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前言

食品安全一直是深受关注的民生问题，它涉及整个食品供应链的安全，消费者希望所食

用食品的安全性可得到保证。农产品、畜牧产品的生产、加工、储藏，食品加工业过程中的

质量控制以及食品市场流通与运输都会对食品安全产生重大影响。其中食品中的多农药、 兽

药残留、 食品加工过程的添加剂和非法添加物、食品储藏流通过程中产生的真菌毒素等都是

食品安全控制需要关注的。

近年来，随着液相色谱和质谱联用技术的发展，在有机目标化合物的定性、定量分析方

面发挥了越来越大的作用。EXPEC 5210 是谱育科技在“国家重大科学仪器设备开发专项”

支持下，历经多年的研发投入，采用一系列创新的质谱技术，研制的具有自主知识产权的三

重四极杆串联质谱仪。它具有卓越的灵敏度，优异的稳定性，突出的可扩展性和极佳的性价

比。在食品安全领域，液相色谱-三重四极杆串联质谱仪器可实现食品中农残、兽残、食品添

加剂的高通量、痕量分析。

本应用文集介绍了 EXPEC 5210在食品中农药、兽药残留、食品添加剂、真菌毒素等方

面的应用工作，为帮助更好的解决食品安全问题提供了技术支持。
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第一章 兽药残留分析

