, 长期摄入可能产生耐受性和成瘾性[4], 给食用者的

健康及生命安全带来威胁。我国在《中华人民共和国农业

部公告第 176 号》中已经禁止其在饲料和动物饮用水中使

用[5]。然而目前尚未颁布动物源性食品组织中残留苯巴比

妥检测标准方法。因此, 建立高灵敏度的水产品中痕量苯

巴比妥的检测方法十分必要。 

目前高效液相色谱法[4,6‒7]、超高效液相色谱法[8‒9]、

液相色谱-质谱法[1,10]、气相色谱-质谱法[5,11]、毛细管电泳

法[12]、荧光分析法[13]、免疫分析法[14‒15]等技术应用于人

体尿液、血浆、胃内容物、饲料、保健食品及部分动物

源性食品中苯巴比妥的检测。超高效液相色谱-质谱法(ultra 

performance liquid chromatography-tandem mass spectrometry, 
UPLC-MS/MS)灵敏度高、稳定性好、定性定量更准确, 被

广泛用于水产品中痕量有害物质的分析[16‒18]。然而水产品

基质复杂, 样品前处理影响检测方法的准确性和灵敏度。

液-液萃取方法快速高效, 却较难消除水产品中的色素、脂

肪 和 蛋 白 质 等 因 素 的 干 扰 [19] 。 现 有 国 家 标 准 GB 

31660.1—2019《食品安全国家标准 水产品中大环内酯类

药 物 残 留 量 的 测 定  液 相 色 谱 - 串 联 质 谱 法 》、 GB 

31656.6—2021《食品安全国家标准 水产品中丁香酚残留

量的测定 气相色谱-质谱法》和 GB 31656.11—2021《食品

安全国家标准 水产品中土霉素、四环素、金霉素、多西

环素残留量的测定》使用的固相萃取法 (solid phase 

extraction, SPE)操作烦琐, 固相萃取柱净化用时长且成本

高 , 在大批量水产品安全筛查中不具优势。QuEChERS 

(quick, easy, cheap, rugged, safe)操作简便快速, 利用不同

吸附剂与样品提取液直接作用, 可减少样品中色素、脂肪

和蛋白质对检测过程的影响[20], 适用于食品中痕量污染物

的测定[21‒23]。因此, 本研究建立 QuEChERS-超高效液相色

谱-串联质谱法快速测定水产品鱼和虾中苯巴比妥残留的

检测方法, 采用 QuEChERS 进行样品前处理净化, 优化提

取方式、时间和净化剂的组合与配比, 考察该方法下不同

鲜活鱼类及虾的基质种类的基质效应, 简化样品前处理操

作, 降低基质影响, 在水产养殖业麻醉剂残留问题突发的

情况下, 为水产品中苯巴比妥检测标准的建立及市场安全

监管提供技术参考。 

1  材料与方法 

1.1  材料与试剂 

罗非鱼(Oreochroms mossambcus)、草鱼(Ctenopharyngodon 

idellus)、鲈鱼(Lateolabrax japonicus)、南美白对虾(Litopenaeus 

Vannamei)市购。 

苯巴比妥标准溶液(1.0 mg/mL, 上海安谱实验科技股

份有限公司); 甲醇、乙腈、乙酸乙酯(色谱纯, 美国 FISHER

公司); 无水硫酸镁(以下简称 MgSO4)、乙二胺-N-丙基硅烷

(primary secondary amine, PSA)、石墨化碳黑(graphitized 

carbon black, GCB)、C18 吸附剂(分析纯, 天津博纳艾杰尔

科技有限公司)。 
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1.2  仪器与设备 

1290Ⅱ型超高效液相色谱仪、6470 型三重四极杆

串联质谱仪[配电喷雾离子源、Agilent Eclipse Plus C18

色谱柱 (50 mm×2.1 mm, 1.8 μm), 美国安捷伦公司 ]; 

