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超高效液相色谱—串联质谱法测定动物源性食品中
百菌清及其代谢物 4-羟基百菌清残留量
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摘要：［目的］建立超高效液相色谱—串联质谱法同时测定动物源性食品中百菌清及其代谢物 4-羟基百菌清残留的检

测方法。［方法］样品经 1% 乙酸—乙腈溶液振荡提取，正己烷脱脂，基质分散固相萃取剂（PSA、无水硫酸镁）净化，通过

Waters BEH C18 色谱柱分离，以乙腈—0.1% 甲酸水溶液为流动相进行梯度洗脱，采用大气压化学电离源（APCI）负离子

多反应监测模式（MRM）进行测定，基质匹配外标法定量。［结果］百菌清及 4-羟基百菌清在 5~500 μg/L 范围内线性关系

良好，定量限均为 0.005 mg/kg，平均回收率分别为 69.3%~111.0% 和 65.3%~117.9%，相对标准偏差分别为 1.6%~10.8%

和 1.1%~9.0%。［结论］该方法前处理简单快速，灵敏度高，准确可靠，可用于动物源性食品中百菌清及其代谢物 4-羟基

百菌清的同时测定。
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Abstract: ［［Objective］］ To establish a method for simultaneous determination of chlorothalonil and its metabolite 4-hydroxychlorothalonil 

residues in animal-derived food by ultra-high performance liquid chromatography-tandem mass spectrometry. ［［Methods］］ The samples were 

extracted by oscillating with acetonitrile solution of 1% acetic acid, defatted with n-hexane, purified by matrix dispersible solid phase 

extractant (PSA, anhydrous magnesium sulfate), separated by Waters BEH C18 column under a gradient elution program using 0.1% formic 

acid aqueous solution and acetonitrile as the mobile phases. The anion multiple reaction monitoring model (MRM) of atmospheric pressure 

chemical ionization source (APCI) was used for the determination, and the matrix matching external standard method was used for 

quantitative determination. ［［Results］］ The linear relationships of chlorothalonil and 4-hydroxychlorothalonil were good in the range of 5~

500 μg/L, and the limits of quantitation were 0.005 mg/kg. The average recoveries of chlorothalonil and 4-hydroxychlorothalonil were 

69.3%~111.0% and 65.3%~117.9%, respectively. The relative standard deviations of chlorothalonil and 4-hydroxychlorothalonil were 1.6%~

10.8% and 1.1%~9.0%, respectively. ［［Conclusion］］ The method is simple, rapid, sensitive, accurate and reliable for simultaneous 

determination of chlorothalonil and its metabolite 4-hydroxychlorothalonil in animal-derived food.
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百菌清(chlorothalonil)是一种非内吸性高效杀菌剂[1]。