一、LC-MS/MS法测定水产品中孔雀石绿

类药物残留量
参考标准：《GB/T 19857-2005》

1前言

孔雀石绿、隐色孔雀石绿等三苯甲烷类化学物质曾被广泛用作水产养殖过程中的杀菌剂

和抗寄生虫药，其具有致突变、致畸和可能致癌的危险性，许多国家已禁止其作为兽药使用，

我国农业部于 2002年 5月将孔雀石绿列入《食品动物禁用的兽药及其化合物清单》中，禁用

于所有食品动物，但由于缺乏有效的替代药物及受利益驱使等原因，孔雀石绿的违禁使用仍

然时有发生，快速、灵敏、准确的检测方法是加强孔雀石绿类违禁兽药滥用监督的必不可少

的工具，因此，本文建立了使用谱育科技的超高效液相色谱-三重四极杆串联质谱仪测定水产

品中孔雀石绿类药物残留的快速且高灵敏度的检测方法。

2.实验部分

2.1标准品、试剂和设备

仪器：ULC 510超高效液相色谱仪（具体配有二元超高压输液泵、超高压自动进样器（含

冷却功能）、柱温箱）、EXPEC 5210三重四极杆串联质谱仪。

标准品：2种孔雀石绿类药物标准品及其内标均购自上海安谱，于-20℃冰箱保存。

试剂：甲醇和乙腈为色谱级，甲酸为色谱级，纯度 98%。



2.2 液相和质谱条件

LC条件

流动相
0.1%甲酸水（A）和乙腈（B），梯度洗

脱

流速 0.3 mL/min
色谱柱 Waters BEH C18(2.1*100mm，1.7um)
进样量 部分环进样，5uL
柱温 40℃

运行时间 7min

梯度方法

Time（min） A（%） B（%）

0 90 10
4 0 100
5 0 100
5.1 90 10
7 90 10

MS条件

运行模式 ESI+
雾化气流量 1.4L/min

去溶剂气流量 4L/min
反吹气流量 2L/min

去溶剂气温度 500℃
碰撞气流量 0.45mL/min（5.8e-3Torr）
毛细管高压 4.8kV

监测模式为多反应监测(MRM)，各化合物监测离子对、碰撞电压(CE)等参数见下表。为提高

检测灵敏度，可根据保留时间分段监测各化合物。



2.3样品前处理

样品前处理方法：具体参考《GB/T 19857-2005 水产品中孔雀石绿和结晶紫残留量的测

定》。

3. 结果

3.1 线性和检出限

用乙腈稀释得到一系列浓度的孔雀石绿类药物混标 (0.5ng/mL、1ng/mL、5ng/mL、10

ng/mL、50 ng/mL)，内标孔雀石绿-d5和隐色孔雀石绿-d5浓度为 6ng/ml，按照上述方法进样，

以各目标物的定量离子色谱峰面积与内标的定量离子色谱峰面积之比（Y）为纵坐标，目标

物标准溶液的质量浓度(X)为横坐标，权重系数为 1/x，采用内标法拟合后的标准曲线如图 1

和图 2所示。标准曲线最低点的定量离子色谱图如图 3所示，本实验的检出限完全符合《GB/T

19857-2005 水产品中孔雀石绿和结晶紫残留量的测定》的要求。

图 1孔雀石绿标准曲线



图 2 隐色孔雀石绿标准曲线

图 3 孔雀石绿类药物定量限的色谱图（1ng/ml其中内标孔雀石绿-d5和隐色孔雀石绿-d5均为 6ng/ml）

3.2重复性

分别配置 0.5 ng/mL和 5 ng/mL不同浓度对照品，分别连续进样 6次，考察保留时间和响

应的重复性，结果如下所示。

0.5ng/ml重复性：保留时间和相对响应的 RSD值分别在 0.10%-0.14%和 1.84%-3.37%。



5ng/ml重复性：保留时间和相对响应的 RSD值分别在 0.00%-0.07%和 2.21%-3.49%。

可知所有化合物的保留时间和峰面积的精密度较好。

4结论

水产品样品提取后，经中性氧化铝柱净化等前处理过程，使用 LC-MS/MS系统进行测定。

本文考察了方法的线性、精密度、灵敏度等，结果表明：孔雀石绿类药物在检测范围内线性

良好，相关系数均大于 0.99；方法精密度在 4%以内，灵敏度符合国家标准要求。使用高灵敏、

高抗污染能力的 EXPEC 5210系统，可以对水产品中孔雀石绿类药物残留进行灵敏、准确的

定量检测。
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二、LC-MS/MS法测定猪肉中硝基呋喃类

代谢物
参考标准：《GB/T 21311-2007》

1前言

硝基呋喃类代谢物是一类人工合成的广谱抗菌剂，其常见代谢物主要包括 3-氨基-2-唑烷

酮（AOZ）、5-甲基吗啉代-3-氨基-2-唑烷酮（AMOZ）、1-氨基乙内酰脲（AND）和氨基脲

（SEM），作为饲料添加剂用于治疗畜禽胃肠道疾病，该类化合物具有慢性毒性。该类药物

在畜禽业中被广泛地使用。由于该类药物在动物体内代谢迅速，其代谢产物与蛋白质结合会

形成稳定的复合物，对人体潜在的致癌、致畸的且代谢物在动物体及环境中残留时间较长，

现已被许多国家禁止用于食物类动物。我国农业部第 193 号公告《食品动物禁用的兽药及其

它化合物清单》中明确禁止使用硝基呋喃类药物。因此，本文参考《GB/T 21311-2007动物源

性食品中硝基呋喃类药物代谢物残留量检测方法 高效液相色谱/串联质谱法》，建立了使用

谱育科技的超高效液相色谱—三重四极杆串联质谱仪测定猪肉中硝基呋喃类代谢物残留的快

速且高灵敏度的检测方法。

2 实验部分

2.1标准品、试剂和设备

仪器：ULC 510超高效液相色谱仪（具体配有二元超高压输液泵、超高压自动进样器（含

冷却功能）、柱温箱）、EXPEC 5210三重四极杆串联质谱仪。

硝基呋喃类代谢物标准品：4种呋喃代谢物混标（AOZ、AMOZ、AHD、SEM）、4种

呋喃代谢物内标混标（AOZ-D4、AMOZ-D5、AHD-13C3、SEM-13C-15N2）购自上海安谱，于

-20℃冰箱保存。试剂：乙腈、甲醇、乙酸乙酯、正己烷和水为色谱级；甲酸为 LC-MS级，

纯度为 98%；浓盐酸、邻硝基苯甲醛、三水磷酸钾、乙酸铵均是分析纯。



2.2 液相和质谱条件

LC条件

流动相
0.1%甲酸水（A）和乙腈（B），梯度洗

脱

流速 0.3 mL/min
色谱柱 Waters 2.1*100mm，1.7um
进样量 满环进样，20uL

运行时间 8min

梯度方法

Time（min） A（%） B（%）

0 95 5
5 5 95
6 5 95
6.1 95 5
8 95 5

MS条件

运行模式 正离子模式

雾化气流量 1.4L/min
去溶剂气流量 4L/min
反吹气流量 2L/min

去溶剂气温度 500℃
碰撞气流量 0.45mL/min（5.8e-3Torr）
毛细管高压 4.8kV

监测模式为多反应监测(MRM)，各化合物监测离子对、碰撞电压(CE)等参数见下表。为提高

检测灵敏度，可根据保留时间分段监测各化合物。



2.3样品前处理

样品前处理方法：具体参考《GB/T 21311-2007动物源性食品中硝基呋喃类药物代谢物残

留量检测方法 高效液相色谱/串联质谱法》。

3 结果

3.1 线性和检出限

用乙腈稀释得到一系列浓度的硝基呋喃类代谢物类药物混标 (1ng/mL、3ng/mL、5ng/mL、

7ng/mL、10ng/mL、30ng/ml、50ng/ml)，按照上述方法进样，以各目标物的定量离子色谱峰

面积与内标的定量离子色谱峰面积之比（Y），目标物标准溶液的质量浓度(X)为横坐标，权

重系数为 1/x，采用内标法拟合后的标准曲线如图 1-图 4所示。标准曲线最低点的定量离子色

谱图如图 5配置 1ng/ml 标准溶液进样，按照 S/N=10和 S/N=3计算定量限和检出限，结果如

表 1 所示。且本实验的检出限完全符合《GB/T 21311-2007 动物源性食品中硝基呋喃类药物

代谢物残留量检测方法 高效液相色谱/串联质谱法》的要求。



图 1 AHD的标准曲线

图 2 AMOZ的标准曲线

图 3 AOZ的标准曲线



图 4 SEM的标准曲线

图 5 硝基呋喃类代谢物定量限的色谱图（1ng/ml,其中内标 AOZ-D4、AMOZ-D5、AHD-13C3、

SEM-13C-15N2均为 10ng/ml）

表 1 硝基呋喃类代谢物的检出限和定量限

序号 化合物名称 S/N 检出限（ng/ml） 定量限（ng/ml）

1 AHD 113 0.03 0.09

2 AMOZ 1486 0.002 0.01

3 AOZ 297 0.01 0.03

4 SEM 122 0.02 0.08

3.2重复性

分别配置 1 ng/mL 和 5 ng/mL 不同浓度对照品，分别连续进样 6次，考察保留时间和响



应的重复性，结果如下所示。

1ng/ml重复性：保留时间和相对响应的 RSD值分别在 0.54%-0.88%和 1.77%-3.51%

5ng/ml 重复性：保留时间和相对响应的 RSD值分别在 0.22%以下和 1.68%-3.80%

可知所有化合物的保留时间和峰面积均在 4%以下，精密度较好。

4结论

猪肉样品经水解、衍生、提取、净化等前处理过程，使用 LC-MS/MS系统进行测定。本

文考察了方法的线性、精密度、灵敏度等，结果表明: 硝基呋喃类代谢物在检测范围内线性

良好，相关系数均大于 0.99；方法精密度在 4%以内，灵敏度符合国家标准要求。使用高灵敏、

高抗污染能力的 EXPEC 5210系统，可以对猪肉中硝基呋喃类代谢物残留进行灵敏、准确的

定量检测。



报告编号：

三、LC-MS/MS法测定猪肉中地塞米松的

残留量
参考标准：《农业部 1031号公告-2-2008》

1前言

地塞米松（Dexamethasone，DXMS），又名氟美松、氟甲强的松龙、德沙美松，是一种

糖皮质类激素，能有效治疗某些动物疾病，具有抗炎、抗过敏、抗休克及增强应激反应等药

理作用，地塞米松还作为动物生长调节剂，促使动物蛋白合成和代谢，增加产肉量。但是该

药物残留对人、畜均有明显的毒副作用，使用高剂量的地塞米松科导致肌肉萎缩、生长抑制

等副作用。我国也对此也出示相关标准，农业部 278号公告《兽药休药期的有关规定》中要

求，在畜禽养殖中要严格执行地塞米松磷酸注射液 21日的休药期，我国农业部 235 号公告

《动物性食品中兽药最高残留限量》中规定猪、牛、马肌肉和肾脏中地塞米松的最高残留限

量（MRLs）均为 0.75ug/kg，肝脏中为 2ug/kg，牛奶中为 0.3ug/kg。因此，本文参考《农业