EFAA- HM-01 型多管漩涡混合仪(上海安谱实验科技股份

有限公司); AR1502CN 型电子天平(0.01 g, 上海奥豪斯仪

器有限公司); TW223L 型电子天平(0.001 g, 日本岛津公

司); HR/T20MM 型高速冷冻离心机(湖南赫西仪器装备有

限公司); FBF-2000 型氮吹仪(北京八方世纪科技有限公司); 

AK-080S 型超声波清洗机(深圳钰洁公司); Milli-Q 型纯水

机(美国 Millipore 公司)。 

1.3  方  法 

1.3.1  标准溶液的配制 

准确吸取 1.0 mL 质量浓度为 1.0 mg/mL 的苯巴比妥标

准溶液于10 mL容量瓶中, 甲醇定容至刻度, 得到0.1 mg/mL

的苯巴比妥标准储备液。再准确吸取 1.0 mL 苯巴比妥标准

储备液于 100 mL 容量瓶中, 甲醇定容, 得到 1.0 μg/mL 的

标准中间溶液, ‒18℃保存。检测时, 使用 50%甲醇分别配

制质量浓度为 0.50、1.00、2.00、5.00、10.00、20.00、50.00、

100.00 μg/L 的苯巴比妥标准工作溶液, 4℃储存备用。 

1.3.2  色谱条件 

色谱柱: Agilent Eclipse Plus C18 (50 mm×2.1 mm, 1.8 μm); 

流动相: A 相为甲醇, B 相为水, 梯度洗脱程序见表 1; 流速: 

0.2 mL/min; 进样量: 10.0 μL; 柱温: 30.0℃。 
 

表 1  UPLC 洗脱程序 
Table 1  UPLC elution procedures 

时间/min A/% 

0.00~1.50 60~50 

1.51~2.00 50~50 

2.01~3.00 50~60 

 
1.3.3  质谱条件 

离子源: 电喷雾离子源(electrospray ionization, ESI); 

扫描方式: 负离子扫描; 毛细管电压: 2000 V; 鞘气温度: 

