
基金项目!广东省科技计划项目#编号$

!"#2+"("(")"EE

%&广州

市科技计划项目#编号$

!"#$"("#"(")

%&广东美味鲜博

士后科技创新项目#编号$

!"#$

%

作者简介!陈彦宏'女'广州市食品检验所助理工程师(

通信作者!王宇#

#1$"

)%'男'广州市食品检验所高级工程师'博

士(

3.4567

$

1(#$"2$#

!WW

;9<4

收稿日期!

!"#1.")."#

!"#

$

$%&$'()*

*

+

&,--.&$%%'/)011&*%$2&%0&%$?

+-I3.\IH*.Y-

%

Y-

测定动物源食品中

痕量五氯酚及其钠盐
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摘要!建立了全自动固相萃取&超高效液相色谱&串联

质谱法测定动物源食品中五氯酚及其钠盐的分析方法!

比较了提取溶剂)固相萃取柱)洗脱液)质谱分析和色谱

分离条件)内标物等对测定结果的影响"最终选用
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氨

水&乙腈提取!

Y+_

固相萃取柱净化!

#"O

甲酸甲醇溶

液洗脱!氮吹浓缩后用乙腈&水溶液$
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!体积比%定

容!
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色谱柱$
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%分离!

乙腈和
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乙酸铵的
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甲酸水溶液梯度洗脱!

电喷雾电离负离子$

3-J
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%多反应监测模式$

Y,Y

%检测!

内标法定量"结果显示(五氯酚在
";!

"

#";"

#

V

#

H

范围

内线性关系良好!相关系数
8

"

";111

'
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!

0;"

!
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#

V

#
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V

添加水平下的加标回收率在
$2;"O

"

#"2;"O

!相对标准

偏差$

P6L

%为
#;2!O

"

(;!EO

"该方法灵敏度高!重现

性好!具有较高的准确度和精密度!可用于测定动物源食

品中痕量五氯酚及其钠盐残留"

关键词!自动固相萃取'超高效液相色谱&串联质谱法'

内标法'动物源食品'五氯酚'五氯酚钠
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五氯酚#
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%及其钠盐属高毒有

机氯农药'被广泛应用于防腐-抗菌-杀虫-除草等方面(

中国主要将五氯酚用于吸血虫中间宿主钉螺的灭杀'稗

草的防治'皮革-木材的防腐'以及养殖水体的消毒-清塘

等+

#

,

(五氯酚化学性质稳定'不易降解'具有生物蓄积作

用'致畸-致癌-致突变等毒副作用'被国际癌症研究机构

J+,*

列为
!̀

类致癌物+

!

,

(五氯酚钠具有较好的水溶

性'可通过水载体广泛传播'进入食物链并产生生物蓄

积+

)

,

(五氯酚进入高等动物体内'可通过血液参与机体

循环'与血液中细胞-功能蛋白等发生作用'抑制生物代

谢过程的氧化磷酸化'影响肝-肾-中枢神经等器官-组织

的正常生理活动+

(

,

(农业部公告第
#1)

号及第
!)0

号规

定'所有动物源食品中禁止使用五氯酚及其钠盐+

0b2

,

'动

物性食品中不得检出(7国家食品安全监督抽检实施细

则#

!"#$

年版%8也明确规定畜禽肉及其副产品须检测五

氯酚及其钠盐项目+

E

,

(因此'建立灵敏度高-重现性好-

可用于确证动物源食品中痕量五氯酚及其钠盐残留的检

测方法显得尤为重要(

目前'针对五氯酚及其钠盐常用的检测方法有气相

色谱法#

F*

%

+

$b#"

,

-气相色谱)质谱法#

F*.Y-

%

+

##b#)

,

-液

相色谱法#

H*

%

+

#(b#2

,

-液相色谱)串联质谱法#

H*.Y-

*

Y-

%

+

#Eb#1

,

-免疫分析法+

!"

,等(

F*

和
F*.Y-

需柱前衍

生'操作繁琐&

H*

灵敏度不高'定性较差&

H*.Y-

*

Y-

具

有灵敏度高-选择性强等特点'已广泛运用于动物源食品

中兽药残留及非法添加物的确证检测(

F̀ !)!"";1!

)

!"#2

为动物源食品中五氯酚的测定提供了依据'但该法

规使用基质标准曲线进行定量'当同时检测多种不同类

型样品时'需配制多条基质标准曲线'基质复杂'操作

繁琐(

本研究拟运用全自动高通量柱式固相萃取系统'在

F̀ !)!"";1!