部 1031 号公告-2-2008 动物源性食品中糖皮质激素类药物多残留检测液相色谱－串联质谱

法》，建立了使用谱育科技的超高效液相色谱—三重四极杆串联质谱仪测定猪肉中地塞米松

残留的快速且高灵敏度的检测方法。

2 实验部分

2.1标准品、试剂和设备

仪器：ULC 510超高效液相色谱仪（具体配有二元超高压输液泵、超高压自动进样器（含

冷却功能）、柱温箱）、EXPEC 5210三重四极杆串联质谱仪。

标准品：地塞米松（纯品型，固体）购自上海安谱，于-20℃冰箱保存。试剂：乙腈、甲

醇、乙酸乙酯、正己烷和水为色谱级；甲酸为 LC-MS级，纯度为 98%。



2.2 液相和质谱条件

LC条件

流动相
0.1%甲酸水（A）和乙腈（B），梯度洗

脱

流速 0.3 mL/min
色谱柱 Waters BEH C18(2.1*100mm，1.7um)
进样量 部分环进样，10 uL
柱温 40℃

运行时间 5min

梯度方法

Time（min） A（%） B（%）

0 90 10
3 5 95
3.2 5 95
3.3 90 10
5 90 10

MS条件

运行模式 ESI-
雾化气流量 1.4L/min

去溶剂气流量 5L/min
反吹气流量 2L/min

去溶剂气温度 500℃
碰撞气流量 0.45mL/min（5.8e-3Torr）
毛细管高压 -4.5kV

监测模式为多反应监测(MRM)，各化合物监测离子对、碰撞电压(CE)等参数见下表。



2.3样品前处理

样品前处理方法：具体参考《农业部 1031号公告-2-2008 动物源性食品中糖皮质激素类

药物多残留检测液相色谱－串联质谱法》。

3 结果

3.1 线性和检出限

用乙腈稀释得到一系列浓度的地塞米松标准品 (1ng/mL、2ng/mL、5ng/mL、10ng/mL、

20ng/ml、40ng/ml、50ng/ml),按照上述方法进样，以各目标物的定量离子色谱峰面积（Y），

目标物标准溶液的质量浓度(X)为横坐标，权重系数为 1/x，采用外法拟合后的标准曲线如下

图 1所示。标准曲线最低点定量离子色谱图如图 2所示，配置 1ng/ml 标准溶液进样，按照

S/N=10和 S/N=3计算定量限和检出限，结果如下表 1所示。且本实验的检出限完全符合《农

业部 1031 号公告-2-2008 动物源性食品中糖皮质激素类药物多残留检测液相色谱-串联质谱

法》的要求。

图 1 地塞米松的标准曲线



图 2 地塞米松的定量限的色谱图（1ng/ml）

表 1地塞米松的检出限和定量限

序号 化合物名称 S/N 检出限（ng/ml） 定量限（ng/ml）

1 地塞米松 1054 0.003 0.009

3.2重复性

分别配置 1 ng/mL和 10 ng/mL不同浓度对照品，分别连续进样 6次，考察保留时间和响

应的重复性，结果如下所示。

1ng/ml重复性：保留时间和响应的 RSD值分别在 0.14%和 2.39%。



10ng/ml 重复性：保留时间和响应的 RSD值分别在 0.00%和 1.80%。

可知所有化合物的保留时间和峰面积均在 2.39%以下，精密度较好。

4结论

猪肉样品经提取、净化等前处理过程，使用 LC-MS/MS系统进行测定。本文考察了方法

的线性、精密度、灵敏度等，结果表明：地塞米松在检测范围内线性良好，相关系数均大于

0.999；方法精密度在 3.29%以内，灵敏度符合国家标准要求。使用高灵敏、高抗污染能力的

EXPEC 5210系统，可以对猪肉中地塞米松残留进行灵敏、准确的定量检测。



四、LC-MS/MS法测定水产品中磺胺类药

物的残留量
参考标准：《GB/T 21316-2007》

1前言

磺胺类药物（Sulfonamides, SAs）是指具有对氨基苯磺酰胺结构的一类药物的总称，是

一类用于预防和治疗细菌感染性疾病的化学治疗药物。为了治疗饲养动物的疾病，提高动物

的抗病能力，从而造成了肉类中抗生素的残留。而且通过任何途径摄入的 SAs会在人体中蓄

积，导致许多细菌产生抗药性，对人类的身体健康产生很大的危害，可能导致甲状腺致癌的

可能性，过敏和抗药性。国际食品法典委员会（CAC）和欧美等大多数国家也规定食品和饲

料中的 SAs总量，我国的《农业部 2002年第 235号公告》同样规定了磺胺类药物的最大残

留量，同样也出台了相关检测标准，如《GB/T 21316-2007动物源性食品中磺胺类药物残留量

的测定 液相色谱-质谱/质谱法》、《农业部 1025号公告-23-2008动物源食品中磺胺类药物残

留检测液相色谱-串联质谱法》等。因此，本文参考《GB/T 21316-2007动物源性食品中磺胺

类药物残留量的测定 液相色谱-质谱/质谱法》建立了使用谱育科技的超高效液相色谱-三重四

极杆串联质谱仪测定水产品中 10种磺胺类药物的检测方法。

2实验部分

2.1标准品、试剂和设备

仪器：ULC 510超高效液相色谱仪（具体配有二元超高压输液泵、超高压自动进样器（含

冷却功能）、柱温箱）、EXPEC 5210三重四极杆串联质谱仪。

10种磺胺类混标：购自上海安谱，于-20℃冰箱保存。

试剂：乙腈、正丙醇、正己烷和水为色谱级；硅藻土：化学纯；无水硫酸钠：优级纯；

甲酸为 LC-MS级，纯度为 98%。



2.2 液相和质谱条件

LC条件

流动相
0.1%甲酸水（A）和乙腈（B），梯度洗

脱

流速 0.3 mL/min
色谱柱 Waters BEH C18(2.1*100mm，1.7um)
进样量 满环进样，20 uL
柱温 40℃

运行时间 7min

梯度方法

Time（min） A（%） B（%）

0 95 5
4 5 95
5 5 95
5.1 95 5
7 95 5

MS条件

运行模式 正离子模式

雾化气流量 1.4L/min
去溶剂气流量 4L/min
反吹气流量 2L/min

去溶剂气温度 500℃
碰撞气流量 0.45mL/min（5.8e-3Torr）
毛细管高压 4.8kV

监测模式为多反应监测(MRM)，各化合物监测离子对、碰撞电压(CE)等参数见下表。



2.3样品前处理

样品前处理方法：具体参考《GB/T 21316-2007动物源性食品中磺胺类药物残留量的测定

液相色谱-质谱/质谱法》。

3 结果

3.1 线性和检出限

用空白基质稀释得到一系列浓度的磺胺类药物标准品 (1ng/mL、5ng/mL、10ng/mL、

20ng/mL、50ng/ml、100ng/ml)，按照上述方法进样，以各目标物的定量离子色谱峰面积（Y），

目标物标准溶液的质量浓度(X)为横坐标，权重系数为 1/x，采用外法拟合后的标准曲线如下

图 1-图 10所示。空白基质色谱图如图 11所示，标准曲线最低点的定量离子图如图 12所示，

国标定量限为 10ug/kg，标曲最低点为 0.5ug/kg，且本实验的定量限完全符合《GB/T 21316-2007

动物源性食品中磺胺类药物残留量的测定 液相色谱-质谱/质谱法》的要求。



图 1甲氧卞碇的标准曲线

图 2 磺胺喹沙啉的标准曲线

图 3 磺胺氯哒嗪的标准曲线



图 4 磺胺间甲氧嘧啶的标准曲线

图 5磺胺多辛的标准曲线

图 6 磺胺二甲氧嘧啶的标准曲线



图 7磺胺嘧啶的标准曲线

图 8 磺胺二甲嘧啶的标准曲线

图 9 磺胺甲嘧啶的标准曲线



图 10 磺胺甲恶唑的标准曲线

图 11 空白基质的色谱图



图 12 磺胺类药物的定量限的色谱图（1ng/ml）

3.2重复性

分别配置 1 ng/mL和 20 ng/mL不同浓度对照品，分别连续进样 6次，考察保留时间和响

应的重复性，结果如下所示。

1ng/ml重复性：保留时间和响应的 RSD值分别在 0.19%-0.32%和 2.91%-5.98%。

20ng/ml重复性：保留时间和响应的 RSD值分别在 0.00%-0.19%和 1.25%-5.84%。

可知所有化合物的保留时间和峰面积均在 5.98%以下，精密度较好。



4结论

水产品样品经提取、净化等前处理过程，使用 LC-MS/MS系统进行测定。本文考察了方

法的线性、精密度、灵敏度等，结果表明: 磺胺类药物在检测范围内线性良好，相关系数均

大于 0.99；方法精密度在 5.98%以内，灵敏度符合国家标准要求。使用高灵敏、高抗污染能

力的 EXPEC 5210系统，可以对水产品中磺胺类药物的残留进行灵敏、准确的定量检测。



报告编号：

五、LC-MS/MS法测定带鱼中氯霉素类化

合物
参考标准：《GB/T 22338-2008》

1前言

氯霉素、甲砜霉素和氟甲砜霉素（氟苯尼考）是抗生素，具有广谱抗菌作用，常被用作

动物饲料中的添加剂。但氯霉素类化合物有毒性，在 2019年氯霉素被列入食品动物中禁止使

用的药品及其他化合物清单。国家标准《GB/T 22338-2008动物源性食品中氯霉素类药物残留

量测定》中使用液相色谱-串联质谱法测定水产品中氯霉素类化合物。本文参考《GB/T

22338-2008动物源性食品中氯霉素类药物残留量测定》，使用杭州谱育科技发展有限公司生

产的超高效液相色谱-三重四极杆串联质谱仪测定水产带鱼中氯霉素类化合物的残留量。

2 实验部分

2.1标准品、试剂和设备

仪器：ULC 510超高效液相色谱仪（具体配有二元超高压输液泵、超高压自动进样器、

柱温箱）、EXPEC 5210三重四极杆串联质谱仪。

标准品：氯霉素、甲砜霉素、氟苯尼考（氟甲砜霉素）和氯霉素-D5 标准品（100mg/L

于甲醇）购自安谱，-20℃冰箱保存。试剂：乙腈、正己烷、正丙醇和丙酮为色谱级，CNWBOND

Si硅胶 SPE小柱购自安谱。



图 1 超高效液相色谱-三重四极杆串联质谱仪

2.2 液相和质谱条件

表 1 测试条件

LC条件

流动相
A :水，B:乙腈

梯度洗脱

流速 0.3 mL/min
色谱柱 Waters BEH C18（100*2.1mm,1.7um）

进样量 满环进样，20uL
柱温 40℃

运行时间 6min

梯度方法

Time（min） A（%） B（%）

0 90 10
4 0 100
4.4 0 100
4.5 90 10
6 90 10

MS条件

毛细管高压 4.3kV
去溶剂气温度 450℃
雾化气流量 1.2L/min
去溶剂气流量 6.0L/min
反吹气流量 1.0L/min
碰撞气流量 0.5mL/min（5.76e-3Torr）