350℃; 鞘气流速: 12 L/min; 干燥气温度: 350℃; 干燥气

流速: 6 L/min; 雾化气压力: 35 psi; 检测方式为多反应监

测扫描(multiple reaction monitoring, MRM)。其他质谱参数

见表 2。 

1.3.4  样品前处理 

制备: 罗非鱼、草鱼和鲈鱼每批购 3 尾以上, 南美白

对虾每批购 30 尾以上。样品预处理参考 GB/T 30891—2014

《水产品抽样规范》中: 养殖及捕捞水产品的试样制备。

罗非鱼、草鱼和鲈鱼清洗后去除头、鱼鳞和内脏, 沿骨取

可食用部分, 绞碎混合均匀备用; 南美白对虾清洗后去除

虾头、虾壳和肠腺, 取食用组织, 绞碎混合均匀备用。 

提取: 准确称取样品(2.00±0.05) g 置于 50 mL 离心管

中, 加入 10.0 mL 乙腈和 2.0 g MgSO4, 涡旋混匀, 振荡提

取 5 min, 4℃条件下 10000 r/min 离心 5 min, 吸取 8.0 mL

上清液于 15 mL 离心管中待净化。 

净化: 在上述上清液中加入净化剂为 0.1 g PSA、0.1 g 

GCB、0.1 g C18 和 0.3 g MgSO4, 涡旋混匀, 振荡 5 min, 4℃

条件下 10000 r/min 离心 5 min, 准确吸取 4.0 mL 上清液, 

氮气吹干, 用 1.0 mL 50%甲醇溶液复溶, 经 0.22 μm 滤膜

过滤, 待 UPLC-MS/MS 检测。 

1.3.5  数据处理 

本研究所有数据均在 Agilent 公司的 MassHunter 

Version B.08.00 软件下采集 , 采用 MassHunter Version 

B.07.01 SP2/Build 7.1.524.2 软件对检测结果进行定性和定

量分析。采用 Excel 2019 进行数据统计和图表制作。 

2  结果与分析 

2.1  UPLC-MS/MS 条件优化 

2.1.1  色谱条件的优化 

本研究考察乙腈和甲醇有机体系与含 0.1%甲酸水溶

液、5 mmol/L 乙酸铵溶液以及纯水水相体系, 在 Agilent 

Eclipse Plus C18 (50 mm×2.1 mm, 1.8 μm)色谱柱上, 对苯巴

比妥色谱峰峰形及响应强度的影响, 如图 1 所示。使用乙

腈为有机流动相时(图 1a~c), 基线噪声大, 苯巴比妥过早

出峰且峰形差。使用甲醇为有机流动相时(图 1d~f), 基线

噪声较小, 以甲醇-水为流动相体系时苯巴比妥响应值最

高(图 1f), 峰形对称, 因此选用甲醇-水作为苯巴比妥检测

的流动相体系。 

 
表 2  质谱分析参数 

Table 2  Mass spectrometry analysis parameters 

化合物 母离子(m/z) 子离子(m/z) 驻留时间/ms 锥孔电压/V 碰撞能量/eV 

苯巴比妥 231.0 

 85.0 150 70 10 

 42.1 150 70 22 

188.1 150 70 8 
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注: a 为乙腈-5 mmol/L 乙酸铵溶液体系; b 为乙腈-0.1%甲酸水体系; c 为乙腈-水体系; d 为甲醇-5 mmol/L 乙酸铵溶液体系; e 为甲醇-0.1%

甲酸水体系; f 为甲醇-水体系。 

图 1  不同流动相体系对苯巴比妥峰形的影响(10 μg/L) 

Fig.1  Effects of different mobile phase systems on phenobarbital peak shape (10 μg/L) 
 

考察 3 款常用色谱柱分别是Agilent Hilic Plus (100 mm× 

2.1 mm, 1.8 μm)、Agilent SB-Aq (50 mm×2.1 mm, 1.8 μm)

和 Agilent Eclipse Plus C18 (50 mm×2.1 mm, 1.8 μm)对苯巴

比妥(10 μg/L)的分离效果。如图 2所示, 苯巴比妥在Agilent 

Eclipse Plus C18 (50 mm×2.1 mm, 1.8 μm)色谱柱上得到较

好的分离 , 峰形对称 , 其他两款色谱柱色谱峰拖尾现象

明显。因此选用 Agilent Eclipse Plus C18 (50 mm×2.1 mm, 

1.8 μm)色谱柱进行检测分析。此外, 苯巴比妥在 30℃柱

温时响应强度优于 35℃, 故选择色谱柱柱温 30℃进行

测定。 
 

 
 

注: a 为 Agilent Hilic Plus (100 mm×2.1 mm, 1.8 μm)色谱柱; b 为 Agilent SB-Aq (50 mm×2.1 mm, 1.8 μm)色谱柱; c 为 Agilent Eclipse Plus 

C18 (50 mm×2.1 mm, 1.8 μm)色谱柱。 

图 2  不同色谱柱对苯巴比妥分离效果的影响(10 μg/L) 

Fig.2  Effects of different chromatographic columns on the separation of phenobarbital (10 μg/L) 
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2.1.2  质谱条件的优化 

以甲醇-水为流动相体系, 使用两通连接质谱, 在电

喷雾负离子监测模式下对苯巴比妥标准溶液(10 μg/L)进行

一级质谱扫描, 得到母离子为 231.0; 然后对母离子进行二

级质谱扫描, 通过优化碰撞能量获得丰度比较高的子离子

42.1、188.1 和 85.0, 对锥孔电压和驻留时间等质谱参数进

行优化, 质谱分析参数如表 2 所示。选取 231.0/42.1 (m/z)作

为苯巴比妥定量离子对, 231.0/188.1 (m/z)和 231.0/85.0 (m/z)