)

!"#2

的基础上'优化样品前处理方法'采

用内标法定量'研究提取溶液的选择-固相萃取条件的选

择与优化-内标的选择等对测定结果的影响'建立显著降

低基质效应-响应度高-定性定量准确的检测方法'以满

足食品安全监管中大批量实际样品的测定分析(
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材料与方法
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材料与试剂

猪肉-猪肝-鸡肉-鸡蛋-红立鱼-明虾-大闸蟹-鲜牛

奶$市售&

*

#$

固相萃取柱$

0""4

V

*

24H

'天津博钠艾杰尔科技

有限公司&

Z5K6KUH̀

固相萃取柱$

!""4

V

*

24H

'美国
h5C?@K

公司&

Z5K6KY+_

固相萃取柱$

#0"4

V

*

24H

'美国
h5C?@K

公司(

五氯酚钠#

I*I.M5

%标准品$批号
H<C1((1!

'纯度

$2;"O

'德国
'@;3:@?LKC<@S?@

公司&

五氯酚
.

#)

*

2

#

I*I.

#)

*

2

%标准品$批号
H<CY.)#"

'纯

度
11O

'加拿大
*'M

公司&

五溴酚#

Ì I

%标准品$批号
H<C#2"(E)

'纯度
11;2O

'

德国
'@;3:@?LKC<@S?@

公司&

乙腈$色谱纯'美国
&6K:?@

公司&

三乙胺$分析纯'德国
*Mh

公司&

氨水-甲酸-盐酸-乙酸铵$分析纯'广州化学试剂厂&

试验用水$一级水'经
-

G

L?@

VG

超纯水系统纯化的超

纯水#

#$;!Y

-

0

94

%(

#;#;!

!

仪器与设备

超高效液相色谱仪$

\IH*.)"+

型'日本
-:645AX=

公司&

三重四级杆质谱仪$

P@6

>

7?N=5A00""

型'美国
+̀

-*J3_

公司&

全自动高通量柱式固相萃取系统$

-I3#""".$

型'美

国
H5QP?9:

公司&

分析天平$

\h2!""U

型'日本
-:645AX=

公司&

分析天平$

*I!!0'

型'德国
-5@C<@6=K

公司&

均质机$

P#$A6

V

6C57\HP,+.P\,,+_

型'德国
J/+

公司&

旋涡混合器$

Y-)A6

V

6C57

型'德国
J/+

公司&

涡旋振荡器$

Y=7C6,?5B

型'德国
U?6A<7

>

:

公司&

离心机$

+77?

V

@5_.)",

型'美国
3̀*/Y+M

公司&

氮吹仪$

M.3̂ +I##!

型'美国
Z@

V

5L<45C6<L

公司&

超纯水系统$

-

G

L?@

VG

型'德国
Y?@9]

公司(
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试验方法
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提取溶剂的选择
!

称取
!;""

V

均质猪肉样品若干

份于
0"4H

离心管'分别使用
#"4H

乙腈-

0O

三乙胺乙

腈-

!O

三乙胺的乙腈)水溶液#

E"

&

)"

'体积比%-

0O

三

乙胺的乙腈)水溶液#

E"

&

)"

'体积比%-

$O

三乙胺的乙

腈)水溶液#

E"

&

)"

'体积比%-

!O

氨水)乙腈-

0O

氨

水)乙腈和
$O

氨水)乙腈充分提取'均质
#46L

'旋涡混

合
046L

'

$"""@

*

46L

离心
)46L

'收集提取液(

#;!;!

!

固相萃取条件的确定

#

#

%固相萃取柱的选择$使用
#;"

'

0;"

'

#";"

#

V

*

]

V

添

加水平下的猪肉样品'比较
*

#$

-

Z5K6K UH̀

和
Z5K6K

Y+_

固相萃取柱的萃取回收率(

#

!

%洗脱液的选择$确定使用
Z5K6KY+_

固相萃取

柱后'比较
(O

甲酸)甲醇-

2O

甲酸)甲醇-

$O

甲酸)甲

醇-

#"O

甲酸)甲醇-

";!O

盐酸)甲醇-

";(O

盐酸)甲醇

等不同酸度的酸性甲醇溶液的洗脱能力(使用甲醇-水

活化
Z5K6KY+_

柱'移取
04H

提取液以
#4H

*

46L

流速

通过固相萃取柱'用
04H0O

氨水溶液-甲醇-甲酸)甲

醇)水溶液#

!