监测模式为多反应监测(MRM)，各化合物监测离子对、碰撞电压(CE)等参数见下表。



图 2 目标化合物多反应离子监测条件

2.3样品前处理

样品前处理方法：具体参考国标《GB/T 22338-2008动物源性食品中氯霉素类药物残留量

测定》中液相色谱-串联质谱法。

3 结果

3.1 线性

参照国标《GB/T 22338-2008 动物源性食品中氯霉素类药物残留量测定》中液相色谱-串

联质谱法处理带鱼空白基质，用带鱼空白基质溶液稀释得到一系列浓度的氯霉素类化合物标

准溶液 (0.1 ng/mL、0.25 ng/mL、0.5 ng/mL、1 ng/mL、2.5 ng/mL、5 ng/mL)，氯霉素采用内

标法定量，按照上述方法进样，以各目标物的定量离子色谱峰面积与内标的定量离子色谱峰

面积之比（Y）为纵坐标，目标物标准溶液的质量浓度(X)为横坐标，甲砜霉素和氟甲砜霉素

采用外标法定量，采用该方法拟合后的标准曲线如图 3所示，标准曲线最低点的离子通道色

谱图如图 4所示，带鱼空白基质离子通道色谱图如图 5所示。



图 3氯霉素类化合物的标准曲线



图 4氯霉素类化合物标准曲线最低点离子通道色谱图



图 5带鱼空白基质离子通道色谱图

3.2重复性

分别配置不同浓度对照品溶液，分别连续进样 10次，考察保留时间和响应的重复性，结

果如下所示。

0.1 ng/mL（氯霉素类化合物）重复性：甲砜霉素保留时间和响应的 RSD值分别为 0.00%

和 3.82%；氯霉素保留时间、响应和相对响应的 RSD 值分别为 0.00%、5.07%和 4.18%；氟

苯尼考保留时间和响应的 RSD值分别为 0.00%和 5.88%；氯霉素-D5保留时间和响应的 RSD

值分别为 0.00%和 5.05%。

0.5 ng/mL（氯霉素类化合物）重复性：甲砜霉素保留时间和响应的 RSD值分别为 0.00%

和 3.17%；氯霉素保留时间、响应和相对响应的 RSD 值分别为 0.00%、4.08%和 4.54%；氟



苯尼考保留时间和响应的 RSD值分别为 0.00%和 6.54%；氯霉素-D5保留时间和响应的 RSD

值分别为 0.00%和 2.57%。

可知所有化合物的保留时间和峰面积的精密度较好。

3.3 加标回收率

取带鱼空白基质样品，分别加入一定量的氯霉素类化合物标准物质，同带鱼供试品溶液

的制备方法前处理。前处理后带鱼基质中氯霉素类化合物的加标浓度分别为 0.25 ng/mL、0.5

ng/mL和 1 ng/mL，将氯霉素类化合物的峰面积代入标准工作曲线的到计算浓度，计算浓度与

加标浓度的比值即为回收率。

加标浓度为 0.25 ng/mL时，甲砜霉素加标回收率为 88.63%~92.90%，氯霉素加标回收率

为 75.54%~84.88%，氟苯尼考加标回收率为 76.41%~79.74%；加标浓度为 0.5 ng/mL时，甲砜

霉素加标回收率为 80.03%~86.44%，氯霉素加标回收率为 87.82%~103.07%，氟苯尼考加标回

收率为 70.55%~73.91%；加标浓度为 1 ng/mL时，甲砜霉素加标回收率为 91.88%~102.03%，

氯霉素加标回收率为 94.44%~106.50%，氟苯尼考加标回收率为 73.39%~83.57%。

3.4 检出限

取 S/N=3浓度的 2~5倍配制溶液，连续 7次平行测定，计算 7次测定结果的标准偏差 SD，

检出限MDL=3.14*SD，测定下限为 4倍MDL，计算结果如下所示。



表 2氯霉素类化合物检出限和测定下限

化合物 检出限（ng/mL） 测定下限（ng/mL）

甲砜霉素 0.0019 0.0075

氯霉素 0.0022 0.0088

氟苯尼考 0.0066 0.026

本实验的检出限完全符合《GB/T 22338-2008动物源性食品中氯霉素类药物残留量测定》

的要求。

4结论

水产带鱼样品经国标 GB/T22338-2008 前处理后，使用 LC-MS/MS系统测定氯霉素类化

合物残留量。本文考察了方法的线性、重复性、加标回收率和检出限，结果表明:氯霉素类化

合物在测定浓度范围内线性良好，相关系数 r均大于 0.999；0.1 ng/mL氯霉素类化合物重复

性：甲砜霉素保留时间和响应的 RSD值分别为 0.00%和 3.82%；氯霉素保留时间、响应和相

对响应的 RSD值分别为 0.00%、5.07%和 4.18%；氟苯尼考保留时间和响应的 RSD值分别为

0.00%和 5.88%；氯霉素-D5保留时间和响应的 RSD值分别为 0.00%和 5.05%；0.5 ng/mL氯

霉素类化合物重复性：甲砜霉素保留时间和响应的 RSD值分别为 0.00%和 3.17%；氯霉素保

留时间、响应和相对响应的 RSD值分别为 0.00%、4.08%和 4.54%；氟苯尼考保留时间和响

应的 RSD值分别为 0.00%和 6.54%；氯霉素-D5 保留时间和响应的 RSD 值分别为 0.00%和

2.57%；加标浓度为 0.25 ng/mL 时，甲砜霉素加标回收率为 88.63%~92.90%，氯霉素加标回

收率为 75.54%~84.88%，氟苯尼考加标回收率为 76.41%~79.74%；加标浓度为 0.5 ng/mL时，

甲砜霉素加标回收率为 80.03%~86.44%，氯霉素加标回收率为 87.82%~103.07%，氟苯尼考加

标回收率 为 70.55%~73.91%；加标浓度 为 1 ng/mL 时，甲砜 霉素加标回收率为

91.88%~102.03%，氯霉素加标回收率为 94.44%~106.50%，氟苯尼考加标回收率为



73.39%~83.57%；甲砜霉素检出限为 0.0019 ng/mL，氯霉素检出限为 0.0022 ng/mL，氟苯尼考

检出限为 0.0066 ng/mL。使用高灵敏、高抗污染能力的 EXPEC 5210 系统，可以对动物源性

食品中氯霉素类化合物残留量进行灵敏、准确的定量检测。



六、LC-MS/MS法测定牛奶中四环素类兽

药残留
参考标准：《GB/T 21317-2007》

1前言

据统计，世界范围内四环素类药物在养殖动物中的使用占所有兽用抗生素总量的 48％，

尤其在欧洲、美洲和非洲地区市场占有率排名第一，在亚洲地区仅次于磺胺类药物。畜禽等

在进入市场前需有一定时间的休药期，以便抗生素的代谢排出。不过鉴于层出不穷的抗生素

污染，严重危害了人体健康。本文根据《GB/T 21317-2007 动物源性食品中四环素类兽药残

留量检测方法 液相色谱-质谱/质谱法与高效液相色谱法》标准，建立了使用谱育科技的超高

效液相色谱—三重四极杆串联质谱仪测定牛奶中四环素类化合物的快速且高灵敏度的检测方

法。

2 实验部分

2.1标准品、试剂和设备

仪器：ULC 510超高效液相色谱仪（具体配有二元超高压输液泵、超高压自动进样器、

柱温箱）、EXPEC 5210三重四极杆串联质谱仪。

标准品：10种四环素类化合物标准品均购自北京曼哈格生物科技有限公司，于-20℃冰箱

保存。

试剂：乙腈和甲酸均为色谱级。



2.2 液相和质谱条件

LC条件

流动相
乙腈（A）和 0.2%甲酸水溶液（B），

梯度洗脱

流速 0.3mL/min

色谱柱
Athene UHPLC C18 ( 2.1 x 100mm，

1.8m )
进样量 20L

运行时间 6min

梯度方法

Time（min） A（%） B（%）

0 10 90
1 10 90
1.5 50 50
3.5 50 50
4 10 90
6 10 90

MS条件

运行模式 ESI正离子模式

雾化气流量 1.1L/min
去溶剂气流量 5L/min
反吹气流量 0.5L/min

去溶剂气温度 375℃
碰撞气流量 0.6mL/min
毛细管高压 4.8kV

监测模式为多反应监测(MRM)，各化合物监测离子对、碰撞电压(CE)等参数见下表。

2.3样品前处理

参照《GB/T 21317-2007 动物源性食品中四环素类兽药残留量检测方法 液相色谱-质谱/

质谱法与高效液相色谱法》。



3 结果

3.1 线性和检出限

用初始流动相稀释得到一系列浓度的 10 种四环素类化合物混标(50ng/mL、100ng/mL、

150ng/mL、200ng/mL、400ng/mL)，按照上述方法进样，以各目标物的定量离子色谱峰面积

为纵坐标(Y)，目标物标准溶液的质量浓度(X)为横坐标，采用外标法拟合后的标准曲线如下

图 1-图 10所示。标准曲线最低的定量离子的色谱图如图 11所示。计算 7个空白样品的标准

偏差 SD，根据检出限计算公式MDL=3.143SD计算检出限，测定下限为 4倍的检出限，结果

如下表 1所示。本实验的检出限完全符合《GB/T 21317-2007 动物源性食品中四环素类兽药

残留量检测方法 液相色谱-质谱/质谱法与高效液相色谱法》。

图 1 差向土霉素标准曲线



图 2 差向四环素标准曲线

图 3 去甲基金霉素标准曲线



图 4 差向金霉素标准曲线

图 5 甲烯土霉素标准曲线



图 6 四环素标准曲线

图 7 金霉素标准曲线



图 8 强力霉素标准曲线

图 9 土霉素标准曲线



图 10 二甲胺四环素标准曲线

图 11 10种四环素混标的MRM叠加图（50ng/ml）

表 1 10种四环素类化合物的检出限和测定下限



序号 化合物名称 SD 检出限（ng/ml） 测定下限（ng/ml）

1 四环素 0.032 0.101 0.402

2 金霉素 0.149 0.468 1.873

3 强力霉素 0.063 0.198 0.792

4 土霉素 0.111 0.349 1.395

5 二甲胺四环素 0.162 0.509 2.037

6 差向土霉素 0.157 0.493 1.974

7 差向四环素 0.096 0.302 1.207

8 去甲基金霉素 0.048 0.151 0.603

9 差向金霉素 0.159 0.500 1.999

10 甲烯土霉素 0.067 0.211 0.842



3.2重复性

配置 50 ng/mL浓度对照品，连续进样 6次，考察保留时间和峰面积的重复性，结果如下

所示。

可知所有化合物的峰面积 RSD和保留时间 RSD均在 6%和 0.27%以下,精密度较好。

4结论

本文考察了牛奶中 10种四环素类化合物的线性、精密度、灵敏度等，结果表明:10种四

环素类化合物在检测范围内线性良好，相关系数 r均大于 0.995，方法精密度在 6%以内，标

准曲线线性相关系数 r和灵敏度均符合国家标准要求。使用高灵敏、高抗污染能力的 EXPEC

5210系统，可以对牛奶中 10种四环素类残留进行灵敏、准确的定量检测。



七、LC-MS/MS法测定牛奶中链霉素、双

氢链霉素和卡那霉素的残留量
参考标准：《GB/T 22969-2008》

1前言

链霉素，双氢链霉素和卡那霉素属于氨基糖苷类抗生素类，可以与细菌核糖体结合，干

扰细菌蛋白质合成过程，为一类静止期杀菌剂，是目前治疗需氧革兰阴性杆菌严重感染的重

要药物，通常作为兽药用于治疗产肉和产乳动物。随着该类药物的广泛使用，这类药物直接

或间接残存于肉品或者乳制品中，严重危害了人体健康。本文根据《GB/T 22969-2008 奶粉

和牛奶中链霉素、双氢链霉素和卡那霉素残留量的测定 液相色谱-串联质谱法》标准，建立