作为定性离子对; 同时采用多反应监测模式进行高灵敏度

定性定量分析。 

2.2  QuEChERS 样品前处理优化 

本研究选择市场常见易购且食用率高的鲜活水产品

草鱼和南美白对虾作为代表样品, 对提取溶剂、提取方式

及净化剂的配比和用量进行优化。 

2.2.1  提取溶剂确定 

苯巴比妥分子中包含苯环, 中等极性, 常用提取溶剂

有甲醇[24‒25]、乙腈[5]和乙酸乙酯[6]。按 1.3.4 方法, 苯巴比妥

以 10 μg/kg 添加至阴性草鱼和南美白对虾中, 进行样品加

标回收实验, 考察乙酸乙酯、乙腈、0.1%甲酸乙腈和甲醇对

水产品中苯巴比妥的提取效果。研究结果表明, 甲醇的提取

液混浊, 回收率最低(图 3a)。这可能是甲醇沉淀蛋白质效果

较差, 有较多的干扰物质被同时提取出来[26]。相比乙酸乙酯, 

使用乙腈提取时, 两种基质中苯巴比妥回收率较高, 分别为

86.0%和 75.4%。乙腈穿透力强, 对水产品中脂肪等非极性

成分提取能力弱并可沉淀蛋白, 样品提取液中蛋白质含量更

少。有研究[27‒28]表明使用酸化乙腈可提高目标物回收率, 但

本研究中 0.1%甲酸乙腈提取草鱼和南美白对虾效果不及乙

腈, 其原因可能是酸化乙腈在提取水产品尤其是南美白对虾

中苯巴比妥时溶解出较多物质(色谱图中杂质峰多), 干扰大, 

从而影响提取效率。因此选择乙腈作为样品提取溶剂。 

2.2.2  提取方式确定 

按 1.3.4 方法, 苯巴比妥以 10 μg/kg 添加至阴性草鱼

和南美白对虾中, 进行样品加标回收实验, 考察涡旋振荡

5 min、超声提取 5 min 及先涡旋振荡 2.5 min再超声 2.5 min

的提取效果。如图 3b所示, 样品提取方式以涡旋振荡 5 min

样品的回收率最高。样品提取过程中发现超声易使鱼肉和

虾肉结团, 虾肉更为明显, 而涡旋振荡有助于样品更好地

分散在提取溶剂中, 增大接触面积, 回收率更高。因此选

用涡旋振荡作为样品提取方式。 

2.2.3  净化剂的确定 

水产品基质复杂, 含大量脂溶性杂质, 检测过程虽使

用已优化的提取溶剂乙腈, 但不可避免地提取出其中极性

较大的杂质。为减少杂质对样品检测的干扰和仪器的污染, 

确保方法准确性和提高灵敏度, 本研究对样品提取液进行

净化。QuEChERS 前处理方法应用于水产品基质净化效果

良好, 有利于痕量残留药物的检测[29‒30]。常用的净化剂 C18

对油脂和一些非极性基质成分去除效果较好, PSA 能吸附

水产品如鱼肉中极性化合物和有机酸等[31‒32], MgSO4 可以

有效吸附样品中的水分, GCB 可去除样品提取液中色素成

分, 但在水产品中较少使用[33]。 

按 1.3.4 方法, 苯巴比妥以 10 μg/kg 添加至阴性草鱼

和南美白对虾中, 进行样品加标回收实验, 以苯巴比妥回

收率来确定净化剂的组合和比例。净化效果如图 4 所示, 

PSA、GCB 和 C18 分别两两复配可以有效的净化样品中的

杂质, 但南美白对虾基质中苯巴比妥的回收率偏低, 通过

多种净化剂复配同时降低各种吸附剂的使用量, 以 8.0 mL

样品提取液中添加 0.1 g PSA+0.1 g C18+0.1 g GCB +0.3 g 

MgSO4 组合的净化效果最佳, 如图 4 所示, 图谱基线平整, 

杂质峰少, 且苯巴比妥响应强度最高, 草鱼和南美白对虾

中苯巴比妥回收率分别为 92.6%和 75.4%, 相对标准偏差 

(relative standard deviations, RSDs)不大于 6.1%(表 3), 可满

足检测需要。结合 0.1 g GCB 的使用可有效去除鱼及虾样