由于其毒性低、黏附性好，目前在果树、蔬菜、茶树上广泛应

用[2]。毒理学试验发现百菌清对大鼠肾脏有致癌作用，会

影响大鼠生殖繁衍和后代生命力[3]。除此之外，人们还发

现蜜蜂幼虫在百菌清高暴露剂量下，不仅其肠道的微生物

结构会改变，存活率也会降低[4]。百菌清最主要的代谢产

物是 4-羟基-2,5,6-三氯异二苯腈(简称 4-羟基百菌清)，其毒

性比百菌清更强，对人类健康、环境的影响更加深远[5]。因

此，对百菌清及其代谢物 4-羟基百菌清在食品中的残留量，

许多国家制定了严格的限量标准。如 2009 年，美国将百菌

清残留范围扩大为针对百菌清和 4-羟基百菌清的总残留

量[1]；2017 年，新西兰开始限制使用百菌清，其环保署严格

控 制 含 百 菌 清 的 产 品[6]；2021 年 ，欧 盟 委 员 会 发 布（EU）

2021/155 法规，修订了（EC）No 396/2005 实施条例《食品中

农药最大残留限量法规》，关于根茎类蔬菜、茶叶、咖啡豆、

干豆中百菌清最大残留限量被修订[7]；同年，巴西国家卫生

监督局（ANVISA）发布了 G/SPS/N/BRA/1832/Add.1 通报，

有 关 稻 米 、花 生 中 百 菌 清 的 最 大 残 留 限 量 也 被 制 定[8]。

2022 年，加拿大有害生物管理局（PMRA）特别审查百菌清

和百菌清最终用途产品[9]；2024 年 3 月，关于啤酒花的百菌

清最大残留量被巴西新增为 5 mg/kg[10]。GB 2763—2021

明确规定了蔬菜、水果、谷物、油料和油脂、食用菌、坚果、糖

料、饮料类、药用植物、调味料中百菌清最大残留限量，新增

禽肉类、生乳等 7 种动物源性食品中百菌清的临时限量，但

是新版国家标准中只有蔬菜、水果、谷物、油料和油脂、调味

料、糖料、食用菌以及茶叶的测定方法，无关于新增的动物

源性食品中百菌清的检测方法[11]。

目 前 ，国 内 外 关 于 百 菌 清 的 分 析 方 法 主 要 包 括 气 相

色 谱 法 [12-15]、气 相 色 谱 — 质 谱 法 [16-18]、液 相 色 谱 法 [19-20]、

液相色谱—质谱法[21-22]，4-羟基百菌清的分析方法主要有

液相色谱—质谱法[21-23]。虽然检测方法众多，但以上方法

或是只能检测单一化合物百菌清或 4-羟基百菌清[12-18,20]；

或 是 检 测 两 种 ，需 要 气 相 色 谱 仪 与 超 高 效 液 相 色 谱 — 串

联 质 谱 仪 分 开 测 定 ，不 够 快 速 [23]；或 是 同 时 检 测 两 种 ，但

现 有 研 究 大 多 集 中 在 果 蔬 类 样 品 上 [21-22]，关 于 百 菌 清 以

及 4-羟基百菌清在动物源性食品基质中的研究甚少。

研 究 拟 通 过 对 样 品 进 行 提 取 和 净 化 ，建 立 同 时 测 定

动物源性食品中百菌清和 4-羟基百菌清残留量的分析方

法 ，以期能够准确、高效测定大批量样品 ，并为动物源性

食品中百菌清及其代谢物 4-羟基百菌清的残留量检测提

供技术支持。

1　材料与方法

1.1　材料与仪器

1.1.1　材料与试剂　

百菌清：纯度 98.15%，德国 Dr.Ehrenstorfer 公司；

4-羟基百菌清：纯度 97.60%，上海安谱璀世标准技术

