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同时检测水产品中

磺胺和喹诺酮类药物残留
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摘要!建立了水产品中
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种磺胺类'

Z=1
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种喹诺酮类
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(药物残留的超高效液相色谱
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四级杆#静电场轨道阱

高分辨质谱'
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(多残留检测方法!

样品经过乙腈提取$乙腈饱和正己烷脱脂$内标法定量!结

果表明$
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种目标化合物在质量浓度为
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!该方法操作简便&灵敏度高&特异性强$可

以满足日常检测要求!
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近年来%中国食品安全事件频发)
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%食品安全问题关涉

到每一个人的切身利益%直接影响着社会的和谐与稳定)
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磺胺类!
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#药

物为广谱抑菌药%具有抗菌谱广-高效-低毒-价格低廉等特

点%在水产-畜牧养殖中被广泛使用)
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&同时
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对人体

肾脏和肝脏有毒副作用%破坏人的造血系统%从而引起溶血

性贫血)
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可发生严重的光敏反应和光毒性反应%对人

体的中枢神经系统造成不良影响%导致重症肌无力-呼吸肌

无力而危及生命%且具有潜在的致癌性和遗传毒性)
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*等&酶联免疫法通常用于样品的快速筛

查%该方法易受样品基质中类似物质干扰而产生假阳性)
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液相色谱法的灵敏度较低%且无法提供目标物结构信息不能

用于确证方法)
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串联质谱法由于灵敏度高-

结果准确%是目前检测兽药残留的常用标准方法)
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着人们生活水平的提高%对膳食结构的合理调整%水产品消
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耗量不断增大%目前尚未见文章报道采用高分辨质谱同时检

测其中的
Z=1

和
a<1

&本试验拟建立超高效液相色谱
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四

级杆(静电场轨道阱高分辨质谱同时检测水产品中
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种
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和
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种
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药物残留的检测方法%旨在为大批量水产

品中磺胺与喹诺酮类兽药残留建立一种前处理简单-结果准

确的检测方法&
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样品前处理
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结果与分析
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质量准确度

使用高分辨质谱检测目标化合物的精确质量数对于同

时准确定性和定量非常重要%本研究使用超高效液相色谱'

四级杆(静电场轨道阱高分辨质谱所测的
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种目标物均达

到了良好的质量准确度&表
!

列举了其中
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种物质的理论

质荷比与实测质荷比%其质量准确度均小于
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满足定性和定量要求&
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前处理条件的选择和优化

因检测的目标物可以溶于非极性或中等极性溶剂%分别
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同时检测水产品中磺胺和喹诺酮类药物残留
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盐析剂在样品提取时可防止样品中的水分及杂质进入

提取液%同时可以实现脱水和盐析%还可使蛋白质变性分散

防止样品结块影响提取效率&对比使用无水硫酸镁和无水

硫酸钠时%发现加入无水硫酸镁时或因其吸水放热提高了提

取环境的温度%诺氟沙星等几种物质使用无水硫酸镁盐析的

回收率明显低于使用无水硫酸钠的%见图
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&进一步对比添

加
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无水硫酸钠%各目标物的添加回收率无明显差异%
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提取液对目标物提取效率的影响
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最终选择
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无水硫酸钠作为盐析剂&
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线性范围与定量限的确定

配制质量浓度为
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(##6#4
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的系列标准溶液%

在优化后的色谱和质谱条件下进行检测%对相对应化合物在

质谱中的响应面积
*

与目标化合物的标记浓度值
I

进行线

性拟合%得到目标化合物的线性范围及其相对应的决定系数
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#&结果显示%各化合物的
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(值均
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于高分辨率质谱仪基线极低%信噪比不再适合于确定检出限

和定量限)
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%故本方法中定量限为化合物在线性范围内同

时满足回收率值为
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指标优于同类检测标准%满足所有国家和地区的限量要求&
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方法的回收率与精密度

选取空白基质!阴性样品#鲩鱼%进行
!

个浓度水平的加

标回收试验%考察方法的准确度&采用精确质量数-保留时

间-同位素分布和二级碎片离子
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个指标来对结果进行分

析%方法定量时对有相应同位素内标的目标物采用内标法定

量%其余采用外标法定量&方法的加标平均回收率为
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%见表
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足食品理化检测方法的技术要求&
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方法应用

用建立的方法对收集的
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个水产样品进行了检测&喹

诺酮类药物均未检出$在其中
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安全水平&虽然本次试验所检测样品处于安全水平%但是食

品安全直接关系到人们的生命健康%对严重危害食品安全的

行为实行刑法规制是现代社会的必然选择)
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阱高分辨质谱仪与快速前处理方法结合%建立了水产品中
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种
Z=1

和
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种
a<1

兽药残留同时检测的方法%样品只需进

行简单的提取-浓缩-离心-过滤%即可上机检测&方法的测

定低限满足国内外对水产品中
Z=1

和
a<1

兽药残留的限量

要求&该方法简便-灵敏-准确%满足日常检测和监管需求&
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