了使用谱育科技的超高效液相色谱—三重四极杆串联质谱仪测定牛奶中链霉素、双氢链霉素

和卡那霉素残留的快速且高灵敏度的检测方法。

2实验部分

2.1标准品、试剂和设备

仪器：ULC 510超高效液相色谱仪（具体配有二元超高压输液泵、超高压自动进样器、

柱温箱）、EXPEC 5210三重四极杆串联质谱仪。

标准品：链霉素、双氢链霉素和卡那霉素标准品均购自阿尔塔科技有限公司，于-20℃冰

箱保存。

试剂：甲醇和甲酸均为色谱级。



2.2 液相和质谱条件

LC条件

流动相
甲醇（A）和 0.1%甲酸水溶液（B），

梯度洗脱

流速 0.4mL/min

色谱柱
Athene UHPLC C18 ( 2.1 x 100mm，

1.8m )
进样量 20L

运行时间 7min

梯度方法

Time（min） A（%） B（%）

0 10 90
1 10 90
1.5 50 50
5 50 50
5.5 10 90
7 10 90

MS条件

运行模式 EIS正离子模式

雾化气流量 1.1L/min
去溶剂气流量 9L/min
反吹气流量 0.5L/min

去溶剂气温度 375℃
碰撞气流量 0.6mL/min
毛细管高压 5.2kV

监测模式为多反应监测(MRM)，各化合物监测离子对、碰撞电压(CE)等参数见下表。

2.3样品前处理

参照《GB/T 22969-2008 奶粉和牛奶中链霉素、双氢链霉素和卡那霉素残留量的测定 液

相色谱-串联质谱法》。

3 结果

3.1 线性和检出限

用甲醇稀释得到一系列浓度的链霉素、双氢链霉素和卡那霉素混标溶液(20ng/mL、



40ng/mL、80ng/mL、400ng/mL、800ng/mL)，按照上述方法进样，以各目标物的定量离子色

谱峰面积为纵坐标(Y)，目标物标准溶液的质量浓度(X)为横坐标，采用外标法拟合后的标准

曲线如下图 1-图 3所示。标准曲线最低的定量离子的色谱图如图 4所示，配置 20ng/ml 标准

溶液进样，按照 S/N=10和 S/N=3 计算定量限和检出限，结果如下表 1所示，本实验的最低

检出限完全符合《GB/T 22969-2008 奶粉和牛奶中链霉素、双氢链霉素和卡那霉素残留量的

测定 液相色谱-串联质谱法》。

图 1 双氢链霉素标准曲线



图 2 链霉素标准曲线

图 3 卡那霉素标准曲线



图 4 链霉素、双氢链霉素和卡那霉素混标的MRM 叠加图（20ng/ml）

表 1 链霉素、双氢链霉素和卡那霉素检出限和定量限

序号 化合物名称 S/N 检出限（ng/ml） 定量限（ng/ml）

1 链霉素 157 0.45 1.3

2 双氢链霉素 186 0.4 1.1

3 卡那霉素 177 0.4 1.2

3.2重复性

分别配置 20 ng/mL（低浓度），40ng/mL（中浓度）和 80 ng/mL（高浓度）不同浓度对

照品，分别连续进样 6次，考察保留时间和峰面积的重复性，结果如下所示。

20ng/ml重复性：峰面积的 RSD均小于 5.42%，保留时间 RSD均小于 0.69%。



40ng/ml重复性: 峰面积的 RSD均小于 3.76%，保留时间 RSD均小于 0.20%。

80ng/ml重复性: 峰面积的 RSD均小于 2.97%，保留时间 RSD均小于 0.22%。

可知所有化合物的峰面积RSD和保留时间RSD均在5.42%和0.69%以下,精密度较好。



4结论

本文考察了牛奶中链霉素、双氢链霉素和卡那霉素测定的线性、精密度、灵敏度等，结

果表明：链霉素、双氢链霉素和卡那霉素在检测范围内线性良好，相关系数 r均大于 0.998，

方法精密度在 5.42%以内，精密度和灵敏度均符合国家标准要求。使用高灵敏、高抗污染能

力的 EXPEC 5210系统，可以对牛奶中链霉素、双氢链霉素和卡那霉素残留进行灵敏、准确

的定量检测。



八、LC-MS/MS法测定牛肉中 11种β-受

体激动剂

参考标准：《GB/T 22286-2008 动物源性食品中多种β-受体激动剂残留量的测定》

1前言

β-受体激动剂是具有苯乙醇胺结构的肾上腺素类的合成药物，俗称“瘦肉精”。将“瘦

肉精”添加到饲料中，可促进蛋白质合成，加速脂肪转化和分解，从而提高脂肪型动物的瘦

肉率。但是，研究发现，瘦肉精化学性质和结构稳定，在动物组织中很难被分解，可通过食

物链进入人体，对消费者身体健康造成很大的威胁。在 2002年，我国将β-受体激动剂列入

《食用动物禁用兽药及其他化合物清单》中。但是，近几年食品安全风险评估调查结果发现，

仍有违法使用β-受体激动剂药物的案例存在。

本文参考《GB/T 22286-2008动物源性食品中多种β-受体激动剂残留量的测定》，使用

杭州谱育科技发展有限公司生产的超高效液相色谱-三重四极杆串联质谱仪测定牛肉中 11种

β-受体激动剂的残留量。

2 实验部分

2.1标准品、试剂和设备

仪器：ULC 510超高效液相色谱仪（具体配有二元超高压输液泵、超高压自动进样器、

柱温箱）、EXPEC 5210三重四极杆串联质谱仪。

标准品：11种β-受体激动剂（100mg/L于甲醇）购自安谱，-20℃冰箱保存。

试剂：乙腈、甲醇、乙酸乙酯、异丙醇为色谱级，乙酸钠为分析纯、氯化钠为优级纯。



图 1 超高效液相色谱-三重四极杆串联质谱仪

2.2 液相和质谱条件

表 1 测试条件

LC条件

流动相
水相 A（0.1%甲酸水）和有机相 B（0.1%甲酸乙腈），

梯度洗脱

流速 0.3mL/min

色谱柱 ACQUITY UPLC BEH C18 2.1×100mm，1.7µm

柱温 40 ℃

进样量 10uL

运行时间 6.5min

梯度方法

Time（min） A（%） B（%）

0 90 10

0.5 90 10

4.8 20 80

5 0 100

5.2 0 100

5.3 90 10

6.5 90 10

MS条件

运行模式 ESI+

雾化气流量 1.2 L/min

去溶剂气流量 6.0 L/min

反吹气流量 1.0 L/min

去溶剂气温度 450℃

碰撞气流量 0.55 mL/min（5.03e-3Torr）

毛细管高压 4.8 kV

监测模式为多反应监测(MRM)，各化合物监测离子对、碰撞电压(CE)等参数见下表。



图 2 目标化合物多反应离子监测条件

2.3样品前处理

样品前处理方法：参考国家标准《GB/T 22286-2008动物源性食品中多种β-受体激动剂

残留量的测定》中液相色谱-串联质谱法。

称取 2g（精确到 0.01g）经捣碎的样品于 50mL离心管中，加入 8mL乙酸钠缓冲液，充

分混匀，再加 50 µLβ-葡萄糖醛甙酶/芳基硫酸酯酶，混匀后，37℃水浴水解 12h。

添加 100 µL的 10 ng/mL的内标工作液于待测样品中。加盖置于水平振荡器振荡 15min，

离心 10min（5000 r/min），取 4mL上清液加入适量 0.1mol/L高氯酸溶液，用高氯酸调节 pH

值到 1±0.3。5000 r/min 离心 10min 后，将全部上清液转移至 50mL 离心管中，用 10 mol/L

的氢氧化钠溶液调节 pH值到 11。加入 10 mL饱和氯化钠溶液和 10mL乙酸乙酯提取，在 5000

r/min离心 10min，提取两次，转移全部上层溶液，在 40℃水浴下用氮气将其吹干。准确加入

1mL初始流动相，超声混匀，使残渣充分溶解，离心后供 UPLC-MS/MS分析。



3 结果

3.1 线性和检出限

参照国标《GB/T 22286-2008 动物源性食品中多种β-受体激动剂残留量的测定》中液相

色谱-串联质谱法处理牛肉空白基质，用牛肉空白基质溶液稀释得到一系列浓度的 11种β-受

体激动剂标准溶液 (0.5 ng/mL、1.0 ng/mL、2.0 ng/mL、5.0 ng/mL、10.0 ng/mL、20.0 ng/mL、

50.0 ng/mL)，按照上述方法进样，以各目标物的定量离子色谱峰面积与内标的定量离子色谱

峰面积之比（Y）为纵坐标，目标物标准溶液的质量浓度(X)为横坐标，采用该方法拟合后的

标准曲线如图 3所示，标准曲线最低点的定量离子色谱图如图 4。牛肉空白基质离子通道色

谱图如图 5所示。将基质曲线最低点进样分析，按照 S/N=10和 S/N=3计算定量限和检出限，

结果如表 3所示。且本实验的检出限完全符合《GB/T 22286-2008动物源性食品中多种β-受

体激动剂残留量的测定》的要求。



图 3 11种β-受体激动剂的标准曲线

表 3 11种β-受体激动剂检出限和定量限

序号 化合物名称 S/N 检出限（µg/kg） 定量限（µg/kg）
1 沙丁胺醇 45 0.02 0.06
2 特布他林 87 0.01 0.03
3 塞曼特罗 32 0.02 0.08
4 塞布特罗 99 0.01 0.03
5 莱克多巴胺 63 0.01 0.04
6 克伦特罗 41 0.02 0.06
7 溴布特罗 37 0.02 0.07
8 苯氧丙酚胺 143 0.01 0.02
9 马布特罗 109 0.01 0.02
10 马贲特罗 115 0.01 0.02
11 溴代克伦特罗 54 0.01 0.05





图 4 11种β-受体激动剂标准曲线定量限的色谱图（1.0 ng/mL）





图 5牛肉空白基质离子通道色谱图

3.2重复性

分别配置 0.5 ng/mL 和 2.5 ng/mL 和 10 ng/mL 不同浓度对照品，分别连续进样 6次，考

察保留时间和响应的重复性，结果如下所示。

0.5 ng/mL重复性：保留时间和相对峰面积的 RSD值分别在 0.00%-0.59%和 3.27%-8.98%之间。



2.5 ng/mL重复性：保留时间和相对峰面积的 RSD值分别在 0.00%-0.50%和 2.41%-6.90%之间。

10.0 ng/mL重复性：保留时间和相对峰面积的 RSD值分别在 0.00%-0.51%和 2.54%-4.91%之

间



由上可知，该方法精密度良好，满足检测要求。

3.3 加标回收率

取牛肉空白基质样品，分别加入一定量的 11种β-受体激动剂标准物质，参照 2.3步骤将

样品进行处理。加标浓度分别为 0.5 µg/kg、2.5 µg/kg、10 µg/kg和 25 µg/kg，每个浓度平行 3

次试验，所得结果如表 4所示。

表 4 加标回收率实验结果

序号 样品名称
回收率

0.5 µg/kg 2.5 µg/kg 10 µg/kg 25 µg/kg
1 沙丁胺醇 99.8 117.9 76.8 119.4
2 特布他林 82.3 91.5 92.6 72.9
3 塞曼特罗 107.4 120.3 79.5 103.4



4 塞布特罗 105.2 91.7 107.3 107.1
5 克伦特罗 113.7 80.6 97.0 115.3
6 溴布特罗 104.4 95.3 119.1 122.0
7 苯氧丙酚胺 82.2 96.8 93.5 101.1
8 马布特罗 92.51 117.4 77.5 89.1
9 马贲特罗 109.8 110.3 101.4 100.2
10 溴代克伦特罗 85.6 93.1 103.8 95.9
11 莱克多巴胺 107.2 105.7 98.5 112.0