服务有限公司；

乙腈、正己烷：HPLC 级，上海安谱实验科技股份有限

公司；

甲 酸、乙 酸、无 水 硫 酸 钠、无 水 硫 酸 镁 ：分 析 纯 ，国 药

集团化学试剂有限公司；

Cleanert PSA 粉 末 ：40~60 μm，天 津 博 纳 艾 杰 尔 科 技

有限公司；

猪肉、牛肉、羊肉、鸡肉、猪肝、猪油、鸡肝、鸡皮、纯牛

奶：市售。

1.1.2　主要仪器设备　

三重四极杆液相色谱质谱联用仪：LCMS-8050 型，日

本岛津公司；

氮吹浓缩装置：TurboVap LV 型，瑞典 Biotage 公司；

智能高速冷冻离心机：3H16RI 型，湖南赫西仪器装备

有限公司；

电子天平：S225D-1CN 型，德国赛多利斯集团；

离心管振荡器：KB-5010 型，江苏海门市其林贝尔仪

器有限公司。

1.2　方法

1.2.1　标准溶液的配制　

（1） 标准贮备液：分别称取一定量的百菌清与 4-羟基百

菌清标准品，置于 10 mL 棕色容量瓶中，用乙腈溶解，配制成

100 μg/mL 的贮备液，避光-18 ℃保存，有效期 6 个月。

（2） 标准中间液：取适量体积的百菌清与 4-羟基百菌

清 标 准 贮 备 液 ，用 乙 腈 稀 释 ，配 制 成 1.0 μg/mL 的 混 合 标

准中间液，现用现配。

（3） 标准工作溶液：取适量体积的标准中间液，用空

白基质溶液稀释成标准系列工作曲线，待测。

1.2.2　 样 品 前 处 理　 称 取 制 备 均 匀 的 样 品 2 g（精 确 至

0.01 g），置于 50 mL 离心管中，加入 15 mL 1% 乙酸—乙腈

溶 液 和 5 g 无 水 硫 酸 钠 ，混 匀 ，振 荡 提 取 15 min，

8 000 r/min 离心 5 min，收集提取液；残渣继续加入 15 mL 

1% 乙 酸 — 乙 腈 溶 液 ，振 荡 提 取 15 min，8 000 r/min 离 心

5 min 后 合 并 2 次 提 取 液 于 40 ℃ 氮 吹 至 干 ，然 后 用 1 mL 

80% 乙腈水溶液溶解样品，待净化。

加入 1 mL 乙腈饱和的正己烷进行脱脂，而后加入净

化剂（50 mg PSA、150 mg 硫酸镁）净化 ，剧烈涡旋 1 min，

离心 5 min，过 0.22 µm 有机滤膜后，待测。

1.2.3　色谱和质谱条件　色谱柱：Waters BEH C18 色谱柱

（100 mm×2.1 mm，1.7 μm）；流动相：A 为 0.1% 甲酸水溶

液 ，B 为 乙 腈 ；流 速 ：0.3 mL/min；进 样 量 ：10 μL；柱 温 ：

40 ℃；洗脱梯度：0~1.00 min，20% B；1.00~4.50 min，20%~

70% B；4.50~7.00 min，70% B；7.00~7.10 min，70%~95% 

B；7.10~10.00 min，95% B；10.00~10.10 min，95%~20% B；

10.10~13.00 min，20% B。

离 子 源 为 大 气 压 化 学 电 离 源（APCI）；负 离 子 扫 描
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MRM 多反应监测模式；电晕针电压 3 500 V；干燥气流量