&

(1

&

(1

'体积比%淋洗'气推抽干'分别使

!(

#

<̂7;)0

"

M<;E

陈彦宏等!

+-I3.\IH*.Y-

%
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测定动物源食品中痕量五氯酚及其钠盐



用
04H(O

甲酸)甲醇-

2O

甲酸)甲醇-

$O

甲酸)甲

醇-

#"O

甲酸)甲醇-

";!O

盐酸)甲醇和
";(O

盐酸)甲

醇洗脱'收集洗脱液(

#

)

%定容溶剂的选择$洗脱液于
("a

下氮气吹至近

干'分别用水-乙腈和乙腈)水溶液#

0"

&

0"

'体积比%定

容至
!;"4H

'经
";!!

#

4

滤膜过滤'供液相色谱)串联质

谱仪测定(

#;!;)

!

超高效液相色谱)串联质谱法条件的确定

#

#

%质谱条件$使用电喷雾电离负离子#

3-J

b

%多反

应监测模式#

Y,Y

%'气帘气#

*\,

%

";!"21 YI5

#即

)";"IK6

%'碰撞气#

*+'

%

";"2!#YI5

#即
1;"IK6

%'电喷雾

电压#

J-

%)

(0""^

'离子源温度#

P3Y

%

0"" a

'雾化气

#

F-#

%

";)(($ YI5

#即
0";" IK6

%'辅 助 气 #

F-!

%

";)(($YI5

#即
0";"IK6

%'选定母离子对'优化去簇电压

#

'I

%-射入电压#

3I

%-碰撞电压#

*3

%和碰撞室射出电压

#

*_I

%(

#

!

%色谱条件$色谱柱为
/6L?C?B*

#$

柱#

#""44c

!;#44

'

!;2

#

4

%'流速
";)4H

*

46L

'柱温
("a

'进样量

0

#

H

'以乙腈为流动相
+

相'比较水-

044<7

*

H

乙酸铵水

溶液和
044<7

*

H

乙酸铵的
";#O

甲酸水溶液为流动相
`

相时的分离效果'选择最佳流动相(

#

)

%基质效应与内标的选择$配制猪肉-猪肝-鸡肉-鸡

蛋-鱼肉-虾-蟹和牛奶样品的基质标准曲线'与相应浓度

的溶剂标准曲线比较'研究基质效应(基质效应#

Y3

%

i

+#基质标准曲线的斜率
y

溶剂标准曲线的斜率%

b#

,

c

#""O

(比较五氯酚
.

#)

*

2

和五溴酚的性质'选择合适

内标(

#;!;(

!

方法学考察

#

#

%线性关系与定量限$使用乙腈)水溶液#

0"

&

0"

'

体积比%逐级稀释标准储备液'加入内标'制得
";!

'

";0

'

#;"

'

!;"

'

0;"

'

#";"

#

V

*

H

的标准工作溶液'内标浓度

#;"

#

V

*

H

(以五氯酚与内标的峰面积之比为纵坐标
>

'浓

度为横坐标
D

'加权后进行线性回归(进样量
0

#

H

'计算

目标物峰高与基线噪声的信噪比#

6

*

$

%'以
6

*

$i#"

为

仪器定量限'并测定空白样品加标回收后的信噪比'确证

方法定量限(

#

!

%准确度与精密度$在猪肉-猪肝-鸡肉-鸡蛋-鱼

肉-虾-蟹和牛奶样品中各添加
#;"

'

0;"

'

#";"

#

V

*

]

V

五氯

酚'重复测定
2

次'计算加标回收率和相对标准偏差

#

P6L

%(

#;)

!

数据处理

采用
3B9?7!"#2

进行数据整理-分析'并绘制图表(

!

!

结果与分析

!;#

!

提取溶剂的确定

由表
#

可知'提取回收率随着提取溶剂中碱浓度的

增加而增加'当碱浓度增加至一定程度后'回收率趋于稳

定'且提取溶剂中含水的提取效果优于不含水的(

0O

三

乙胺的乙腈)水溶液#

E"

&

)"

'体积比%和
0O

氨水乙腈提

取效率相近'此方法最终选用
0O

氨水)乙腈进行提取(

动物组织内部的五氯酚以结合态存在+

!#

,

'提取前需将其

水解#加酸或加碱%或酶解成游离态(加碱可调节溶剂

>

U

值'

I*I

的
>

/5

为
(;E(

+

!!

,

'当
>

U

">

/5d!

个单位

时'

I*I

发生离子化'呈游离的离子形态(

表
#

!

