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超高效液相色谱-四极杆/静电场轨道阱高分辨 
质谱法筛查鸡蛋中 165 种农药、兽药残留 
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(1. 河南农畜水产品检验技术研究院, 郑州  450008; 2. 漯河市畜牧兽医执法大队, 漯河  462000) 

摘  要: 目的  建立一种基于超高效液相色谱-四极杆/静电场轨道阱高分辨质谱法快速筛查鸡蛋中 165 种农

药、兽药残留的方法。方法  样品经过 0.1%甲酸水溶液和乙腈溶液提取, 氯化钠和无水硫酸钠盐析, HyperSep 

Retain PEP 固相萃取柱净化后, 采用 ZORBAX Eclipse plus C18 色谱柱分离, 以 0.1%甲酸水(0.03%氨水)-0.1%

甲酸乙腈(0.03%氨化乙腈)梯度洗脱, 分别在正/负离子模式下, 使用高分辨质谱 Q-Exactive Plus 采集数据。通

过目标物信号响应、保留时间偏差、质量偏差等因素进行筛查和确证。结果  建立了 165 种农药、兽药的质

谱数据库。165 种农药、兽药在 0.5~100.0 ng/mL 范围内线性关系良好, 线性相关系数(r2)均大于 0.99。检出限

为 0.5~3.0 μg/kg, 定量限为 1.0~10.0 μg/kg; 在 3 个不同浓度添加水平下, 165 种农药、兽药的平均回收率为

41.36%~134.79%; 批内和批间的相对标准偏差(n=5)为 1.02%~19.97%, 均小于 20.00%。将该方法应用于 100

批鸡蛋样品的检测, 其中检出氟苯尼考阳性 8 份, 浓度为 5.27~15.62 μg/kg; 检出恩诺沙星阳性 5 份, 浓度为

10.53~26.52 μg/kg; 检出磺胺间甲氧嘧啶阳性 2 份, 浓度分别为 12.66 μg/kg 和 19.49 μg/kg, 与国家标准检测结

果相比, 本方法的筛查准确率为 100%。结论  该方法简单、快速、准确, 可用于鸡蛋中农药、兽药残留的筛

查和确证, 为政府监管鸡蛋质量安全提供技术支撑。 
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Rapid screening of 165 kinds of pesticides and veterinary drugs residual in 
eggs by ultra performance liquid chromatography-quadrupole/electrostatic 

field orbitrap high resolution mass spectrometry 
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ABSTRACT: Objective  To establish a rapid screening method for 165 kinds of pesticides and veterinary drugs in 
eggs based on ultra performance liquid chromatography-quadrupole/electrostatic field orbitrap high resolution mass 
spectrometry. Methods  The sample was extracted with 0.1% formic acid and acetonitrile, cleaned by HyperSep 
Retain PEP cartridge after salted out by sodium chloride and sodium sulfate anhydrous, separated by ZORBAX 
Eclipse plus C18 column, and then eluted by gradient with 0.1% formic acid water (0.03% ammonia water)-0.1% 
formic acid acetonitrile (0.03% ammoniated acetonitrile), using the high resolution mass spectrometry Q-Exactive 
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plus to collect data in the positive/negative ion mode, screening and confirmation were carried out through target 
signal response, retention time deviation, quality deviation and other factors. Results  The mass spectrum database 
of 165 kinds of pesticides and veterinary drugs was established, the results showed that 165 kinds of pesticides and 
veterinary drugs exhibited good linearity within the range of 0.5–100.0 ng/mL, and the correlation coefficient (r2) 
were all over 0.99. The limits of detection for this method were 0.5–3.0 μg/kg, the limits of quantitative were 
1.0–10.0 μg/kg. Recovery test with 3 different addition contents showed the results in the range of 41.36%–134.79%, 
and all the relative standard deviation (n=5) were 1.02%–19.97%, less than 20.00%. At last the method was applied to 
detection of 100 egg samples, among which 8 samples contained florfenicol with the amount range from 5.27–15.62 μg/kg, 
5 samples contained enrofloxacin with the amount range from 10.53–26.52 μg/kg, 2 samples contained 
sulfamonomethoxine with the amount 12.66 μg/kg and 19.49 μg/kg. Compared with the results of national standard 
method, the accuracy of this method for veterinary drugs screening was 100% in this study. Conclusion  This method 
is simple, fast and accurate, and could be used for simultaneous screening and quantitative analysis of pesticides and 
veterinary drugs in eggs, providing technical support for government supervision of egg quality and safety. 
KEY WORDS: egg; pesticides; veterinary drugs; residues; ultra performance liquid chromatography- 

quadrupole/electrostatic field orbitrap high resolution mass spectrometry; screening 
 
 

0  引  言 

随着世界范围内农药、兽药的广泛使用, 动物食品中

农药、兽药的残留是不可避免的。鸡蛋作为最重要的动物

源食品之一, 其安全性会直接影响消费者的身体健康。尤

其 2017 年“毒鸡蛋”事件, 引起了公众对鸡蛋中农药、兽药

残留的广泛关注。针对农药、兽药残留, 欧盟和我国均制

定了相关标准。我国 GB 31650—2019《食品安全国家标准 
食品中兽药最大残留限量》和 GB 31650.1—2022《食品安

全国家标准 食品中 41 种兽药最大残留限量》明确规定了兽

药在鸡蛋中的最高残留限量和禁止使用的兽药种类, 但是

养殖户在利益的驱使下, 滥用农药和兽药, 不遵守休药期的

现象依然存在。因此, 建立同时检测鸡蛋中多种农药、兽药

残留的高通量筛查方法, 对保障食品安全有重要意义。 
近些年, 随着检测技术的发展, 农药、兽药残留检测

从单一类别向多类别发展, 前处理技术和仪器分析技术也

趋向多元化。常见的前处理技术包括液液萃取[1–2]、固相萃

取 [3–4]、基质分散固相萃取[5–7]、分子印迹和 QuEChERS 
(quick、easy、cheap、effective、rugged、safe)[8–13]等。常

见的仪器分析技术主要包括液相色谱-串联四极杆[14–17]和

液相色谱-高分辨质谱法[18–23], 其中液相色谱-高分辨质谱

因其更好的选择性、分辨率和灵敏度[24–28], 在动物源性食

品的中残留检测分析得到广泛应用。 
目前, 我国关于鸡蛋的残留检测研究和现行标准主

要基于液相色谱-串联四极杆技术, 并且检测化合物种类

为兽药, 同时检测农药和农药的检测研究较少。李婧妍等[6]

利用高效液相色谱-串联质谱法检测了 9 种氟喹诺酮类药

物, 朱万燕等[14]利用高效液相色谱-串联质谱法检测了鸡

蛋中 31 种产蛋期禁用兽药。但从大宗饲料、中兽药、杀虫

剂、环境消毒等环节引入并造成鸡蛋农药残留的高风险因

子不容忽视, 为鸡蛋的质量安全造成了安全隐患。 
因此, 本研究主要利用液液萃取和固相萃取技术, 结

合超高效液相色谱-四极杆/静电场轨道阱高分辨质谱技术, 
建立一种可同时检测鸡蛋中磺胺、氟喹诺酮、苯并咪唑、硝

基咪唑、β-受体激动剂、激素、抗病毒、镇静剂、农药 9 大

类 165 种农药、兽药残留的筛查方法, 旨在为鸡蛋中农药、

兽药的风险评估和政府监管鸡蛋质量安全提供技术支撑。 

1  材料与方法 

1.1  材料与试剂 
鸡蛋购于郑州市超市和农贸市场。 
磺胺、酰胺醇和抗病毒等 29 种标准品(纯度均大于

95%, 中国药品生物制品检定所); 氟喹诺酮和苯并咪唑等

37 种标准品(纯度均大于 95%, 天津阿尔塔科技有限公司); 
硝基咪唑、镇静剂和农药等 62 种标准品(纯度均大于 95%, 
德国 DrEhrenstorfer 公司); β-受体激动剂等 19 种标准品(纯
度均大于 95%, 北京振翔科技有限公司); 激素等 18 种标