5 L/min；雾化气流量 3 L/min；加热模块温度 200 ℃；脱溶

剂 管 温 度 200 ℃ ；接 口 温 度 350 ℃ ；碰 撞 气 压 力 2.7×
105 Pa；其他质谱条件见表 1。

1.3　数据处理

岛津 LCMS-8050 配有 LabSolutions 数据处理软件，可

以建立标准曲线及计算结果，采用 WPS Excel 进行数据处

理及图表绘制。色谱图采用 OriginPro 8.5 软件绘制。

2　结果与分析

2.1　提取溶剂的选择

百菌清及 4-羟基百菌清易溶于乙腈、乙酸乙酯、正己

烷、丙酮等有机试剂，常采用上述溶剂进行提取。陈美君

等 [19]比较不同提取溶剂（乙酸乙酯、乙腈、正己烷）对鸡胗

中 百 菌 清 及 其 代 谢 物 4-羟 基 百 菌 清 的 提 取 效 率 ，最 终 得

出乙腈的提取效率最高；刘贺等 [24]比较了乙腈、1% 乙酸—

乙腈、丙酮 3 种提取溶剂对果蔬中百菌清的提取效率，发

现使用 1% 乙酸—乙腈提取时，百菌清回收率最佳。考虑

到乙腈、乙酸乙酯、正己烷、丙酮 4 种有机试剂中，乙腈极

性最大且穿透性强，更适合提取极性的 4-羟基百菌清，故

选用乙腈作为提取溶剂。因动物源性食品中有较高含量

的蛋白质，在乙腈中加入 1% 乙酸，可以进一步沉淀蛋白

质 ，提 高 目 标 物 的 提 取 效 率 ，故 该 研 究 最 终 提 取 溶 剂 为

1% 乙酸—乙腈溶液。

2.2　净化方式的优化

百 菌 清 及 4-羟 基 百 菌 清 常 用 的 前 处 理 方 法 有 SPE

法 、QuEChERS 法 和 直 接 萃 取 法 。 由 于 动 物 源 性 食 品 种

类多、基质复杂、干扰物多 ，直接萃取法后上机测定也发

现 2 种目标物峰形不佳，不利于准确定量 ；SPE 法操作繁

琐，净化效率低；QuEChERS 法具有操作简便、回收率高、

高效快速等优点，因此选择 QuEChERS 法。样品经 1% 乙

酸—乙腈溶液提取正己烷脱脂后，还有少量的蛋白质、脂

肪、有机酸、糖原、胆固醇等杂质会对目标物的分析造成

一 定 的 干 扰 ，需 要 进 一 步 净 化 。 常 用 的 QuEChERS 净 化

剂有十八烷基键合硅胶 C18、N-丙基乙二胺 PSA、无水硫酸

镁、石墨碳化黑 GCB 等。该研究比较了 PSA 粉末、C18 粉、

PSA+C18 混合粉末、PSA+无水硫酸镁、PSA+无水硫酸

镁 +GCB 粉 的 净 化 效 果 ，发 现 PSA+ 无 水 硫 酸 镁 组 合 使

用 时 ，其 净 化 效 果 和 回 收 率 均 最 好 。 PSA 可 以 去 除 有 机

酸、糖原、部分色素 ，无水硫酸镁主要起到除水和盐析作

用。通过对净化剂用量进行优化，最终选用 PSA 50 mg、

无水硫酸镁 150 mg 为该研究基质分散固相萃取剂。

2.3　复溶溶剂的选择

为了比较不同浓度的复溶溶剂对百菌清、4-羟基百菌

清回收率的影响，分别用 20%，40%，60%，80% 乙腈水及纯

乙腈溶解氮吹后样品。试验发现，20%，40%，60% 乙腈水