提取溶剂对猪肉加标样品中五氯酚提取

回收率的影响

P5Q7?#

!

3BC@59C6<L

>

?@9?LC5

V

?<S

>

?LC59:7<@<

>

:?L<7

S@<4

>

<@]K

>

6]?AK54

>

7?KQ

G

A6SS?@?LC?BC@59.

C6<LK<7R?LCK

#

0

#

V

%

]

V

$

提取溶剂 回收率*
O

乙腈
2(;"

0O

三乙胺)乙腈
E!;!

!O

三乙胺的乙腈)水溶液
E2;1

0O

三乙胺的乙腈)水溶液
$);!

$O

三乙胺的乙腈)水溶液
$";#

!O

氨水)乙腈
E(;$

0O

氨水)乙腈
$0;(

$O

氨水)乙腈
$";(

!;!

!

固相萃取条件的确定

!;!;#

!

固相萃取柱的选择
!

由图
#

可知'在
#;"

'

0;"

'

#";"

#

V

*

]

V

添加水平下'

Z5K6KY+_

柱的萃取回收率最

佳'

Z5K6KUH̀

柱次之'

*

#$

柱最差(这是由于
*

#$

柱更适

合于非极性到中等极性的化合物'对强极性的五氯酚吸

附保留效果较弱(

UH̀

柱为亲水亲脂平衡柱'是适用于

酸性-中性和碱性化合物的通用型小柱'对极性化合物的

保留需提供较好的水浸润性环境'对水样品中五氯酚的

回收率较好'但对动物源食品中五氯酚的回收率一般(

Z5K6KY+_

柱为一种混合型的阴离子交换柱'其填料为

图
#

!

固相萃取柱对猪肉中五氯酚萃取回收率的影响

&6

V

=@?#

!

3BC@59C6<L

>

?@9?LC5

V

?<S

>

?LC59:7<@<

>

:?L<7

S@<4

>
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$.

乙烯基吡 咯 烷 酮
.

二 乙 烯 苯 共 聚 物 基 质
b*U

!

M

#

*U

)

%

!

*

(

U

1

(碱性环境下'呈酸性的五氯酚发生离子

化'带电荷'其酚羟基表现为
#

个负电荷的阴离子'酚羟

基与
Y+_

柱填料上表现为
#

个正电荷阳离子的季铵基

发生离子交换作用'使五氯酚被强吸附并保留于
Y+_

柱

上+

#E

,

(因此'最终选用
Z5K6K Y+_

固相萃取柱进行

净化(

!;!;!

!

洗脱液的选择与优化
!

由图
!

可知'随着甲酸浓

度的增加'洗脱液的洗脱能力逐渐增强(盐酸的酸度强

于甲酸'洗脱液中加入微量盐酸同样可实现五氯酚的洗

脱'但由于盐酸酸度过强'洗脱下部分强吸附的干扰物

质'基质干扰加重'影响回收率(因此'最终选用
#"O

甲

酸)甲醇进行洗脱(

使用酸性甲醇洗脱'主要是利用其酸性
>

U

可中和被

吸附的阴离子'使其去离子化'不再与填料上的季铵基产

生静电吸引(当
>

/5b!

个单位
$>

U

$>

/5d!

个单位

时'五氯酚为分子形态'不带电荷(当酸浓度不足时'五

氯酚难以完全去离子化'不能完全洗脱&当酸浓度过大

时'将同时洗脱下填料上强吸附的干扰物质(在洗脱前

使用弱酸性的甲酸)甲醇)水溶液#

!

&

(1

&

(1

'体积比%

淋洗'则是在确保目标物五氯酚不被提前洗脱的前提下'

去除部分弱吸附的干扰物质'降低基质效应(

图
!

!

酸性甲醇溶液浓度对五氯酚洗脱能力的影响

&6

V

=@?!

!

37=C6<L5Q676C

G

<S596A4?C:5L<7K<7=C6<LT6C:

A6SS?@?LC596A9<L9?LC@5C6<L<L

>

?LC59:7<@<

>

:?.

L<7

!;!;)

!

定容溶液的选择与优化
!

分别使用水-乙腈和乙

腈)水溶液#

0"

&

0"

'体积比%定容'发现水中未检测到目

标物五氯酚&乙腈中五氯酚峰型较差'出现溶剂效应&乙

腈)水溶液#

0"

&

0"

'体积比%中五氯酚峰型良好(因此'

最终选用乙腈)水溶液#

0"

&

0"

'体积比%进行定容(五

氯酚钠水溶液经酸化至
>

U

为
2;2

"

2;$

时'将全部转化为

五氯酚析出+

)

,

(

Y+_

固相萃取时'酸性甲醇洗脱液已使

五氯酚钠转化为五氯酚(五氯酚钠易溶于水'而分子形

态的五氯酚难溶于水'可溶于多数有机溶剂(

!;)

!