准品(纯度均大于 95%, 德国 Witega 公司), 化合物名称见

表 1; 乙腈、甲醇(色谱纯, 美国 Meker 公司); 甲酸(色谱纯, 
美国 Fisher 公司); 氨水(色谱纯, 美国 Sigma 公司); 氯化

钠、无水硫酸钠(分析纯, 天津科密欧公司); 实验用水为经

Milli-Q 净化系统(美国 Millipore 公司)制备的去离子水。 

1.2  仪器与设备 

Q-Exactive Plus 四极杆静电场轨道阱高分辨质谱仪

(配 H-ESI Ⅱ源)、UltiMate 3000 液相色谱系统、HyperSep 
Retain PEP 柱(500 mg)(美国 Thermo Fisher Scientific 公司); 
3-30K型高速冷冻离心机(美国 Sigma公司); Xp-205型电子

分析天平(精度 0.001 g, 梅特勒-托利多仪器上海有限公司); 
IKA MS3 basic 漩涡仪(艾卡广州仪器设备有限公司);  
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Milli-QA10 超纯水仪(美国 Milipore 公司); TTL-DCⅡ型氮

吹仪(美国Organomation Associates公司); 尼龙针式过滤器

(0.22 μm, 上海安普公司); ZORBAX Eclipse plus C18 柱

(150 mm×3.0 mm, 1.8 μm)(美国 Agilent 公司)。 

1.3  实验方法 
1.3.1  样品前处理 

称取 5.00 g 样品于 50 mL 离心管中, 加入 3.0 mL 0.1%
甲酸水溶液和 10.0 mL 乙腈, 涡旋混匀后, 高速振荡 10 min, 
25 ℃, 4000 r/min离心 5 min, 转移上清液于另一 50 mL离心

管中, 残渣重复提取, 合并两次上清液。上清液加入 1.5 g 氯

化钠和6.0 g无水硫酸钠, 涡旋30 s, 静置10 min后7000 r/min
离心 5 min, 吸出上层液备用。 

HyperSep Retain PEP 小柱(500 mg/6 cc)依次用 4.0 mL
甲醇和 4.0 mL 水活化平衡后, 先取 2.0 mL 上层液润洗小

柱, 弃去流出液。再移取适量备用液通过小柱, 收集流出

液并准确移取 4.0 mL 于 40 ℃下氮吹干, 加入 200 μL 甲醇

后涡旋混匀 30 s, 再加入 800 μL 纯水涡旋混匀 10 s, 过
0.22 μm 尼龙滤膜, 上机测定。 
1.3.2  标准溶液的配制 

标准储备液: 取 165 种药物标准品各适量(相当于各

活性成分约 10 mg), 精密称定, 分别加入表 1 中每种药物

对应的溶剂适量使溶解并用甲醇稀释定容至 10 mL 棕色容

量瓶, 配成质量浓度均为 1 mg/mL的标准储备液, –18 ℃以

下避光冷冻保存, 保存期为 6 个月。 
混合标准中间液: 分别移取同类别药物标准储备液

各 100 μL, 用甲醇分别稀释定容至 10 mL 棕色容量瓶, 配
成质量浓度均为 10 μg/mL 的磺胺、氟喹诺酮、苯并咪唑、

硝基咪唑、β-受体激动剂、激素、抗病毒、镇静剂、农药

等共 9 类混合标准中间液, 现配现用。 
混合标准工作液: 分别准确移取适量的混合标准中

间液, 用 20%甲醇水溶液稀释成 0.5、1.0、2.0、5.0、10.0、
20.0、50.0、100.0 ng/mL 的 165 种农药、兽药的混合标准

溶液系列, 现配现用。 
1.3.3  基质匹配标准曲线 

取 8 份空白鸡蛋样品, 按 1.3.1 步骤进行前处理, 洗脱

液氮气吹干后, 移取 1.3.2 混合标准工作液各 1.0 mL 溶解

残余物, 过滤后上机测定。以特征离子质量色谱峰面积(Y)
为纵坐标, 标准溶液质量浓度(X, ng/mL)为横坐标, 绘制基

质匹配标准曲线。 
1.3.4  仪器条件 

色谱柱: ZORBAX Eclipse plus C18 柱(150 mm×3.0 mm, 
1.8 μm)。流动相: A: 正模式 0.1%甲酸水, 负模式 0.03%氨

水; B: 正模式 0.1%甲酸乙腈, 负模式 0.03%氨水乙腈。梯

度洗脱, 洗脱程序: 0~15 min, 95%~5% A; 15~17.1 min, 5% 
A; 17.1~20 min, 95% A。流速: 0.3 mL/min; 柱温: 30 ℃; 进
样体积: 10 μL。 

离子源温度 350 ℃; 毛细管电压 3.2 kV; 雾化气温度

350 ℃; 鞘气压(N2) 40 arb; 辅助气压(N2) 10 arb。分别在正

离子模式和负离子模式下进行扫描, 扫描模式为全扫描加

自动触发二级扫描模式, 一级质谱驻留时间为 100 ms, 二
级质谱驻留时间为 60 ms, 扫描质量范围为 80~1000 m/z, 
一级分辨率为 70000, 二级分辨率为 17500, 二级碰撞裂解

气为高纯氮, 碰撞能量范围为 20%~60%。 

1.4  数据处理 
实验采用Thermo Xcalibur软件采集数据, 使用Thermo 

Trace Finder 3.3 软件进行数据和标准品及样品的谱图处理, 
使用 Excel 2024 对相关数据进行统计分析、制表及绘图。 

2  结果与分析 

2.1  仪器工作条件的优化 
2.1.1  色谱条件的优化 

多药物筛查使用 C18 柱较多, 通常在流动相中加入一

定浓度的甲酸、乙酸铵、甲酸铵、氨水来调节 pH。因此, 本
研究考察了在流动相中加入 0.1%甲酸、不同浓度乙酸铵和

甲酸铵时, 各化合物的分离度、响应值和峰型, 结果表明

各流动相体系差异并不明显, 最终选择了稳定性更好、配

制方便的 0.1%甲酸水-0.1%甲酸乙腈体系。此外, 还比较

了 100 mm 和 150 mm 的色谱柱, 发现柱长较长的色谱柱可

以较好地分离磺胺对甲氧嘧啶、磺胺甲氧哒嗪、磺胺间甲

氧嘧啶 3 种同分异构体, 如图 1 所示。因此最终选择色谱柱

为 ZORBAX Eclipse plus C18 柱(150 mm×3.0 mm, 1.8 μm)。
部分农药、兽药标准物质色谱图如图 2 所示。 
2.1.2  质谱条件的优化 