溶解时，百菌清回收率不合格，这主要是因为百菌清微溶

于水，溶剂中水比例太高，会有部分百菌清不溶解；纯乙腈

溶解时，4-羟基百菌清色谱峰有毛刺，峰型不佳，这可能是

因为纯乙腈溶解性太好，样品中部分净化不彻底的脂肪、

蛋白质等杂质同样被溶解，对 4-羟基百菌清的分析造成了

干扰。综合考虑，最终选用 80% 乙腈水作为复溶溶剂，此

时，百菌清及 4-羟基百菌清的回收率与峰形都最好。

2.4　液相色谱与质谱条件的确定

2.4.1　质谱条件的优化　采用直接进样的方式分别对百

菌清与 4-羟基百菌清进行一级全扫描（见图 1），两者谱图

高 度 相 似 ，均 检 测 到 m/z 245.0，247.0，249.0 3 个 离 子 峰 。

根据同位素丰度比 3∶3∶1 以及百菌清、4-羟基百菌清的相

对 分 子 质 量 推 测 m/z 245.0 离 子 峰 是 4- 羟 基 百 菌 清

[C8N2OCl3]
- ，百 菌 清 发 生 取 代 反 应 也 生 成 4-羟 基 百 菌 清

[C8N2OCl3]
-。接着比较百菌清与 4-羟基百菌清在相同前

体离子 m/z 245.0 和相同碰撞能量 35.0 V 条件下的二级谱

图（见 图 2），均 检 测 到 5 个 碎 片 离 子 峰 m/z 112.0，147.1，

175.1，182.1，210.1，且 5 个 离 子 峰 的 相 对 丰 度 大 致 相 同 。

说明百菌清确实发生取代反应，这也与李凌云等 [21]、毕瑞

锋等 [22]的结论一致。该研究以 m/z 245 为母离子，选取二

级谱图中相对丰度较高的两对子离子 m/z 147，182 分别为

定性离子和定量离子，优化后的质谱参数见表 1。百菌清

与 4-羟基百菌清保留时间分别为 6.244，5.328 min，这是因

为 百 菌 清 在 离 子 源 中 首 先 会 发 生 取 代 反 应 ，因 此 比 4-羟

基 百 菌 清 后 出 色 谱 峰 ，通 过 保 留 时 间 可 以 快 速 区 分 百 菌

清与 4-羟基百菌清。

表 1　百菌清及 4-羟基百菌清的质谱参数†

Table 1　Mass spectrum parameters of chlorothalonil and 4-hydroxychlorothalonil

化合物

4-羟基百菌清

百菌清

保留时间/

min

5.328

6.244

母离子

（m/z）

245.0

245.0

子离子

（m/z）

182.1*

147.1

182.1*

147.1

四极杆 1 预杆

偏置电压/V

11.0

27.0

11.0

27.0

碰撞能量/

V

28.0

35.0

28.0

35.0

四极杆 3 预杆

偏置电压/V

18.0

24.0

18.0

24.0

† *定量离子。
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2.4.2　 流 动 相 的 优 化　 该 研 究 比 较 了 流 动 相 分 别 为 乙