超高效液相色谱&串联质谱法条件的确定

!;);#

!

质谱条件的确定
!

五氯酚是一种氯代酚类物质(

五氯酚所含苯环中存在共轭双键'使
(

键电子云完全平

均化'每个碳)碳键的键长和键能均相等'故五氯酚具有

较强的稳定性(五氯酚分子离子#+

YbU

,

b

%在三重四

级杆碰撞室内不易被打碎'当碰撞能量#

*3

%增加至较大

程度也只能使母离子裂解出
#

个+

*7

,

b

'较难获得特征子

离子'如图
)

所示(

图
)

!

五氯酚
C

#

W!2!;$

离子的产物离子扫描质谱图

&6

V

=@?)

!

I@<A=9C6<LK95LL6L

V

45KKK

>

?9C@=4<S

>

?LC5.

9:7<@<

>

:?L<7C

#

W!2!;$6<L

$

*3b("^

%

!!

因此'利用五氯酚中氯元素的)0

*7

和)E

*7

两种同位素'

选定
(

个同位素母离子对#

!2!;$

"

!2!;$

'

!2(;$

"

!2(;$

'

!22;E

"

!22;E

和
!2$;E

"

!2$;E

%进行定性定量分析'满足

确证要求+

!)

,

(其中'定量离子对为
!2!;$

"

!2!;$

'定性离

子对为
!2(;$

"

!2(;$

'

!22;E

"

!22;E

和
!2$;E

"

!2$;E

'具体

条件见表
!

(

!;);!

!

色谱条件的确定
!

比较水'

044<7

*

H

乙酸铵水溶

液和
044<7

*

H

乙酸铵的
";#O

甲酸水溶液
)

种流动相后

发现'以水为流动相'五氯酚峰型较差'影响定量准确&以

044<7

*

H

乙酸铵水溶液为流动相'峰型改善'但保留性

较差'易受强极性杂质干扰&以
044<7

*

H

乙酸铵的
";#O

甲酸水溶液为流动相'峰型尖锐'保留增强(因此'最终

选用
044<7

*

H

乙酸铵的
";#O

甲酸水溶液为流动相
`

相'与乙腈#

+

相%组合进行梯度洗脱'梯度洗脱程序见

表
)

(五氯酚为强极性的酸性化合物'

*

#$

色谱柱上保留

较差(流动相中加入甲酸'可降低
>

U

值'使五氯酚以分

子形态存在'水中溶解性降低'极性减弱'获得较好保留&

同时可降低色谱柱残余硅羟基的活性'降低五氯酚与硅

羟基的次级相互作用'获得较好色谱峰型(加入乙酸铵'

可提高五氯酚的离子化效率'提高灵敏度+

)

,

'改善峰型'

具有缓冲作用'能维持流动相
>

U

值稳定(

!;);)

!

基质效应与内标选择

#

#

%基质效应$液相色谱)质谱分析中'受共流出干

扰物和电离竞争抑制的影响'目标物的质谱信号会小于

或大于相同浓度的溶剂标准溶液的响应值'存在基质效

#(

#

<̂7;)0

"

M<;E

陈彦宏等!

+-I3.\IH*.Y-

%

Y-

测定动物源食品中痕量五氯酚及其钠盐



表
!

!

五氯酚'五氯酚
.

#)

*

2

和五溴酚的质谱条件

P5Q7?!

!

Y5KKK

>

?9C@=49<LA6C6<LK<S

>

?LC59:7<@<

>

:?L<7

"

>

?LC59:7<@<

>

:?L<7.

#)

*

2

5LA

>

?LC5Q@<4<

>

:?L<7

名称 缩写 母离子#

C

*

W

%产物离子#

C

*

W

%

'I

*

^ 3I

*

^ *3

*

^ *_I

*

^

五氯酚

I*I.# !2!;$ !2!;$ b##" b#" b#0 b#0

I*I.! !2(;$ !2(;$ b##" b#" b#0 b#0

I*I.) !22;E !22;E b##" b#" b#0 b#0

I*I.( !2$;E !2$;E b##" b#" b#0 b#0

五氯酚
.

#)

*

2

I*I.