本研究对质量浓度为 1 μg/mL 的 165 种农药、兽药的

混 合 标 准 溶 液 在 全 扫 描 加 自 动 触 发 二 级 扫 描

(Full-MS-ddms2)模式下进行采集, 并针对一级全扫描分辨

率和二级质谱分辨率进行了优化, 当一级分辨率为 70000, 
二级分辨率为 17500 时, 165 种农药、兽药的母离子、子离

子质量精度及一级离子提取色谱图的扫描点数符合筛查要

求。再对离子源温度、毛细管电压、雾化气温度、鞘气压、

辅助气压、碰撞能量等质谱条件进行了优化, 最终确定了

165 种农药、兽药的质谱参数, 具体见 1.3.4。 
2.1.3  质谱数据库的建立 

按药物类别配制成 9 组混合标准溶液, 质量浓度为

1 μg/mL, 按照 1.3.4 仪器条件对 165 种农药、兽药进行正

负模式下的全扫描和二级扫描, 以恩诺沙星为例, 恩诺沙

星一级离子提取色谱图, 一级、二级质谱图如图 3 所示。

根据各化合物的分子式利用 Trace Finder 工作软件计算其

精确分子量, 结合各化合物的一级和二级质谱图得到其

对应的保留时间、母离子、二级碎片离子和同位素丰度比

等信息, 如表 1 所示。对于同分异构体, 需单独配制每一

种同分异构体的标准溶液(质量浓度为 1 μg/mL), 再按照

1.3.4 仪器条件对其进行扫描, 获得其质谱信息。 
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注: a 图中磺胺对甲氧嘧啶和磺胺间甲氧嘧啶未分离; b 图中 3 种磺胺类药物分离度良好。 
图 1  磺胺对甲氧嘧啶、磺胺甲氧哒嗪、磺胺间甲氧嘧啶分离情况 

Fig.1  Separation effects of sulfamethazine, sulfamethoxazine, and sulfamethoxazine 

 

 
 

图 2  部分农药兽药提取离子色谱图(24 ng/mL) 
Fig.2  Extracted ion chromatogram of pesticides and veterinary drugs (24 ng/mL) 

 

 
 

图 3  恩诺沙星一级离子提取色谱图(a)、一级质谱图(b)、二级质谱图(c) (20 ng/mL) 
Fig.3  Enoxacin parent ion extraction chromatogram (a), parent ion mass spectrum (b), daughter ion (c) mass spectrum (20 ng/mL) 
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2.2  提取条件的优化 

现有研究中, 多种类药物残留常见的提取液有 0.1 mol/L
乙二胺四乙酸 (ethylene diamine tetraacetic acid, EDTA) 
Mcllvaine 缓冲溶液、酸化乙腈、乙腈、甲醇、乙酸乙酯、

丙酮溶液。同时提取 9 大类 165 种农药兽药, 药物极性差

别较大, 需采用水溶液和有机溶液两步提取的方法。水溶

液考察了 0.1 mol/L EDTA Mcllvaine 缓冲溶液、0.1%甲酸

溶液、1%醋酸溶液、5%醋酸溶液。有机溶液考察了乙腈、

甲醇、乙酸乙酯和丙酮, 结果显示甲醇、乙酸乙酯、丙酮

提取液基质效应(matrix effects, ME)较强, 而乙腈不仅沉淀

蛋白效果好, 且 ME 也相对较小, 但是仅用乙腈提取, 对
于部分氟喹诺酮类和镇静剂类药物提取效率并不理想。为

了提高这两类化合物的回收率, 本研究采用酸性水溶液先

提取, 但不同酸度会影响部分 β-受体激动剂的回收率, 因
此, 考察了鸡蛋样品在相同加标量 50 μg/kg 的情况下, 通
过比较不同水溶液下氟喹诺酮类、镇静剂类、β-受体激动

剂类药物在不同提取效率范围内的个数来确定最佳提取液, 
结果如表 2 所示, 0.1%甲酸溶液(表 2 中 A)-乙腈溶液提取

效果最好。因此, 选择 0.1%甲酸溶液-乙腈溶液作为提取液

进行提取。 
 

表 2  不同水溶液下化合物的提取情况(n=3) 
Table 2  Extraction of compounds in different aqueous  

solutions (n=3) 

化合物的 
个数 

回收率(≥80%) 回收率(30%~80%) 回收率(≤30%)

A B C D A B C D A B C D

氟喹诺酮 17 13 14 15 3 4 4 5 0 3 2 0

β-受体 
激动剂 

19 19 8 5 0 0 7 8 0 0 4 6

镇静剂 16 8 17 18 2 7 1 0 0 4 0 0

注: A. 0.1%甲酸溶液; B. 0.1 mol/L EDTA Mcllvaine 缓冲溶液; C. 
1%醋酸溶液; D. 5%醋酸溶液。 

 

2.3  净化条件的优化 

为了尽量避免药物损失, 本研究优先采用提取液直

接过滤上机, 但由于鸡蛋中含大量蛋白、色素和磷脂, 样
品 ME 强, 无法满足大部分药物的最高残留限量要求, 因
此, 需对提取液进行净化处理。现有研究中, 净化方法包

括盐析净化、固相萃取柱净化、QuEChERS 净化。其中通

过式固相萃取柱因其操作简单、除磷脂效果好被广泛应用

于多兽药残留的检测中, 因此本研究分别比较了上述 3 种

方法, 其中直接使用 QuEChERS 净化时, 农药、兽药的检

出率为 60%, 这可能与 QuEChERS 粉包的壁面损失和吸附

作用有关; 而直接使用通过式固相萃取柱, 农药、兽药筛

查率为 80%, 原因可能是通过式柱除磷脂较好, 但除水溶

性杂质能力较差, 因此采用盐析法除去水溶性杂质, 尝试

使用了氯化钠、无水硫酸镁、无水硫酸钠, 其中加入无水

硫酸镁后放出大量热, 药物损失较大, 氯化钠和无水硫酸

钠效果良好, 但氯化钠过量会导致部分磺胺类和氟喹诺酮

类回收率偏低, 因此实验考察了不同配比的氯化钠和无水

硫酸钠对净化效果的影响, 氯化钠的量分别为 0.5、1.0、
1.5 g, 无水硫酸钠分别为 4.0 g和 6.0 g, 结果显示当氯化钠

和无水硫酸钠分别为 1.5 g 和 6.0 g 时, 药物的筛查率可达

100%, 因此选择 1.5 g 氯化钠和 6 g 无水硫酸钠进行盐析。

通过比较单独过柱、单独盐析、两者结合(盐析+过柱)条件

下 165 种农药、兽药的筛查率和回收率, 如表 3 所示, 最
终选择了盐析后过固相萃取柱进行净化。在相同加标水平

50.0 μg/kg 下, 比较了 Prime HLB 和 HyperSep Retain PEP
两种通过式固相萃取柱下各药物的回收率, 选择了回收率

更稳定的 PEP 柱, 实验结果如图 4 所示。 
 

表 3  不同净化条件下化合物的提取情况(n=3) 
Table 3  Extraction of compounds in different purification 

condition (n=3) 

化合物的个数 单独过柱 单独盐析 盐析+过柱 

回收率(>135%) 21 34 0 

回收率
(40%~135%) 

110 113 165 

回收率(<40%) 1 18 0 

 

 
 

图 4  Prime HLB 柱和 HyperSep Retain PEP 柱净化下各化合物的

回收率(n=3) 
Fig.4  Recoveries of compounds after purification by Prime HLB 

column and HyperSep Retain PEP column (n=3) 

 
2.4  样品基质效应的消除 

超高效液相色谱-四极杆/静电场轨道阱高分辨质谱相

较于常规的三重四极杆质谱具有更强的抗干扰能力 , 但
ME 仍然存在[29]。本研究按照 ME=[(样品净化液氮吹前加

标的峰面积/标准溶液峰面积)–1]×100%, 对 ME 进行评价, 
当 ME 值介于 0.85 和 1.15 之间表明无明显 ME, 大于 1.15
是基质增强, 小于 0.85 是基质抑制, 鸡蛋中 165 种农药兽药