4 结论

牛肉样品参考国标 GB/T 22338-2008方法进行前处理后，使用 LC-MS/MS进行系统测定。

本文考察了方法的线性、精密度、灵敏度和加标回收率。结果表明：11种β-受体激动剂在

0.5 µg/L-50 µg/L范围内线性良好，相关系数 r均大于 0.998；对 0.5 µg/L、2.5 µg/L和 10µg/L

β-受体激动剂标准溶液，平行测定 6次，11种目标化合物的保留时间和相对响应的相对标准

偏差在 0.00-0.59%和 2.41-8.98%之间，仪器精密度良好。11 种目标化合物方法检出限在

0.01-0.02 µg/kg之间，方法定量限在 0.02-0.07µg/kg之间，满足标准检测要求。对牛肉样品进

行加标回收率实验，加标浓度为 0.5 µg/kg、2.5 µg/kg、10.0 µg/kg，回收率在 76.8%-122.0%之

间。使用高灵敏、高抗污染能力的 EXPEC 5210 系统，可以对动物源性食品中 11种β-受体

激动剂残留量进行灵敏、准确的定量检测。



九、LC-MS/MS法测定食品中井岗霉素的

残留量
参考标准：《GB 23200.74-2016》

1前言

井冈霉素（Validamycin），又名有效霉素，是一种放线菌产生的抗生素，具有较强的内

吸性，易被菌体细胞吸收并在其内迅速传导，干扰和抑制菌体细胞生长和发育。主要用于水

稻纹枯病，也可用于水稻稻曲病、玉米大小斑病以及蔬菜和棉花、豆类等作物病害的防治。

但是该药物在农作物上的残留对人、畜均有明显的毒副作用，属于低毒杀菌剂。因此，本文

参考《GB 23200.74-2016 食品安全国家标准食品中井冈霉素残留量的测定 液相色谱－质谱/

质谱法》，建立了使用谱育科技的超高效液相色谱—三重四极杆串联质谱仪测定食品中井冈

霉素残留的快速且高灵敏度的检测方法。

2 实验部分

2.1标准品、试剂和设备

仪器：ULC 510超高效液相色谱仪（具体配有二元超高压输液泵、超高压自动进样器、

柱温箱）、EXPEC 5210三重四极杆串联质谱仪。

标准品：井冈霉素（异构体混合物，固体）购自德国 Dr.Ehrenstorfer，于-20℃冰箱保存。

试剂：超纯水，乙腈为色谱级；乙酸铵为色谱级。



2.2 液相和质谱条件

LC条件

流动相
5mmol/L乙酸铵（A）和乙腈（B）

梯度洗脱

流速 0.3 mL/min
色谱柱 Waters BEH C18(2.1*100mm，1.7um)
进样量 部分环进样，10 uL
柱温 40℃

运行时间 4min

梯度方法

Time（min） A（%） B（%）

0 95 5
1 95 5
1.5 40 60
2.5 40 60
3 95 5
4 95 5

MS条件

运行模式 ESI+

雾化气流量 1.4L/min
去溶剂气流量 6L/min
反吹气流量 0.4L/min

去溶剂气温度 450℃
碰撞气流量 0.45mL/min（5.02e-3Torr）
毛细管高压 5.2kV

监测模式为多反应监测(MRM)，各化合物监测离子对、碰撞电压(CE)等参数见下表。



2.3样品前处理

样品前处理方法：具体参考《GB 23200.74-2016 食品安全国家标准食品中井冈霉素残留

量的测定 液相色谱－质谱/质谱法》。

3 结果

3.1 线性和检出限

用水稀释得到一系列浓度的井岗霉素标准品 (1ng/mL、2ng/mL、5ng/mL、10ng/mL、

20ng/ml、40ng/ml、50ng/ml),按照上述方法进样，以各目标物的定量离子色谱峰面积（Y）为

纵坐标，目标物标准溶液的质量浓度(X)为横坐标，权重系数为 1/x，采用外法拟合后的标准

曲线如下图 1所示。标准曲线最低点定量离子色谱图如图 2所示，配置 1ng/ml 标准溶液进样，

按照 S/N=10 和 S/N=3计算定量限和检出限，结果如下表 1所示。且本实验的检出限完全符

合《GB 23200.74-2016 食品安全国家标准食品中井冈霉素残留量的测定 液相色谱－质谱/质

谱法》的要求。

图 1 井岗霉素的标准曲线



图 2 井岗霉素标曲最低点定量离子色谱图（1ng/ml）

表 1井岗霉素的检出限和定量限

序号 化合物名称 S/N 检出限（ng/ml） 定量限（ng/ml）

1 井岗霉素 66.43 0.045 0.15

3.2 重复性

分别配置 1 ng/mL和 10 ng/mL不同浓度对照品，分别连续进样 6次，考察保留时间和响

应的重复性，结果如下所示。

1ng/ml重复性：保留时间和响应的 RSD值分别在 0.44%和 2.86%。

10ng/ml 重复性：保留时间和响应的 RSD值分别在 0.00%和 2.74%。

可知所有化合物的保留时间和峰面积均在 2.86%以下，精密度较好。

4结论

样品经提取、净化等前处理过程，使用 LC-MS/MS系统进行测定。本文考察了方法的线



性、精密度、灵敏度等，结果表明: 井冈霉素在检测范围内线性良好，相关系数均大于 0.99；

方法精密度在 2.86%以内，灵敏度符合国家标准要求。使用高灵敏、高抗污染能力的 EXPEC

5210系统，可以对食品中井岗霉素残留进行灵敏、准确的定量检测。
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第二章 农药残留分析