品提取液中的杂质, 吸附尤其是南美白对虾提取液中的色

素, 且不影响苯巴比妥的回收率, 这与赵瑛博等[11]的研究

相似, 但本研究中 GCB 使用量更少。GCB 使用量增大时

对目标检测物有一定的吸附, 如表 3 所示, 苯巴比妥回收

率下降。因此选用 0.1 g PSA+0.1 g C18+0.1 g GCB+0.3 g 

MgSO4 组合作为样品净化剂。 
 

 
 

注: a 为提取溶剂; b 为提取方式。 

图 3  提取溶剂和提取方式对苯巴比妥回收率的影响(n=3) 

Fig.3  Effects of extraction solvents and extraction methods on the recoveries of phenobarbital (n=3) 
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图 4  不同净化剂组合的基质清除效果 

Fig.4  Matrix scavenging effects of different purifier combinations 
 

表 3  不同净化剂组合的回收率(n=3) 
Table 3  Recoveries of different purified packing combinations 

(n=3) 

组合配比 
草鱼 南美白对虾 

回收率/% RSDs/% 回收率/% RSDs/%

0.3 g PSA+0.3 g C18 80.3 8.0 60.8  4.6 

0.3 g PSA+0.3 g GCB 80.6 4.5 53.7 15.1 

0.3 g C18+0.3 g GCB 59.2 3.6 54.8 10.1 

0.2 g PSA+0.2 g C18+0.2 g 
MgSO4 

85.4 8.3 75.2  5.0 

0.1g PSA+0.1 g C18+0.1 g 
GCB +0.3 g MgSO4 

92.6 6.1 75.4  5.2 

 

2.3  基质效应   

基质效应(matrix effect, ME)普遍存在于样品检测过

程中[34], 对检测结果有一定影响。本研究通过基质匹配标

准工作曲线的斜率(Mmatrix)和流动相为溶剂的标准工作曲

线斜率(Msolvent)来计算基质效应[公式(1)]。ME 是正值为基

质增强效应; ME 是负值为基质抑制效应。当 ME 绝对值

大于 20%, 需要减弱或消除基质效应。当 ME 的绝对值为

0~20%时为弱基质效应, 可忽略[35]。 

ME/%= matrix

solvent

( 1) 100% 
M

M
        (1) 

选取草鱼、鲈鱼、罗非鱼和南美白对虾 4 种常见鲜活水

产品, 按照 1.3.4 方法制备空白基质溶液, 分别配制质量浓度

为 0.5、1.0、2.0、5.0、10.0、20.0、50.0、100.0 μg/L 的苯巴

比妥基质匹配标准溶液。同时以流动相为溶剂配制相同质

量浓度的标准溶液系列。按照 1.3.2 和 1.3.3 方法进行检测

并绘制标准曲线。如表 4 所示, QuEChERS 样品前处理使

样品基质得到有效净化 , 4 种水产品的 ME 绝对值在

11.15%~16.19%之间, 表现为可忽略的弱基质效应。 
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表 4  4 种水产品基质中苯巴比妥的线性关系和基质效应 
Table 4  Linear relations and matrix effects of phenobarbital in 4 