腈 —0.1% 甲 酸 水 溶 液 、乙 腈 — 水 、甲 醇 —0.1% 甲 酸 水 溶

液 时 对 百 菌 清 及 4-羟 基 百 菌 清 的 响 应 情 况 。 结 果 显 示 ：

流动相的水溶液中含有 0.1% 甲酸可以大大提高 4-羟基百

菌 清 的 响 应 ；采 用 乙 腈 —0.1% 甲 酸 水 溶 液 作 流 动 相 时 ，

4-羟 基 百 菌 清 的 响 应 值 好 于 甲 醇 —0.1% 甲 酸 水 溶 液 ；此

外 ，在 乙 腈 —0.1% 甲 酸 水 溶 液 中 加 入 10 mmol/L 乙 酸 铵

后，会提高百菌清的响应，但对 4-羟基百菌清的影响不明

显。综合考虑，该研究选取乙腈—0.1% 甲酸水溶液作为

最终的流动相。优化条件下百菌清及 4-羟基百菌清的色

谱图见图 3。

2.5　基质效应的考察

动物源性食品种类多，成分杂，不同样品基质中的杂

质 可 能 会 对 目 标 化 合 物 的 分 析 产 生 一 定 的 干 扰 ，影 响 分

析的准确度、精密度和灵敏度，因此在质谱分析中考察基

质效应十分必要。分别用猪肉、猪肝等 9 种动物源性空白

基质样液及 80% 乙腈—水配制系列标准溶液 ，上机测定

后绘成标准曲线。按式（1）计算基质效应。

ME = k2 - k1

k1
× 100%， （1）

式中：

ME——基质效应，%；

k2——基质匹配标准曲线的斜率；

k1——溶剂标准曲线的斜率。

ME 为负数、正数时分别代表基质抑制效应、基质增强

效应。 |ME|越大，基质效应越强 [21]。具体结果见图 4，大部

分基质对百菌清及 4-羟基百菌清均有不同程度的抑制效

应 ；4-羟基百菌清在 9 种基质中均表现弱基质效应 ；百菌

清在牛肉、猪肉、羊肉等基质中基质效应逐渐增大 ，特别

在 鸡 肝 基 质 中 达 到 最 大 ，为 77.4%。 这 可 能 是 因 为 鸡 肝

（禽类内脏）中含有比哺乳动物肉类或禽肉类更丰富的蛋

白质、有机酸、胆固醇、糖原等内源性物质，当进行前处理

时，这些物质与百菌清、4-羟基百菌清共流出，在离子源端

与目标化合物竞争离子化导致。为了消除基质效应带来

的 影 响 ，该 研 究 采 用 基 质 标 准 曲 线 对 百 菌 清 和 4-羟 基 百

菌清进行定量。

2.6　方法学评价

2.6.1　 线 性 范 围 与 定 量 限　 按 1.2.2 前 处 理 方 法 制 备 牛

肉、猪肉、羊肉等空白基质样液 ，然后分别配成质量浓度

为 5，10，20，40，50，100，200，500 μg/L 的 标 准 溶 液 ，以 色

谱峰的峰面积对百菌清及 4-羟基百菌清的质量浓度绘制

图 1　百菌清的一级全扫描质谱图

Figure 1　Primary full scan mass spectrometry of 

chlorothalonil

图 2　百菌清和 4-羟基百菌清的二级质谱图

Figure 2　Secondary mass spectrometry of chlorothalonil 

and 4-hydroxychlorothaloni

1.  4-羟基百菌清  2.  百菌清

图 3　4- 羟 基 百 菌 清 和 百 菌 清 标 准 溶 液（0.1 mg/L）的

MRM 色谱图

Figure 3　MRM chromatogram of 4-hydroxychlorothalonil 

and chlorothalonil standard solutions （0.1 mg/L）

图 4　百菌清和 4-羟基百菌清的基质效应

Figure 4　Matrix effects of chlorothalonil and 

4-hydroxychlorothalonil
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标准曲线。具体结果见表 2，在 5~500 μg/L 范围内两者均

呈良好线性，相关系数均大于 0.998。

在阴性样品中添加百菌清及 4-羟基百菌清，以 10 倍信

噪比结合回收率和精密度确定方法定量限（LOQ）。结果

表明，百菌清及 4-羟基百菌清的定量限均为 0.005 mg/kg，

与李凌云等 [21]的方法相比，灵敏度更高；且在该浓度水平

下 ，百 菌 清 及 4-羟 基 百 菌 清 的 平 均 回 收 率 和 精 密 度 同 时

满足 GB/T 27404—2008 的要求。GB 2763—2021 中哺乳

动物内脏、肉类、脂肪等 7 种细分品类下 4-羟基百菌清的

临时限量为 0.01~0.20 mg/kg，该定量限满足检测要求。

2.6.2　 准 确 度 与 精 密 度　 在 牛 肉 、猪 肉 、羊 肉 、鸡 肉 、猪

肝、牛奶、鸡皮、猪油和鸡肝 9 种阴性样品中分别添加定量

的百菌清及 4-羟基百菌清标准溶液，按 1.2.2 前处理方法

进行加标回收试验，每种样品分别做 3 个水平，每个加标

水平做 6 平行。

如 表 3 所 示 ，在 牛 肉、猪 肉、羊 肉 等 9 种 基 质 中 ，百 菌

清和 4-羟基百菌清的平均回收率分别为 69.3%~111.0% 和

65.3%~117.9%，相 对 标 准 偏 差 分 别 为 1.6%~10.8% 和

1.1%~9.0%。与李凌云等 [21]的方法相比，该研究中百菌清

的 平 均 回 收 率 更 高 ，稳 定 性 更 好 。 根 据 GB/T 27404—

2008，当 被 测 组 分 含 量 <0.1 mg/kg 或 为 0.1~1 mg/kg 时 ，

回 收 率 参 考 范 围 分 别 为 60%~120%，80%~110%；当 被 测

组分含量<0.01 mg/kg、<0.1 mg/kg 或<1 mg/kg 区间时，

精密度应分别<21%，<15%，<11%，该研究回收率和精

密度均符合标准要求。说明该方法适用于动物源性食品

中百菌清和 4-羟基百菌清残留量的定量分析。

2.7　实际样品的检测

采用该研究方法，对 40 份市售的牛肉、猪肉、猪腰等动

物源性样品进行百菌清及 4-羟基百菌清的残留量测定。结

果显示，40 份样品中均未检出百菌清及 4-羟基百菌清。

表 2　百菌清及 4-羟基百菌清在不同基质中的线性关系

Table 2　Linear relationship of chlorothalonil and 4-hydroxychlorothalonil in different matrixes