的 MEs 范围为 0.42~9.21, 表明部分农药、兽药在鸡蛋中存在

基质增强或抑制, 因此本研究采用基质匹配的标准曲线进行

定量, 消除 ME 的影响。 

2.5  化合物的筛查和确证 

参 美 国 食 品 药 品 监 督 管 理 局 (Food and Drug 
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Administration, FDA)食品和兽药指导委员会提出的《化学

物质残留高分辨质谱确证要素》[30]、《兽药残留检测中质

谱方法确证指南》[31]、欧盟 2002/657/EC 决议[32]规定的筛

选方法性能指标, 需满足以下条件才能判定为阳性结果。 
2.5.1  化合物的筛查 

在 5 ppm 质量窗口范围内进行提取: 目标物信号响应

信噪比 S/N>3; 当 S/N 不存在时, 那么至少需要 5 个连续的

扫描才能确定为一个信号。目标物保留时间与质谱库中的保

留时间参数偏差小于等于 0.2 min 或者±2.5%以内(不超过

0.5 min); 目标物和高分辨质谱数据库相比, 可以匹配上一

级母离子和一个二级碎片离子, 且一级母离子质量精度偏

差小于 5 ppm, 二级碎片离子质量精度偏差小于 10 ppm; 
同时满足以上 3 项条件, 则判定样品为疑似阳性样品。 
2.5.2  化合物的确证 

疑似阳性样品的二级碎片谱图与浓度接近的标准溶液

中该药物的二级碎片谱图进行比较, 若 2 张谱图中 2 个或 2

个以上碎片离子的准确分子量精度偏差小于 10 ppm, 则判定

样品为阳性样品。当碎片离子质量误差大于 10 ppm, 但与浓

度接近的标准溶液中对应的碎片离子的相对丰度进行比较, 
若偏差不超过表 4 规定的范围, 则判定样品为阳性样品。 

 

表 4  相对离子丰度的允许偏差(n=3) 
Table 4  Permissible deviation of relative ions abundance (n=3) 

相对离子丰度/% 允许偏差/% 

>50 ±10 
20~50 ±15 
10~20 ±20 
≤10 ±50 

 

2.6  方法学验证 

2.6.1  基质匹配标准曲线 
通过提取一级质谱的精确相对分子质量进行定量分

析, 165 种农药、兽药在 0.5~100.0 ng/mL 线性关系良好, 相
关系数(r2)均大于 0.99, 详见表 5。 

 
表 5  空白鸡蛋中 165 种农药兽药的检出限、定量限、线性范围、线性方程、相关系数、回收率和 RSDs (n=5) 

Table 5  Limits of detection, limits of quantitation, linear ranges, linear equations, correlation coefficients, recoveries and RSDs of  
165 kinds of pesticides and veterinary drugs in eggs (n=5) 

化合物 检出限
/(μg/kg) 

定量限 
/(μg/kg) 

线性范围
/(ng/mL) 

线性方程 r2 
添加水平 1 添加水平 2 添加水平 3 

回收率
/% 

RSDs 
/% 

回收率 
/% 

RSDs
/% 

回收率
/% 

RSDs
/% 

磺胺二甲嘧啶 0.5 1.0 0.5~100.0 Y=4.63384×106X–1.85490×106 0.9964 103.24  6.37 105.71  5.33  97.06  2.63
磺胺邻二甲氧嘧啶 0.5 1.0 0.5~100.0 Y=1.46093×106X+1.57973×106 0.9916 106.78  4.35 114.43  3.53 103.71  1.41

磺胺异噁唑 0.5 1.0 0.5~100.0 Y=1.41515×106X+5.58367×106 0.9983  92.00 10.57 109.37  6.13  96.51  6.57
磺胺脒 0.5 1.0 0.5~100.0 Y=8.67808×105X+1.23955×105 0.9931  64.82 13.78  78.78  3.37  83.87 18.48

磺胺甲嘧啶 0.5 1.0 0.5~100.0 Y=7.68728×105X+8.64026×106 0.9982 105.89  7.19 108.81  3.57  98.91  2.71
磺胺甲噻二唑 0.5 1.0 0.5~100.0 Y=2.79532×106X–6.55958×105 0.9916  90.74  6.78 106.59  4.15  93.60  1.55
磺胺甲恶唑 0.5 1.0 0.5~100.0 Y=1.51287×105X+9.26330×106 0.9904 105.46  8.14 117.00  4.91 100.39  3.13

磺胺对甲氧嘧啶 0.5 1.0 0.5~100.0 Y=3.09663×107X–5.45163×106 0.9943 108.14  5.98 109.72  2.36  99.07  2.54
磺胺甲氧哒嗪 0.5 1.0 0.5~100.0 Y=2.63946×105X+8.05185×106 0.9951 108.14  5.98 109.72  2.36  99.07  2.54

磺胺间甲氧嘧啶 0.5 1.0 0.5~100.0 Y=4.66562×106X+9.61572×106 0.9934  97.15  7.18 114.66  4.02  97.98  3.33
磺胺二甲唑 0.5 1.0 0.5~100.0 Y=4.76396×106X+7.73877×106 0.9982  94.38  4.31  95.21  6.83  91.57  3.85
磺胺吡啶 0.5 1.0 0.5~100.0 Y=3.75672×106X+4.62199×105 0.9934 104.76  5.00 105.67  4.31  94.84  2.71

磺胺喹恶啉 0.5 1.0 0.5~100.0 Y=9.25300×105X–9.87901×104 0.9948 112.81  9.15 115.01  4.49 101.34  3.45
磺胺噻唑 0.5 1.0 0.5~100.0 Y=1.38682×106X+9.02368×105 0.9967  98.12  3.19 106.05  5.11  96.05  2.10

磺胺二甲异嘧啶 0.5 1.0 0.5~100.0 Y=5.02665×106X+6.96026×105 0.9916  84.39  6.15  94.83  3.51  94.97  2.04
甲氧苄啶 0.5 1.0 0.5~100.0 Y=4.64061×105X+2.39589×106 0.9980  84.69  1.02  94.30  3.75  86.37  2.22

二甲氧苄啶 0.5 1.0 0.5~100.0 Y=1.44195×106X+3.45181×105 0.9942  80.14  4.38  86.72  3.49  79.65  2.01
酞磺胺噻唑 0.5 1.0 0.5~100.0 Y=5.41848×106X+3.06705×106 0.9935  84.16 18.99  79.73 10.52  69.46  3.93
苯酰磺胺 0.5 1.0 0.5~100.0 Y=6.85889×106X+6.40912×106 0.9914 101.46  7.64 113.35  1.96  94.98  2.29
磺胺醋酰 2.0 5.0 2.0~100.0 Y=6.95201×106X+2.00483×105 0.9951 129.80 19.97  98.83  4.31  93.18  2.84

磺胺氯哒嗪 0.5 1.0 0.5~100.0 Y=2.82293×106X–4.12737×105 0.9937  97.94  8.94 106.52  2.98 104.33  4.17
磺胺嘧啶 0.5 1.0 0.5~100.0 Y=8.78960×106X+2.39687×105 0.9962 106.18  7.15  95.54  5.39  92.34  2.53