一、LC-MS/MS法测定蔬菜中 331种农残

留量

参考标准：《GB23200.121-2021 植物源性食品中 331 种农药及其代谢物残留量的测定 液

相色谱-质谱联用法》

1前言

国家标准《GB23200.121-2021 植物源性食品中 331 种农药及其代谢物残留量的测定 液

相色谱-质谱联用法》于 2021年 3月由国家卫生健委、农业农村部、市场监管总局三个部门

联合发布。该标准是国内首个单针测定农药残留品种最多的液质质国标，适用于植物性食品

包括食用菌、水果、蔬菜、糖料、粮食、油物等 10 大类农产品，全面覆盖植物性食品。

GB23200.121-2021 适用于植物性食品中 331种农药及其 44个代谢物（共 375 个组分）残留

物的测定，将于 2021年 9月正式实施。新标准和 GB23200.113-2018的前处理方法一样，运

用 QuEChERS前处理方法，可同时应用于气质质和液质质检测，大大简化了前处理过程，提

高分析效率。

本文参考《GB23200.121-2021 植物源性食品中 331 种农药及其代谢物残留量的测定 液

相色谱-质谱联用法》，使用杭州谱育科技的 EXPEC 5210液相色谱-三重四极杆串联质谱仪测

定蔬菜中 331种农药残留量。

2 实验部分

2.1标准品、试剂和设备

仪器：ULC 510超高效液相色谱仪（具体配有二元超高压输液泵、超高压自动进样器（含



冷却功能）、柱温箱）、EXPEC 5210三重四极杆串联质谱仪。

标准品：331种农药标准品（20mg/L）、分为 ABCD组，购自于天津农业部。

试剂：甲醇、甲酸铵、甲酸为色谱级，乙腈、柠檬酸钠、柠檬酸氢二钠、氯化钠、乙酸

钠、无水硫酸镁为分析纯。

图 1 液相色谱-三重四极杆串联质谱仪

2.2 液相和质谱条件

表 1 测试条件

LC条件

流动相

A相为水（含 2 mM 甲酸铵和 0.01%甲酸），

B相为甲醇（含 2 mM甲酸铵和 0.01%甲酸），

梯度洗脱

流速 0.3mL/min

色谱柱 ACQUITY HSS T3（2.1×100 mm, 1.8 µm）

柱温 40℃

进样量 5 uL

运行时间 30 min

梯度方法

Time（min） A（%） B（%）

0 99 1

1 99 1

2 50 50

18 30 70

23 2 98

27 2 98

27.1 99 1

30 99 1

MS条件
雾化气流量 1.4L/min

去溶剂气流量 6.0L/min



反吹气流量 2.0L/min

去溶剂气温度 500℃

碰撞气流量 0.65mL/min（8.3e-3Torr）

毛细管高压 4.8kV

监测模式为多反应监测(MRM)，部分化合物监测离子对、碰撞电压(CE)等参数见下表。

表 2 部分目标化合物多反应离子监测条件



2.3样品前处理

称取 10g试样（蔬菜）于 50mL塑料离心管中， 加入 10mL乙腈及 1颗陶瓷均质子，剧

烈振荡 1min，加入 4g无水硫酸镁、1g氯化钠、1g柠檬酸钠二水合物、0.5g柠檬酸二钠盐倍

半水合物，剧烈振荡 1min后 4200r/min离心 5min。定量吸取上清液至含除水剂和净化材料的

塑料离心管中（每毫升提取液使用 150mg无水硫酸镁、25mg PSA）；对于颜色较深的试样，

离心管中另加入 GCB（每毫升提取液使用 2.5g），涡旋混匀 1min。4200r/min离心 5min，吸

取上清液过微孔滤膜，用于测定。

3 结果

3.1 典型图谱

331种农残的MRM叠加色谱图如下图 3所示，部分农残化合物线性最低点浓度（2μg/L）

离子通道色谱图如图 4所示。

图 3 331种农残的MRM通道叠加色谱图





图 4部分农残化合物标准曲线最低点离子通道色谱图（2 μg/L）

3.2 线性

参照《GB23200.121-2021 植物源性食品中 331种农药及其代谢物残留量的测定 液相色

谱-质谱联用法》处理蔬菜，用蔬菜空白基质逐级稀释得到 0.002 mg/L、0.005 mg/L、0.01 mg/L、

0.02 mg/L、0.05 mg/L、0.1 mg/L、0.2 mg/L和 0.5 mg/L的标准工作溶液，按照上述方法进样。

部分农药线性结果见下表，331种农药及其代谢物的标准曲线线性相关系数均大于 0.995，满

足方法学验证要求。

表 2 部分农残化合物线性结果

名称 线性方程 相关系数 线性范围（mg/kg）



甲胺磷 y = 33648.3716x - 1579.0148 r = 0.9976 2-100

乙酰甲胺磷 y = 97379.1476x + 229788.6089 r = 0.9979 2-100

氧乐果 y = 68996.4081x + 13695.6535 r = 0.9976 2-100

霜霉威 y = 422867.1720x + 192438.0733 r = 0.9965 2-100

涕灭威亚砜 y = 48584.7811x - 4702.3214 r = 0.9985 2-100

涕灭威砜 y = 30765.0779x + 7497.6217 r = 0.9986 2-100

杀线威 y = 130288.3745x + 1293.6842 r = 0.9990 2-100

亚砜磷 y = 97949.1014x + 21033.4507 r = 0.9972 2-100

灭多威 y = 111731.4117x + 34314.6955 r = 0.9959 2-100

甲基砜内吸磷 y = 45145.3645x + 21242.3685 r = 0.9955 2-100

氟苯虫酰胺 y = 18270.1965x + 6295.4960 r = 0.9987 2-100

久效磷 y = 147344.3804x + 18232.5782 r = 0.9965 2-100

百治磷 y = 191025.4915x + 35291.1786 r = 0.9981 2-100

螺虫乙酯-烯醇-葡萄糖

苷
y = 16429.4757x + 3708.9558 r = 0.9991

2-100

杀虫脒 y = 14256.0652x + 25119.4734 r = 0.9990 2-100

唑嘧啶草胺 y = 44350.3305x + 2384.1672 r = 0.9986 2-100

甲硫威亚砜 y = 189339.9147x + 45982.7844 r = 0.9952 2-100

氯噻啉 y = 26938.0194x - 8023.1228 r = 0.9970 2-100

乐果 y = 110737.1419x + 41439.7553 r = 0.9957 2-100

内吸磷-S-砜 y = 34657.0866x + 13753.4007 r = 0.9975 2-100

胺鲜酯 y = 248809.1950x + 5683.7891 r = 0.9960 2-100

霜脲氰 y = 31755.6851x + 32464.1540 r = 0.9976 2-100

双氟磺草胺 y = 46910.9329x + 13338.6021 r = 0.9971 2-100

氧丰索磷 y = 118880.2665x + 35738.0646 r = 0.9985 2-100

脱甲基抗蚜威 y = 107901.9946x + 22995.2352 r = 0.9978 2-100

醚磺隆 y = 42127.8973x - 4799.8717 r = 0.9975 2-100

安硫磷 y = 18439.7811x + 13958.7608 r = 0.9988 2-100

磷胺 y = 53837.8558x + 17645.2666 r = 0.9989 2-100

噻吩磺隆 y = 42381.3483x + 15534.4974 r = 0.9983 2-100

烯丙苯噻唑 y = 40509.9449x + 2239.6952 r = 0.9987 2-100

醚苯磺隆 y = 25082.3103x + 7688.7231 r = 0.9983 2-100

氰草津 y = 47618.8283x + 425.7441 r = 0.9976 2-100

速灭威 y = 119084.2727x + 29297.4396 r = 0.9993 2-100

氯磺隆 y = 25794.7527x + 5066.7970 r = 0.9996 2-100

酰嘧磺隆 y = 25081.4497x + 3653.7795 r = 0.9988 2-100

噻苯隆 y = 51471.9313x + 20956.6561 r = 0.9988 2-100

敌敌畏 y = 10000.8802x - 9848.8190 r = 0.9977 2-100

恶虫威 y = 126270.9777x + 55407.7130 r = 0.9960 2-100

氟菌唑代谢产物 FM-6-1 y = 27531.7258x + 14461.9554 r = 0.9993 2-100

倍硫磷亚砜 y = 100437.6761x + 19559.1024 r = 0.9983 2-100

苯线磷砜 y = 95360.1337x + 526.9894 r = 0.9974 2-100

五氟磺草胺 y = 43212.4957x + 4209.1795 r = 0.9975 2-100



溴氰虫酰胺 y = 30055.0728x - 11852.7305 r = 0.9991 2-100

乙嘧酚 y = 120314.6953x + 7058.6107 r = 0.9994 2-100

螺虫乙酯-烯醇 y = 57537.2498x + 1497.9809 r = 0.9997 2-100



图 5部分农残化合物标准曲线

3.2重复性

以 10ppb 基质标进行精密度验证，部分农药线性结果见下图，331种农药及其代谢物的

峰面积重复性 RSD均小于 10%，满足方法学验证要求。



4结论

蔬菜样品参照国标 GB23200.121-2021 前处理后，使用 LC-MS/MS系统测定 331 种农药

残留量。本文考察了方法的线性、重复性，结果表明：农药组分在测定浓度范围内线性良好，

相关系数 r大于 0.995；峰面积重复性 RSD均小于 10%。使用高灵敏、高抗污染能力的 EXPEC

5210系统，可以对果蔬中农药残留量进行灵敏、准确的定量检测。



二、LC-MS/MS法测定鸡肉中除虫脲的残

留量

参考标准：《GB 23200.45-2016》

1前言

除虫脲属于苯甲酰脲类杀虫剂，是几丁质合成抑制剂，能干扰靶标昆虫体内几丁质合成

而导致其死亡，或直接降解昆虫几丁质。因该类杀虫剂对人畜毒性相对较低，并能有效地防

治对有机磷、有机氯有抗性的害虫，因而被用于多种农作物的害虫防治。由于该类农药对人

类存在潜在危险，2014年国家卫生和计生委发布实施的食品安全国家标准《食品中农药最大

残留限量》(GB 2763–2014) 规定了食品中除虫脲的最大残留量为 20 mg/kg。本文建立了使

用谱育科技的超高效液相串联三重四极杆质谱仪测定鸡肉中除虫脲残留的快速且高灵敏度的

检测方法。

2 实验部分

2.1标准品、试剂和设备

标准品：除虫脲标准溶液（100 mg/mL）购自上海安谱，于-20℃冰箱保存。试剂：甲醇

和乙腈为色谱级，乙酸铵为色谱级，纯度 98%；

仪器：ULC 510超高效液相色谱仪（具体配有二元超高压输液泵、超高压自动进样器（含

冷却功能）、柱温箱）、EXPEC 5210三重四极杆串联质谱仪。



2.2 液相和质谱条件

LC条件

流动相
5 mmol/L乙酸铵溶液（A）和纯乙腈（B），
梯度洗脱

流速 0.2 mL/min
色谱柱 Waters BEH C18(2.1*100mm，1.7um)
进样量 部分环进样，10uL
柱温 40℃

运行时间 6 min

梯度方法

Time（min） A（%） B（%）

0 70 30
3 5 95
4 5 95
4.1 70 30
6 70 30

MS条件

雾化气流量 1.4L/min
去溶剂气流量 4L/min
反吹气流量 2L/min

去溶剂气温度 500 ℃
碰撞气流量 0.45mL/min（5.8e-3Torr）
毛细管高压 4.8kV

监测模式为多反应监测(MRM)，化合物监测离子对、碰撞电压(CE)等参数如图所示。

2.3样品前处理

样品前处理方法：具体参考《GB 23200.45-2016 食品中除虫脲残留量的测定液相色谱-
质谱法》。

3 结果

3.1 线性和定量限

用初始流动相稀释得到一系列浓度的除虫脲标准曲线浓度点（5、10、20、50、80、100、



150、200 ng/mL)，按照上述方法进样，以各目标物的定量离子色谱峰面积（Y）为纵坐标，

目标物标准溶液的质量浓度(X)为横坐标，权重系数为 1/x，采用外标法拟合后的标准曲线如

图 1所示，可以看出，除虫脲线性良好，相关系数均大于 0.999。方法定量限的色谱图如图 2

所示，除虫脲的信噪比 S/N大于 1000，满足《GB 23200.45-2016 食品中除虫脲残留量的测定

液相色谱-质谱法》定量需求。

图 1除虫脲标准曲线

图 2除虫脲定量限的色谱图（5 ng/mL）

3.2重复性

分别使用 5 ng/mL和 20 ng/mL标准溶液连续进样 6次，考察保留时间和响应的重复性，



结果如下所示。

可知除虫脲在 5 ng/mL和 20 ng/mL保留时间精密度良好，RSD均小于 1 %，且两个浓度

水平下的峰面积精密度良好，RSD均小于 3 %。

4 结论

鸡肉样品提取后，经快速处理净化管前处理过程，使用 LC-MS/MS系统进行测定。本文

考察了方法的线性、精密度等，结果表明: 除虫脲在检测范围内线性良好，相关系数均大于

0.99；方法精密度在 3 %以内。使用高灵敏、高抗污染能力的 EXPEC 5210系统，可以对鸡肉



中除虫脲残留进行灵敏、准确的定量检测。
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三、LC-MS/MS法测定虾中五氯酚的残留