基质

猪肉

牛肉

羊肉

鸡肉

猪肝

猪油

鸡肝

鸡皮

牛奶

线性范围/

（μg·L-1）

5~500

5~500

5~500

5~500

5~500

5~500

5~500

5~500

5~500

定量限/

（mg·kg-1）

0.005

0.005

0.005

0.005

0.005

0.005

0.005

0.005

0.005

百菌清

线性方程

Y=870.658X+6 639.88

Y=803.905X+2 800.05

Y=673.363X+9 579.04

Y=641.480X－2 843.00

Y=615.214X+1 834.16

Y=564.620X+3 974.60

Y=178.283X+531.072

Y=582.382X+11 342.0

Y=598.703X+2 758.34

相关系数

0.998 6

0.999 9

0.999 2

0.999 8

0.999 4

0.999 6

0.999 3

0.999 4

0.999 0

4-羟基百菌清

线性方程

Y=1 418.94X+5 958.46

Y=1 514.74X+6 577.42

Y=1 458.82X+7 384.66

Y=1 464.78X+3 289.52

Y=1 590.22X+6 887.45

Y=1 511.42X+303.867

Y=1 610.29X－388.038

Y=1 462.06X+1 6611.0

Y=1 601.69X+1 313.64

相关系数

0.999 6

0.999 9

0.999 9

0.999 8

0.999 6

0.999 2

0.999 7

0.999 2

0.999 9

表 3　百菌清及 4-羟基百菌清在不同基质中的平均加标回收率和精密度†

Table 3　Average recoveries and precision of chlorothalonil and 4-hydroxychlorothalonil in different matrixes （n=6）

基质

猪肉

牛肉

羊肉

鸡肉

猪肝

猪油

鸡肝

鸡皮

牛奶

百菌清

低

回收率/%

86.3

76.1

73.6

105.3

77.5

69.3

76.7

99.6

107.3

精密度/%

6.0

6.0

1.8

5.7

5.5

1.8

9.7

3.6

5.2

中

回收率/%

82.8

87.6

90.4

101.6

86.3

81.1

73.0

111.0

78.1

精密度/%

5.4

4.6

3.1

8.7

5.4

1.6

7.2

3.3

2.2

高

回收率/%

74.4

69.9

79.3

97.2

92.8

76.2

101.4

101.7

74.8

精密度/%

5.5

4.3

3.5

10.8

4.7

3.4

10.0

5.8

3.0

4-羟基百菌清

低

回收率/%

92.5

104.4

100.2

89.5

98.3

90.2

66.4

109.9

72.5

精密度/%

5.9

4.1

1.1

3.2

7.0

2.8

3.2

1.8

4.8

中

回收率/%

77.8

93.3

102.5

93.5

83.2

65.3

68.9

117.9

88.1

精密度/%

4.1

4.6

7.5

9.0

6.0

3.2

3.6

1.5

2.6

高

回收率/%

84.4

80.1

83.0

90.2

91.8

74.4

67.4

96.2

84.7

精密度/%

3.4

2.6

7.0

7.2

6.9

2.8

5.0

7.7

4.4

† 猪肉、牛肉、羊肉、鸡肉及鸡皮低、中、高水平分别为 0.005，0.01，0.02 mg/kg；猪油、鸡肝及牛奶低、中、高水平分别为 0.005，0.03，

0.07 mg/kg；猪肝低、中、高水平分别为 0.005，0.04，0.20 mg/kg。
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3　结论

通过对前处理方法、仪器条件进行优化，以及方法学

验 证 ，建 立 了 同 时 测 定 动 物 源 性 食 品 中 百 菌 清 及 其 代 谢

物 4-羟 基 百 菌 清 残 留 量 的 超 高 效 液 相 色 谱 — 串 联 质 谱

法 。 该 方 法 前 处 理 过 程 简 单 ；百 菌 清 与 4-羟 基 百 菌 清 定

量限均为 0.005 mg/kg，灵敏度高；百菌清与 4-羟基百菌清

平均回收率分别为 69.3%~111.0% 和 65.3%~117.9%，相对

标准偏差分别为 1.6%~10.8% 和 1.1%~9.0%，结果准确、稳

定、可靠。
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