磺胺间二甲氧嘧啶 0.5 1.0 0.5~100.0 Y=1.07391×106X+2.69460×106 0.9918 109.78  4.61 108.80  3.07  94.37  3.70
洛美沙星 0.5 1.0 0.5~100.0 Y=8.24575×106X–9.17065×105 0.9934  83.77  7.64  83.47  2.03  76.34  5.52
马波沙星 0.5 1.0 0.5~100.0 Y=3.32804×106X–5.23622×106 0.9948  74.68  7.94  76.56  5.04  69.64  3.78
那氟沙星 0.5 1.0 0.5~100.0 Y=1.94297×105X+4.53884×105 0.9932 116.42  9.87 106.19  2.80  92.34  5.46
萘啶酸 0.5 1.0 0.5~100.0 Y=8.86269×106X+5.62494×106 0.9946 110.84  8.79 107.20  2.07  91.45  8.82

诺氟沙星 0.5 1.0 0.5~100.0 Y=6.87959×106X–1.34028×106 0.9941  56.15 10.13  59.82  4.12  56.34  8.40
氧氟沙星 0.5 1.0 0.5~100.0 Y=3.85704×106X+3.88011×106 0.9930  79.15  6.37  79.65  4.45  71.64  5.68
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表 5(续) 

化合物 检出限
/(μg/kg) 

定量限
/(μg/kg)

线性范围
/(ng/mL) 

线性方程 r2 
添加水平 1 添加水平 2 添加水平 3

回收率
/% 

RSDs
/% 

回收率 
/% 

RSDs 
/% 

回收率
/% 

RSDs
/%

奥比沙星 0.5 1.0 0.5~100.0 Y=9.55415×106X+6.87075×105 0.9968  94.00  5.97  99.36 4.83  94.61  4.08
恶喹酸 2.0 5.0 2.0~100.0 Y=2.02866×106X+3.92876×105 0.9910 118.37 14.53 114.95 3.79 103.54 11.51

培氟沙星 0.5 1.0 0.5~100.0 Y=1.95834×106X+8.35027×106 0.9908  85.34 12.52  81.96 5.46  76.34  8.43
西诺沙星 0.5 1.0 0.5~100.0 Y=4.87504×106X+1.30587×106 0.9970 106.14 14.01 103.56 4.39  94.89  4.46
沙拉沙星 0.5 1.0 0.5~100.0 Y=1.87863×105X+3.31262×106 0.9918 105.67 16.06 104.51 2.64  84.26  6.58
司帕沙星 0.5 1.0 0.5~100.0 Y=6.37381×106X–7.75864×105 0.9950  91.54  7.94 103.49 2.80  91.38  2.99
环丙沙星 0.5 1.0 0.5~100.0 Y=1.78475×106X–7.59358×105 0.9945  70.58 12.67  68.93 4.43  60.45  8.58
达氟沙星 0.5 1.0 0.5~100.0 Y=9.37144×106X+1.75344×106 0.9909  86.15 10.89  78.78 3.80  73.15  5.64
二氟沙星 0.5 1.0 0.5~100.0 Y=2.64452×106X+2.91491×106 0.9935 105.91 11.67 105.48 2.01  96.34  4.03
依诺沙星 0.5 1.0 0.5~100.0 Y=7.75893×106X–4.67090×105 0.9931  54.38 14.91  56.56 6.36  48.89  7.23
恩诺沙星 0.5 1.0 0.5~100.0 Y=1.28129×105X+1.22069×106 0.9912 103.49 11.27  98.46 3.69  89.34  6.51
氟罗沙星 0.5 1.0 0.5~100.0 Y=5.94608×106X+7.49482×106 0.9949  84.39 10.95  83.42 5.81  77.34  5.34
氟甲喹 2.0 5.0 2.0~100.0 Y=7.14161×106X+7.09529×106 0.9938 126.34 11.89 115.15 3.54  98.00 13.12

加替沙星 2.0 5.0 2.0~100.0 Y=5.71578×105X–6.59701×104 0.9906 104.61  9.48  94.36 4.49  93.31  5.93
甲苯咪唑 2.0 5.0 2.0~100.0 Y=7.31036×106X+9.43802×106 0.9914 118.37  5.69 104.36 4.13  78.51 17.74

氨基甲苯哒唑 0.5 1.0 0.5~100.0 Y=8.86999×106X+5.64019×105 0.9975 106.48  9.61  86.72 3.77  89.18  3.66
2-氨基氟苯咪唑 2.0 5.0 2.0~100.0 Y=5.80551×106X+7.76254×106 0.9923 118.64  9.46 105.18 2.04  93.35  3.48

奥芬达唑 0.5 1.0 0.5~100.0 Y=4.39935×105X+6.14486×106 0.9952 114.63  9.61 114.39 2.58 102.45  3.78
奥苯达唑 2.0 5.0 2.0~100.0 Y=3.92549×106X+1.94999×106 0.9914 118.61  5.14 114.36 1.17 106.34  3.08
丁苯咪唑 2.0 5.0 2.0~100.0 Y=5.60141×106X+6.61125×106 0.9980 125.94  6.34 108.82 1.03  90.34  7.44

5-羟基噻苯达唑 0.5 1.0 0.5~100.0 Y=9.81572×106X–4.76467×106 0.9911 116.47 13.91 117.70 6.25 102.00  6.57
噻苯达唑 0.5 1.0 0.5~100.0 Y=3.65140×106X+9.14144×106 0.9938 109.64  6.45 114.36 3.43 101.34  4.39

三氯苯哒唑 0.5 1.0 0.5~100.0 Y=4.54852×106X+3.29526×106 0.9941  67.14 11.94  68.11 11.14  78.79  4.11
阿苯达唑 3.0 10.0 5.0~100.0 Y=3.06716×106X+1.60712×106 0.9922 126.34 11.67 103.81 14.69  81.44 15.48

阿苯达唑砜 0.5 1.0 0.5~100.0 Y=5.43837×106X+6.87662×106 0.9934 108.61  3.48 116.37 1.53  98.45  3.34
阿苯达唑亚砜 0.5 1.0 0.5~100.0 Y=3.60262×105X+5.85148×106 0.9961 110.66 12.80 109.93 4.30  97.92  3.14

阿苯达唑氨基砜 0.5 1.0 0.5~100.0 Y=2.45205×106X–3.35623×105 0.9904  89.60  8.61  92.12 4.20  81.34  3.82
苯并咪唑 0.5 1.0 0.5~100.0 Y=2.53065×106X+5.23243×106 0.9961  89.67 5.53  93.02 3.54  87.95  4.93
非班太尔 2.0 5.0 2.0~100.0 Y=7.97916×106X+2.37586×106 0.9935 130.47  6.39 112.09 5.08  97.56  3.65
芬苯哒唑 0.5 1.0 0.5~100.0 Y=5.10248×106X+4.80473×105 0.9981 126.31  6.63  88.90 6.83 126.34 18.07
拉苯咪唑 0.5 1.0 0.5~100.0 Y=3.15149×106X–3.49287×105 0.9967 116.34  5.35 111.64 1.08 103.67  3.46

盐酸赛庚啶 0.5 1.0 0.5~100.0 Y=6.90711×107X–7.41740×106 0.9915 129.97 13.71 119.91 5.94  91.31  5.19
非诺特罗 0.5 1.0 0.5~100.0 Y=2.67557×107X+1.48180×106 0.9964  89.43  7.80  96.31 9.17  83.64  8.61
拉贝洛尔 0.5 1.0 0.5~100.0 Y=6.61911×107X+7.90406×107 0.9928 111.84  6.20 101.47 3.47  93.05  5.84
喷布特罗 0.5 1.0 0.5~100.0 Y=9.38825×107X+1.91264×107 0.9961  84.34 14.50 103.78 3.46  76.83 14.27