kinds of aquatic products 

基质 线性方程 r2 ME/% 

流动相 Y=3900.34X‒600.99 0.9999 — 

草鱼 Y=3463.63X‒433.42 0.9992 ‒11.20 

罗非鱼 Y=3411.29X‒1408.76 0.9991 ‒12.54 

鲈鱼 Y=3465.49X+555.49 0.9998 ‒11.15 

南美白

对虾 
Y=3268.77X+1204.19 0.9997 ‒16.19 

注: —表示未检出。 
 

2.4  方法学验证 

2.4.1  线性范围和检出限 

按 1.3.1 配制苯巴比妥系列标准工作溶液进行检测, 

在 1.3.2 和 1.3.3 的条件下, 以苯巴比妥的质量浓度为横坐标

(X, μg/L), 以目标峰响应值为纵坐标(Y), 建立线性关系。结

果表明, 苯巴比妥在 0.5~100.0 μg/L 的质量浓度范围内线性

关系良好, 相关系数(r2)为 0.9999, 线性方程为 Y=3900.34X‒ 

600.99。以 3 倍信噪比(S/N)确定检出限, 以 10 倍信噪比确定

定量限, 苯巴比妥检出限为 0.5 μg/kg, 定量限为 1.5 μg/kg, 

说明该方法具有良好的灵敏度。 

2.4.2  准确度和精密度 

选取草鱼、鲈鱼、罗非鱼和南美白对虾进行样品添加

回收实验, 分别添加 2.0、5.0、25.0 μg/kg 3 种不同浓度苯

巴比妥标准溶液, 每个水平进行 6 次平行实验, 以回收率

评价方法的准确性, 以 RSDs 评价方法精密度。如表 5 所

示, 苯巴比妥的平均回收率在 72.1%~96.7%之间, RSDs 在

1.2%~12.3%之间。所建立的方法准确性和精密度良好, 可

用于实际样品检测。 

 
表 5  苯巴比妥的回收率和相对标准偏差(n=6) 

Table 5  Recoveries and the RSDs of phenobarbital (n=6) 

样品 
加标浓度 
/(μg/kg) 

检测值 
/(μg/kg) 

回收率 
/% 

RSDs
/% 

草鱼 

 2.0  1.93±0.08 96.7  4.2 

 5.0  4.35±0.53 87.0 12.3 

25.0 20.29±0.67 81.2  3.3 

鲈鱼 

 2.0  1.65±0.09 82.7  5.5 

 5.0  3.61±0.21 72.1  5.7 

25.0 19.19±0.24 76.8  1.2 

罗非鱼 

 2.0  1.62±0.12 80.9  7.5 

 5.0  3.83±0.26 76.6  6.8 

25.0 18.55±0.58 74.2  3.2 

南美白对虾 

 2.0  1.52±0.07 76.1  4.3 

 5.0  3.79±0.13 75.9  3.6 

25.0 20.33±0.77 81.3  3.8 

2.5  实际样品检测 

采用所建立的方法, 对本地购买的鲜活水产品, 分别

是草鱼 4 批、罗非鱼 4 批、鲈鱼 4 批和南美白对虾 3 批进

行分析, 均未检出苯巴比妥。 

3  结  论 

本研究建立了 QuEChERS-UPLC-MS/MS 快速测定水

产 品 鱼 和 虾 中 苯 巴 比 妥 残 留 的 检 测 方 法 。 首 次 将

QuEChERS 净化技术应用于鱼和虾中苯巴比妥残留的分析, 

优化 PSA、C18、GCB 和 MgSO4 使用量及比例, 较已有[36‒38]

研究, 节约了水产品前处理中净化剂使用量(2.0 g 样品仅

使用 0.60 g 混合净化剂), 最大限度去除鱼及虾中脂肪和色

素的干扰, 基质净化效果明显, 表现为可忽略的弱基质效

应。与戴晓欣等[6]的净化方式相比, 基于 QuEChERS 净化

过程只需涡旋振荡 5 min, 免去了正己烷脱脂及过柱步骤, 

大大减少了样品前处理时间。相比较已有气相色谱-质谱法

测定猪肉中苯巴比妥残留的研究[11], 本方法净化剂使用量

更少, 检出限更低(0.5 µg/kg), 适用于批量水产品中苯巴比

妥残留的快速检测, 能满足苯巴比妥残留风险监控的需求。 
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