#)

*

2

.# !2$;E !2$;E b#!" b#" b!" b#0

I*I.

#)

*

2

.! !E";E !E";E b#!" b#" b!" b#0

I*I.

#)

*

2

.) !E!;E !E!;E b#!" b#" b!" b#0

I*I.

#)

*

2

.( !E(;$ !E(;$ b#!" b#" b!" b#0

五溴酚

Ì I.# ($(;( ($(;( b#E" b#" b!" b#0

Ì I.! ($2;( ($2;( b#E" b#" b!" b#0

Ì I.) ($$;( ($$;( b#E" b#" b!" b#0

Ì I.( (1";( (1";( b#E" b#" b!" b#0

表
)

!

流动相梯度洗脱程序

P5Q7?)

!

F@5A6?LC<S4<Q67?

>

:5K?

时间*
46L +

相*
O `

相*
O

";" 0" 0"

";0 0" 0"

(;" $" !"

2;" $" !"

2;# 0" 0"

$;" 0" 0"

应(基质效应影响分析的灵敏度-准确度和精密度(稀

释样品基质-净化样品基质-优化色谱分离条件和质谱分

析条件-使用内标物-配制基质标准曲线等可减小基质

效应+

!(

,

(

!!

通过配制猪肉-猪肝-鸡肉-鸡蛋-鱼肉-虾-蟹-牛奶

等样品的基质标准曲线'与溶剂标准曲线比较'测得猪

肉-猪肝-鸡肉-鸡蛋-鱼肉-虾-蟹和牛奶的基质效应分别

为
b!!;$O

'

b)!;)O

'

b!);2O

'

2;"O

'

#";$O

'

b)(;$O

'

b!0;1O

'

bE;#O

(其中'鸡蛋-鱼肉-牛奶因含水量较

大'基质效应较低'为弱基质效应#

#

EA

#$

!"O

%'其他样

品为中等强度基质效应#

!"O

*#

EA

#*

0"O

%

+

!0

,

(当同

时检测多种不同类型样品时'需配制多条基质标准曲线'

基质复杂'操作繁琐(故本研究采用内标法定量'简化

操作(

#

!

%内标物的选择$通过比较五氯酚的同位素内标五

氯酚
.

#)

*

2

和性质相近的卤素内标五溴酚'由图
(

可知'五

氯酚
.

#)

*

2

和五氯酚
C

*

W

只相差
2

'而基于氯元素的同位

素选择母离子对'五氯酚
.

#)

*

2

和五氯酚存在相同母离子

对
!2$;E

"

!2$;E

'质谱信号发生叠加'影响定量定性结果(

因此'最终选用五溴酚作为内标(

图
(

!

五氯酚)五氯酚
.

#)

*

2

和五溴酚的一级质谱图
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!;(

!

方法学评价

五氯酚在
";!

"

#";"

#

V

*

H

范围内线性关系良好'回

归方程为
>

i";2""E0Dd";")""#

#

8i";111)$

%'定量限

为
#;"

#

V

*

]

V

(由表
(

可知'五氯酚的回收率为
$2;"O

"

#"2;"O

'相对标准偏差为
#;2!O

"

(;!EO

(由图
0

可知'

五氯酚和五溴酚的色谱分离效果良好'无杂质峰干扰(

此方法灵敏度高'重现性好'准确度和精密度较高(

)

!

结论
本研究对提取溶剂-固相萃取柱-洗脱液-质谱分析

和色谱分离条件-内标物等进行了优化'建立了动物源食

品中五氯酚及其钠盐测定的全自动固相萃取)超高效液

相色谱)串联质谱法(样品中加入五溴酚内标'经
0O

氨

水)乙腈提取'运用全自动高通量柱式固相萃取系统'

Z5K6KY+_

固相萃取柱净化'

0O

氨水溶液-甲醇-甲酸)

表
(

!

不同样品中五氯酚的回收率和相对标准偏差

P5Q7?(

!

3BC@59C6<L

>

?@9?LC5

V

?5LA@?75C6R?KC5LA5@AA?.

R65C6<LK <S

>

?LC59:7<@<

>

:?L<7 6L A6SS?@?LC

K54

>

7?K

#

+i2

$

样品
加标量*

#

#

V

0

]

V

b#

%

测定值*

#

#

V

0

]

V

b#

%

回收率*

O

P6L

*

O

#;" ";$E $E;" (;#)

猪肉
0;" (;E# 1(;! );(!

#";" 1;$! 1$;! !;)!
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