苯乙醇胺 A 2.0 5.0 2.0~100.0 Y=1.95069×107X+6.71726×107 0.9937 131.45  7.85 111.02 4.04 106.38  8.24
莱克多巴胺 0.5 1.0 0.5~100.0 Y=8.70566×107X+1.10556×107 0.9982 108.65  6.29 106.41 1.78  94.38  2.36
沙丁胺醇 0.5 1.0 0.5~100.0 Y=7.30818×107X+4.87291×107 0.9931  45.41  5.10  46.94 4.61  46.81  3.84
沙美特罗 2.0 5.0 2.0~100.0 Y=9.05038×107X–6.81094×107 0.9943 129.90  8.70 106.24 1.40  80.34 13.05
特布他林 0.5 1.0 0.5~100.0 Y=7.13471×107X–6.32128×107 0.9961  56.35  6.96  64.30 3.37  60.64  3.32
马布特罗 0.5 1.0 0.5~100.0 Y=8.79515×107X+1.25875×107 0.9960 107.01  4.16 108.06 4.36 103.57  3.89
妥布特罗 0.5 1.0 0.5~100.0 Y=1.26966×107X+5.54787×107 0.9905  98.89  3.31 101.37 1.99  91.52  2.39
班布特罗 0.5 1.0 0.5~100.0 Y=1.33377×107X+8.12947×106 0.9981 108.26  5.17 104.22 2.10 102.19  3.14
溴布特罗 0.5 1.0 0.5~100.0 Y=7.77419×107X+7.84358×107 0.9984 105.39  6.37  99.59 3.05  93.57  2.51
西马特罗 0.5 1.0 0.5~100.0 Y=2.30528×107X+7.57105×106 0.9930  77.10  3.30  79.47 3.22  76.38  3.90
西布特罗 0.5 1.0 0.5~100.0 Y=6.56537×107X+2.61159×106 0.9951  88.87  4.50  94.89 2.45  86.05  1.52
克伦特罗 0.5 1.0 0.5~100.0 Y=7.79272×107X–4.47965×107 0.9905 101.84  3.37 103.67 2.64  94.06  2.17
克伦丙罗 0.5 1.0 0.5~100.0 Y=1.25039×107X–8.90096×106 0.9936  92.32  1.91  94.78 1.76  94.85  2.35

盐酸可乐定 0.5 1.0 0.5~100.0 Y=4.26359×107X+1.16278×107 0.9919  94.26  4.30  86.34 3.81  89.68  4.27
氯丙那林 0.5 1.0 0.5~100.0 Y=1.23696×107X+2.96694×106 0.9937  90.13  3.63  94.12 3.22  86.94  3.47
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表 5(续) 

化合物 检出限
/(μg/kg) 

定量限 
/(μg/kg) 

线性范围
/(ng/mL) 

线性方程 r2 
添加水平 1 添加水平 2 添加水平 3 

回收率
/% 

RSDs 
/% 

回收率 
/% 

RSDs
/% 

回收率
/% 

RSDs
/% 

可的松 2.0 5.0 2.0~100.0 Y=2.40413×105X–2.17586×104 0.9925 93.24 5.68 97.00 15.63 108.34 5.10
地夫可特 0.5 1.0 0.5~100.0 Y=2.60152×105X+6.91059×105 0.9941 103.77 4.43 82.97 1.51 125.48 12.49

苯甲酸雌二醇 2.0 5.0 2.0~100.0 Y=8.95968×105X+1.48550×105 0.9965 102.24 6.91 91.97 4.85 134.79 15.81
氟米龙 2.0 5.0 2.0~100.0 Y=5.18034×105X+4.89615×105 0.9981 102.24 6.91 91.97 5.17 128.34 15.37

己烷雌酚 0.5 1.0 0.5~100.0 Y=8.02219×105X+8.45081×104 0.9935 101.38 5.14 100.37 2.35 111.42 13.24
去氢甲睾酮 2.0 5.0 2.0~100.0 Y=3.39151×105X+7.84143×105 0.9943 109.24 3.11 78.64 6.89 121.01 10.40

甲基泼尼松龙 2.0 5.0 2.0~100.0 Y=9.53369×105X–7.37188×105 0.9918 119.66 4.59 98.26 2.35 89.30 4.06
炔诺酮 2.0 5.0 2.0~100.0 Y=5.92387×105X+9.69889×105 0.9926 112.35 3.27 64.38 10.44 91.45 7.34

泼尼卡酯 3.0 10.0 5.0~100.0 Y=7.56246×105X+0.74507×105 0.9943 110.69 9.68 115.66 8.38 90.79 7.11
泼尼松龙 2.0 5.0 2.0~100.0 Y=3.52753×105X+2.99847×105 0.9981 126.33 8.26 116.34 4.55 92.57 3.01
泼尼松 2.0 5.0 2.0~100.0 Y=7.23415×105X–3.68248×105 0.9973 115.07 8.44 110.34 5.37 104.09 4.20

去氢睾酮 0.5 1.0 0.5~100.0 Y=5.81957×105X+6.54818×105 0.9917 93.21 7.74 96.39 14.56 120.32 18.46
康力龙 3.0 10.0 5.0~100.0 Y=1.55289×106X–2.79009×104 0.9956 130.37 10.09 71.34 13.63 114.77 11.16

丙酸睾酮 3.0 10.0 5.0~100.0 Y=1.94213×106X+1.44055×106 0.9935 75.74 3.11 64.35 16.31 59.97 6.07
群勃龙 0.5 1.0 0.5~100.0 Y=1.82854×106X+0.91715×104 0.9941 101.38 5.41 103.45 13.51 112.23 13.63

曲安奈德 2.0 5.0 2.0~100.0 Y=8.47968×105X–5.16373×104 0.9938 107.16 7.56 109.34 13.25 97.72 12.48
倍氯米松 2.0 5.0 2.0~100.0 Y=5.59744×106X+1.65235×104 0.9982 118.77 8.99 109.34 4.45 89.52 13.57

倍他米松双丙酸酯 2.0 5.0 2.0~100.0 Y=6.61068×106X+0.63215×106 0.9957 126.47 8.36 103.47 12.48 94.53 6.12
地美硝唑 2.0 5.0 2.0~100.0 Y=9.06535×105X+7.22744×106 0.9915 89.30 7.47 103.12 5.21 93.34 10.29
异丙硝唑 2.0 5.0 2.0~100.0 Y=2.97760×105X+0.96397×105 0.9934 93.22 10.36 106.12 6.61 95.47 12.58
甲硝唑 2.0 5.0 2.0~100.0 Y=7.46041×105X+1.29921×105 0.9968 98.79 7.84 104.31 3.84 92.57 3.71
奥硝唑 2.0 5.0 2.0~100.0 Y=7.39724×105X+6.22932×105 0.9935 100.64 9.47 114.38 4.05 104.59 2.48

羟基地美硝唑 2.0 5.0 2.0~100.0 Y=1.26816×105X–0.55621×105 0.9914 82.84 19.01 106.37 5.73 95.66 2.90
罗硝唑 2.0 5.0 2.0~100.0 Y=9.93153×105X+6.30929×105 0.9908 106.37 10.64 104.38 2.28 93.80 2.44

塞克硝唑 2.0 5.0 2.0~100.0 Y=6.64623×105X+3.93051×105 0.9915 105.61 7.09 104.37 3.67 97.38 2.71
替硝唑 2.0 5.0 2.0~100.0 Y=8.50817×105X–2.83880×105 0.9909 116.48 3.47 114.38 2.63 97.01 3.74

金刚烷胺 0.5 1.0 0.5~100.0 Y=7.77974×106X–1.32679×106 0.9910 64.68 2.98 72.54 2.59 65.89 2.48
金刚乙胺 0.5 1.0 0.5~100.0 Y=6.84723×106X–2.18194×106 0.9914 89.37 2.10 88.12 2.99 80.34 3.61
氯霉素 2.0 5.0 2.0~100.0 Y=3.33117×106X+2.65134×106 0.9937 116.78 4.91 114.38 2.67 104.35 2.07

氟苯尼考 2.0 5.0 2.0~100.0 Y=6.79995×106X+1.24177×106 0.9914 119.63 10.36 116.38 4.79 106.34 2.18
甲砜霉素 2.0 5.0 2.0~100.0 Y=8.35778×106X–1.43822×106 0.9959 118.40 5.61 115.37 3.73 102.38 2.32
氟哌啶醇 0.5 1.0 0.5~100.0 Y=6.10178×107X–5.07818×106 0.9931 123.67 5.39 114.44 2.48 101.97 3.27

盐酸丙咪嗪 0.5 1.0 0.5~100.0 Y=8.27007×107X–1.89807×107 0.9965 119.35 4.20 104.37 4.60 96.71 4.31
硝西泮 0.5 1.0 0.5~100.0 Y=2.35206×107X+3.36531×107 0.9934 118.96 3.31 108.15 3.48 88.63 19.53

奥沙西泮 0.5 1.0 0.5~100.0 Y=9.43231×107X+4.97714×107 0.9922 121.98 8.69 106.34 2.48 94.38 12.18
匹莫林 0.5 1.0 0.5~100.0 Y=2.72592×107X+3.81865×107 0.9942 103.94 8.27 102.48 3.76 95.35 3.62
奋乃静 0.5 1.0 0.5~100.0 Y=6.19412×107X+0.78917×107 0.9973 119.37 10.23 94.37 3.52 77.17 12.45
异丙嗪 0.5 1.0 0.5~100.0 Y=5.82537×107X+8.28996×106 0.9946 124.67 7.29 95.34 3.48 93.24 5.55

丙酰丙嗪 2.0 5.0 2.0~100.0 Y=6.30056×107X–1.73092×107 0.9905 133.34 9.01 101.45 1.70 84.33 6.80
舒必利 0.5 1.0 0.5~100.0 Y=9.314921×107X–5.89825×107 0.9938 72.37 6.81 78.34 3.14 74.82 3.80

甲苯噻嗪 0.5 1.0 0.5~100.0 Y=9.08563×107X+8.23683×106 0.9936 89.64 6.81 94.38 2.87 89.33 4.17
乙酰丙嗪 0.5 1.0 0.5~100.0 Y=8.84158×107X–6.37296×106 0.9990 126.37 9.15 112.37 1.82 94.35 5.74
阿扎哌醇 0.5 1.0 0.5~100.0 Y=6.26456×107X+2.93039×106 0.9935 106.64 3.69 104.68 2.60 93.12 2.65
阿扎哌隆 0.5 1.0 0.5~100.0 Y=4.29609×107X+1.19733×106 0.9931 112.67 4.67 111.34 2.89 102.35 4.28
卡马西平 0.5 1.0 0.5~100.0 Y=7.52923×107X+2.94854×106 0.9949 107.72 3.06 104.35 3.04 79.00 13.67
地西泮 3.0 10.0 5.0~100.0 Y=5.45945×107X–0.424102×107 0.9992 53.47 12.43 125.38 14.31 86.47 5.12

苯海拉明 2.0 5.0 2.0~100.0 Y=3.38246×107X–9.95593×106 0.9964 115.74 5.74 106.97 4.34 97.35 3.11
氟哌利多 2.0 5.0 2.0~100.0 Y=3.38425×107X+1.70134×107 0.9914 109.34 6.47 107.68 1.67 103.45 5.73
艾司唑仑 2.0 5.0 2.0~100.0 Y=2.00601×107X+8.63519×107 0.9924 118.95 12.93 107.37 3.01 80.34 4.15
噻嗪酮 2.0 5.0 2.0~100.0 Y=8.60904×106X+3.25534×106 0.9998 96.63 8.31 70.38 16.90 70.51 7.76
萎锈灵 0.5 1.0 0.5~100.0 Y=6.15483×106X+6.75422×106 0.9957 76.13 4.15 86.37 5.68 124.95 11.42
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表 5(续) 

化合物 检出限
/(μg/kg) 

定量限
/(μg/kg)

线性范围
/(ng/mL) 

线性方程 r2 
添加水平 1 添加水平 2 添加水平 3

回收率
/% 

RSDs
/% 

回收率 
/% 

RSDs 
/% 

回收率
/% 

RSDs
/%

3-羟基呋喃丹 0.5 1.0 0.5~100.0 Y=4.19535×106X+4.63155×106 0.9994 113.37 6.51 114.38 3.67 101.27 2.23
噻虫胺 3.0 10.0 5.0~100.0 Y=8.57627×105X+5.36181×106 0.9957 126.78 14.70 112.80 6.34 103.84 5.47

环丙氨嗪 2.0 5.0 2.0~100.0 Y=3.65199×107X+4.16423×106 0.9934 55.91 7.09 50.34 4.95 56.57 8.01
地昔尼尔 2.0 5.0 2.0~100.0 Y=1.37798×107X–4.30126×106 0.9913 86.34 4.32 94.38 5.61 92.45 4.67

苯醚甲环唑 2.0 5.0 2.0~100.0 Y=6.79692×105X+7.32532×105 0.9912 121.35 9.69 87.38 14.44 82.64 6.04
氟脲杀 3.0 10.0 5.0~100.0 Y=9.98203×105X+5.26617×105 0.9961 106.98 4.14 110.33 4.46 104.65 8.29
敌草隆 3.0 10.0 5.0~100.0 Y=7.87984×105X+4.89881×105 0.9984 108.34 6.01 86.34 5.75 121.51 7.12

硫丹硫酸酯 2.0 5.0 2.0~100.0 Y=4.50078×105X+0.905136×105 0.9927 100.69 8.57 104.33 3.49 92.34 7.38
乙氧酰胺苯甲酯 2.0 5.0 2.0~100.0 Y=9.66943×105X+7.48771×105 0.9916 106.34 6.34 115.11 4.70 96.13 7.04

氟虫睛 2.0 5.0 2.0~100.0 Y=2.12283×105X+8.35385×104 0.9950 107.33 7.54 112.60 2.76 103.54 5.91
氟虫腈硫醚 3.0 10.0 5.0~100.0 Y=6.58848×105X+8.13738×105 0.9913 112.53 8.45 119.34 3.31 103.64 5.24
氟啶草酮 3.0 10.0 5.0~100.0 Y=6.24376×105X+2.69941×105 0.9935 76.83 15.31 98.32 14.13 94.68 3.15

乙酰甲胺磷 2.0 5.0 2.0~100.0 Y=6.06528×105X+5.50120×105 0.9981 68.33 8.31 67.91 6.64 70.45 6.78
环嗪酮 3.0 10.0 5.0~100.0 Y=4.584079×106X+5.89433×105 0.9922 107.76 3.00 105.91 3.95 96.34 4.13
抑霉唑 3.0 10.0 5.0~100.0 Y=3.29139×106X–6.19319×105 0.9938 122.94 7.71 118.64 4.61 93.14 3.08
吡虫啉 3.0 10.0 5.0~100.0 Y=9.02963×106X–8.75681×105 0.9943 115.67 5.56 116.78 2.95 103.28 3.17
虱螨脲 3.0 10.0 5.0~100.0 Y=2.68429×106X+5.50471×106 0.9961 99.36 10.25 106.71 8.47 95.34 9.15
甲霜灵 3.0 10.0 5.0~100.0 Y=7.07448×105X+1.02239×105 0.9948 105.71 3.89 94.36 4.31 114.57 7.31
嗪草酮 0.5 1.0 0.5~100.0 Y=1.77973×106X–8.93212×105 0.9937 109.37 3.51 106.34 11.66 93.15 12.34
腈菌唑 2.0 5.0 2.0~100.0 Y=3.36961×106X+7.88231×106 0.9949 126.50 12.16 129.48 3.81 98.23 3.72
啶虫脒 3.0 10.0 5.0~100.0 Y=7.69804×105X+9.14644×105 0.9950 109.67 4.60 118.34 2.96 101.20 2.34
氟草敏 0.5 1.0 0.5~100.0 Y=2.63862×106X+1.18381×106 0.9916 115.34 4.79 75.34 8.55 123.48 9.62

苯基硫脲 2.0 5.0 2.0~100.0 Y=4.85364×106X+9.91175×106 0.9953 76.34 11.20 89.61 13.64 79.31 14.47
毒草胺 2.0 5.0 2.0~100.0 Y=3.72846×106X+6.70825×106 0.9924 84.37 7.34 65.37 18.90 103.30 19.14

吡唑醚菌酯 2.0 5.0 2.0~100.0 Y=2.23432×105X+7.59049×105 0.9929 114.78 9.46 91.34 7.57 80.24 7.33
哒螨灵 2.0 5.0 2.0~100.0 Y=7.30691×105X–2.73796×105 0.9960 76.35 11.45 54.36 7.01 42.34 2.42
吡丙醚 2.0 5.0 2.0~100.0 Y=6.39003×105X+2.51864×105 0.9973 56.34 12.03 48.69 3.11 41.36 13.78
莠去津 2.0 5.0 2.0~100.0 Y=5.51351×105X+3.25595×105 0.9914 99.72 1.19 80.77 4.07 126.34 13.86
西玛津 2.0 5.0 2.0~100.0 Y=4.64855×105X+5.31913×106 0.9985 111.13 5.71 110.69 3.87 84.93 15.97
虫酰肼 2.0 5.0 2.0~100.0 Y=7.45102×105X+7.75367×106 0.9934 126.31 13.92 78.34 6.54 103.25 17.05
肟菌酯 2.0 5.0 2.0~100.0 Y=8.12133×105X–6.95787×104 0.9930 111.37 12.91 113.45 7.66 90.00 5.24

去乙基锈去津 2.0 5.0 2.0~100.0 Y=8.03058×105X+9.60806×105 0.9987 106.73 3.81 108.43 2.23 103.57 3.18
甲基吡啶磷 2.0 5.0 2.0~100.0 Y=7.38247×105X–2.60794×104 0.9961 106.71 2.76 106.29 2.18 84.35 13.48

嘧菌酯 2.0 5.0 2.0~100.0 Y=4.19935×105X+2.42748×105 0.9983 129.34 10.34 121.54 3.49 102.45 3.48
阿托品 2.0 5.0 2.0~100.0 Y=7.92982×106X+1.34135×106 0.9951 86.34 2.65 82.61 3.85 76.09 3.05

注: 定量限为 1.0 μg/kg 的化合物, 3 个添加水平分别为 1.0、5.0、10.0 μg/kg; 定量限为 5.0 μg/kg 的化合物, 3 个添加水平分别为 5.0、
10.0、20.0 μg/kg; 定量限为 10.0 μg/kg的化合物, 3个添加水平分别为 10.0、50.0、100.0 μg/kg。相对标准偏差(relative standard deviation, 
RSD)。 

 
2.6.2  检出限与定量限 

添加适量混合标准溶液于 5 g 空白鸡蛋中, 经提取后

测定, 依据信噪比 S/N>3、S/N>10, 确定各化合物的检出限

和定量限, 165 种农药、兽药的检出限为 0.5~3.0 μg/kg, 定
量限为 1.0~10.0 μg/kg。各化合物的检出限、定量限见表 5。 
2.6.3  精密度与准确度 

在空白鸡蛋中添加 165 种农药兽药标准溶液, 按不同定

量限进行不同浓度水平的加标, 分别为 1.0、5.0、10.0 μg/kg(定
量限为 1.0 μg/kg), 5.0、10.0、20.0 μg/kg(定量限为 5.0 μg/kg), 
10.0、50.0、100.0 μg/kg (定量限为 10.0 μg/kg), 每个浓度 

平 行 测定 5 个 , 165 种农 药 兽药 的平 均 回收 率为

41.36%~134.79%, RSDs 为 1.02%~19.97%。本研究建立的

筛查方法符合 NY/T 1986—2010《兽药残留实验室质量控

制规范》中的要求, 筛选分析方法的回收率范围大于 40%, 
所有样品之间的变异系数小于或者等于 30%, 表明本方法

有较好的准确度和精密度。 

2.7  实际样品的测定 

利用本方法对购自超市和农贸市场的100份鸡蛋进行了

筛查分析, 检出氟苯尼考阳性 8 份, 浓度为 5.27~15.62 μg/kg; 
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检出恩诺沙星阳性 5 份, 浓度为 10.53~26.52 μg/kg; 检出磺胺

间甲氧嘧啶阳性 2 份, 浓度分别为 12.66 μg/kg 和 19.49 μg/kg。
阳性样品均满足“2.5 化合物的筛查和确证”条件,。同时采用

GB 31658.17—2021《动物性食品中四环素类、磺胺类和喹

诺酮类药物残留量的测定 液相色谱-串联质谱法》和 GB 
31658.20—2022《动物性食品中酰胺醇类药物及其代谢物

残留量的测定 液相色谱-串联质谱法》对 100 批次鸡蛋样

品中的氟苯尼考、恩诺沙星、磺胺间甲氧嘧啶药物残留进

行分析, 15 批次样品的检测结果阳性。通过与标准方法的

检测, 结果比对发现, 该方法对本次氟苯尼考、恩诺沙星、

磺胺间甲氧嘧啶残留的筛查准确率为 100%。 

3  结  论 

本研究基于超高效液相色谱-四极杆/静电场轨道阱高

分辨质谱法建立了在 20 min 内同时检测鸡蛋中 165 种兽药

和农药的快速筛查和确证方法。Q-Exactive Plus 的高分辨

率在复杂基质中能够消除基质干扰, 降低假阳性率。该方

法简便、灵敏、准确、快速, 有效提高了鸡蛋中农药、兽

药残留的快速检测水平。将该方法用于鸡蛋样品的测定, 
同时采用国家标准方法对检测结果进行验证, 结果表明该

方法对于本次氟苯尼考、恩诺沙星、磺胺间甲氧嘧啶药物

残留的筛查准确率为 100%, 可作为鸡蛋中快速筛选和确

证检测技术广泛使用。但该方法也具有局限性, 高分辨质

谱Q-Exactive Plus在Full-MS-ddms2模式下, 定性相较定量

更有优势, 因此对于已经确证的阳性样品, 可在高分辨质

谱 Q-Exactive Plus PRM 模式下重新采集进行定量。 
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