量
参考标准：《GB 23200.92-2016》

1前言

五氯酚，又名五氯酚酸钠，属于有机氯农药，五氯酚酸钠属于有机氯农药，是氯代烃类

杀虫剂和杀真菌剂，又常被用于鱼塘虾塘的消毒。《动物性食品中兽药最高残留限量》（农

业部第 235号公告）中规定，五氯酚为禁止使用的药物，在动物性食品中不得检出。五氯酚

酸钠由于其水溶性，易造成水或土壤污染，通过食物链作用进入牲畜体内，进而进入人体内，

五氯酚能抑制生物代谢过程中氧化磷酸化作用，会造成人体的肝、肾及中枢神经系统的损害。

我国也对此也出示相关检测标准—《GB 23200.92-2016 食品安全国家标准 动物源性食品中

五氯酚残留量的测定 液相色谱-质谱法》，因此，本文参考该标准建立了使用谱育科技的超

高效液相色谱—三重四极杆串联质谱仪测定虾中五氯酚残留的快速且高灵敏度的检测方法。

2 实验部分

2.1标准品、试剂和设备

标准品：五氯酚（纯品型，固体）购自上海安谱，于-20℃冰箱保存。

试剂：乙腈、甲醇、乙酸乙酯、正己烷和水为色谱级；甲酸为 LC-MS级，纯度为 98%。

仪器：ULC 510超高效液相色谱仪（具体配有二元超高压输液泵、超高压自动进样器（含

冷却功能）、柱温箱）、EXPEC 5210三重四极杆串联质谱仪。



2.2 液相和质谱条件

LC条件

流动相
0.1%甲酸水（A）和乙腈（B），梯度洗

脱

流速 0.3 mL/min
色谱柱 Waters BEH C18(2.1*100mm，1.7um)
进样量 部分环进样，10 uL
柱温 40℃

运行时间 6min

梯度方法

Time（min） A（%） B（%）

0 80 20
3 5 95
4 5 95
4.1 80 20
6 80 20

MS条件

运行模式 负离子模式

雾化气流量 1.4L/min
去溶剂气流量 5L/min
反吹气流量 2L/min

去溶剂气温度 500℃
碰撞气流量 0.45mL/min（5.8e-3Torr）
毛细管高压 -4.5kV

监测模式为多反应监测(MRM)，各化合物监测离子对、碰撞电压(CE)等参数见下表。



2.3样品前处理

样品前处理方法：具体参考《GB 23200.92-2016 食品安全国家标准 动物源性食品中五

氯酚残留量的测定 液相色谱-质谱法》。

3 结果

3.1 线性和检出限

用空白基质稀释得到一系列浓度的五氯酚标准品 (1ng/mL、3ng/mL、5ng/mL、7ng/mL、

9ng/ml、10ng/ml),按照上述方法进样，以各目标物的定量离子色谱峰面积（Y），目标物标准

溶液的质量浓度(X)为横坐标，权重系数为 1/x，采用外法拟合后的标准曲线如下图 1所示。

空白基质色谱图和标曲最低点的定量离子色谱图 2和图 3所示，配置 1ng/ml 标准溶液进样，

按照 S/N=10 和 S/N=3计算定量限和检出限，结果如下表 1所示。且本实验的检出限完全符

合《GB 23200.92-2016 食品安全国家标准 动物源性食品中五氯酚残留量的测定 液相色谱-

质谱法》的要求。

图 1五氯酚的标准曲线



图 2空白基质的色谱图

图 3 五氯酚的定量限的色谱图（1ng/ml）



表 1 五氯酚的检出限和定量限

序号 化合物名称 S/N 检出限（ng/ml） 定量限（ng/ml）

1 五氯酚 107 0.03 0.09

3.2重复性

分别配置 1ng/mL和 5ng/mL不同浓度对照品，分别连续进样 6次，考察保留时间和响应

的重复性，结果如下所示。

1ng/ml重复性：保留时间和响应的 RSD值分别在 0.11%和 1.78%。

5ng/ml重复性：保留时间和响应的 RSD值分别在 0.11%和 1.58%。



可知所有化合物的保留时间和峰面积均在 1.78%以下，精密度较好。

4结论

虾肉样品经提取、再通过MAX固相萃取柱净化等前处理过程，使用 LC-MS/MS系统进

行测定。本文考察了方法的线性、精密度、灵敏度等，结果表明: 五氯酚在检测范围内线性

良好，相关系数均大于 0.999；方法精密度在 1.78%以内，灵敏度符合国家标准要求。使用高

灵敏、高抗污染能力的 EXPEC 5210系统，可以对虾肉中五氯酚的残留进行灵敏、准确的定

量检测。
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四、LCMS/MS法测定海参中有机磷农药

残留
参考标准：《GB 2763-2019》

1前言

受疫情影响延期 4个月的“315晚会”再一次刷新了消费者的认知下限：青岛市即墨区

部分海参养殖户在清池时违规使用敌敌畏，利用其剧毒性杀灭池中螃蟹、鱼虾等生物，以此

维护海参的生长环境。相比其他消毒剂，有机磷农药对海参的毒性更小，养殖户们更愿意选

择有机磷农药清池。有机磷农药属于神经毒物，主要抑制血液和组织中乙酰胆碱酯酶的活性，

导致神经递质、乙酰胆碱的大量蓄积，从而阻断了神经传导，引起中枢神经系统中毒。《GB

2763-2019 食品安全国家标准食品中农药最大残留限量》对于食品中的敌敌畏等有机磷农药

最高残留量都有明确规定。我国也对敌敌畏等有机磷农药的检测出示了相关标准，因此，本

文建立了使用谱育科技的超高效液相色谱—三重四极杆串联质谱仪测定海参中 9种有机磷农

药残留的快速且高灵敏度的检测方法。

2 实验部分

2.1标准品、试剂和设备

标准品：9种有机磷农药标准品均购自上海安谱，于-20℃冰箱保存。

试剂：甲醇和乙腈为色谱级，甲酸为色谱级，纯度 98%。

仪器：ULC 510超高效液相色谱仪（具体配有二元超高压输液泵、超高压自动进样器（含

冷却功能）、柱温箱）、EXPEC 5210三重四极杆串联质谱仪。



2.2 液相和质谱条件

LC条件

流动相
0.1%甲酸水（A）和乙腈/0.1%甲酸溶液（含

5mM甲酸铵）=95/5（B），梯度洗脱

流速 0.3 mL/min

色谱柱
CNWShell C18液相核壳色谱柱( 2.1 x

100mm，2.6m )
进样量 部分环进样，10L

运行时间 14min

梯度方法

Time（min） A（%） B（%）

0 95 5
1 95 5
2 65 35
4 55 45
7 36 64
10 0 100
11 0 100
11.1 95 5
14 95 5

MS条件

运行模式 ESI+
雾化气流量 1.4L/min

去溶剂气流量 4L/min
反吹气流量 2L/min

去溶剂气温度 500℃
碰撞气流量 0.45mL/min（5.8e-3Torr）
毛细管高压 4.8kV

监测模式为多反应监测(MRM)，各化合物监测离子对、碰撞电压(CE)等参数见下表。为

提高检测灵敏度，可根据保留时间分段监测各化合物。



2.3样品前处理

海参用粉碎机粉碎，称取 5g海参样品，加入 20mL乙腈，匀质机匀浆 2min，再超声 20min，

加入 QuEChERS盐包，剧烈震荡 3min，4000rpm离心 5min，全部上清液倒入 QuEChERS萃

取管中，剧烈震荡 3min，涡旋 1min，4000rpm 离心 5min，取上清液氮吹浓缩至近干，用初

始流动相定容至 2mL。

3 结果

3.1 线性和检出限

用空白海参样品提取液稀释得到一系列浓度的有机磷农药混标(5ng/mL、10ng/mL、

25ng/mL、50ng/mL、100ng/mL),按照上述方法进样，以各目标物的定量离子色谱峰面积为纵

坐标(Y)，目标物标准溶液的质量浓度(X)为横坐标，采用外标法拟合后的标准曲线如下图 1-

图 9所示。标准曲线最低的定量离子的色谱图如图 10所示，配置 10ng/ml 标准溶液进样，按



照 S/N=10 和 S/N=3计算定量限和检出限，结果如下表 1所示，且本实验的最低检出限完全

符合《GB 2763-2019 食品安全国家标准食品中农药最大残留限量》的要求。

图 1 敌敌畏标准曲线

图 2 敌百虫标准曲线

图 3 乐果标准曲线



图 4 甲胺磷标准曲线

图 5 久效磷标准曲线

图 6 甲基对硫磷标准曲线

图 7 马拉硫磷标准曲线



图 8 治螟磷标准曲线

图 9 毒死蜱标准曲线

图 10 九种有机磷农药混标的 TIC图（10ng/ml）

表 1 四环素类化合物检出限和定量限

序号 化合物名称 S/N 检出限（ng/ml） 定量限（ng/ml）

1 敌敌畏 277 0.11 0.36

2 敌百虫 490 0.06 0.2



3 乐果 4582 0.006 0.022

4 甲胺磷 814 0.37 0.12

5 久效磷 3971 0.008 0.025

6 甲基对硫磷 20 1.50 5

7 马拉硫磷 946 0.03 0.11

8 治螟磷 2252 0.01 0.04

9 毒死蜱 1249 0.02 0.08

3.2重复性

分别配置 25ng/mL和 100ng/mL 不同浓度对照品，分别连续进样 6 次，考察响应的重复

性，结果如下所示。

25ng/ml重复性：响应的 RSD都小于 5.5%。

100ng/ml重复性: 响应的 RSD都小于 10%。

可知所有化合物的峰面积 RSD均在 10%以下，精密度较好。



4结论

海参样品提取后，经 QuEChERS等前处理过程，使用 LC-MS/MS系统进行测定。本文考

察了方法的线性、精密度、灵敏度等，结果表明: 9种有机磷农药在检测范围内线性良好，相

关系数 r均大于 0.99；方法精密度在 10%以内，灵敏度符合国家标准要求。使用高灵敏、高

抗污染能力的 EXPEC 5210系统，可以对海参中有机磷农药残留进行灵敏、准确的定量检测。



五、LC-MS/MS法测定水果和蔬菜中唑螨

酯和噁唑菌酮的残留量
参考标准：《GB/T 20769-2008》

1前言

恶唑菌酮是广谱杀菌剂，主要用于防治子囊菌纲、担子菌纲、卵菌亚纲中的重要病害如

白粉病、锈病、颖枯病、网斑病、霜霉病、早晚疫病等，唑螨酯为肟类杀螨剂，以触杀作用

方式为主，杀螨谱广，并兼有杀虫治病作用。有 E体和 Z体两种，E体杀螨活性高，杀螨速

度快。按中国农药毒性分级标准，唑螨酯和噁唑菌酮均属微毒杀虫剂。根据农业农村部与国

家卫生健康委和国家市场监管总局联合发布《食品安全国家标准 食品中农药最大残留限量》

要求，噁唑菌酮在蔬菜中的最大残留量不得超出 3mg/kg，在水果中的最大残留量不得超出

5mg/kg；唑螨酯在蔬菜中的最大残留量不得超出 0.4mg/kg，在水果中的最大残留量不得超出

2mg/kg。因此，本文参考《GB/T 20769-2008 水果和蔬菜中 450种农药及相关化学品残留

量的测定 液相色谱-串联质谱法》，建立了使用谱育科技的超高效液相色谱-三重四极杆串联

质谱仪测定果蔬中唑螨酯和噁唑菌酮含量的快速且高灵敏度的检测方法。

2 实验部分

2.1样品、标准品、试剂和设备

仪器：ULC 510超高效液相色谱仪（具体配有二元超高压输液泵、超高压自动进样器（含

冷却功能）、柱温箱）、EXPEC 5210三重四极杆串联质谱仪。

标准品：（E）-唑螨酯（纯品，液体）和噁唑菌酮（纯品，液体）均购自上海安谱，于

-20℃冰箱保存。

试剂：超纯水，甲醇(色谱级，美国 TEDIA)，乙酸铵，色谱级。



2.2 液相和质谱条件

LC条件

流动相 10mmol/L乙酸铵（A）和甲醇（B），梯度洗脱

流速 0.4 mL/min
色谱柱 C18色谱柱(2.1*150mm，5um)
进样量 部分环进样，10 uL
柱温 40℃

运行时间 4.5min

梯度方法

Time（min） A（%）10mmol/L
乙酸铵

B（%）甲醇

0 80 20
1 80 20
1.2 5 95
3.5 5 95
3.6 80 20
4.5 80 20

MS条件

运行模式 ESI+ ESI-
雾化气流量 1.4L/min 1.4L/min
去溶剂气流量 6L/min 6L/min
反吹气流量 0.4L/min 0.4L/min
去溶剂气温度 450℃ 450℃
碰撞气流量 0.45mL/min

（5.17e-3Torr）
0.45mL/min

（5.17e-3Torr）
毛细管高压 5.2kV -4.5kV

监测模式为多反应监测(MRM)，各化合物监测离子对、碰撞电压(CE)等参数见下表。为

提高检测灵敏度，可根据保留时间分段监测各化合物。



2.3样品前处理

样品前处理方法：具体参考《GB/T 20769-2008 水果和蔬菜中 450种农药及相关化学

品残留量的测定 液相色谱-串联质谱法》。

3. 结果

3.1 线性和检出限

用甲醇稀释得到一系列浓度的唑螨酯和噁唑菌酮混标 (0.5ng/mL、1ng/mL、2ng/mL、

5ng/mL、10ng/ml、20ng/ml),按照上述方法进样，以各目标物的定量离子色谱峰面积（Y）为

纵坐标，目标物标准溶液的质量浓度(X)为横坐标，权重系数为 1/x，采用外法拟合后的标准

曲线如下图 1、图 2所示。标准曲线最低点定量离子色谱图如图 3、图 4所示，配置 0.5ng/ml

标准溶液进样，按照 S/N=10 和 S/N=3计算定量限和检出限，结果如下表 1所示。且本实验

的检出限完全符合《GB/T 20769-2008 水果和蔬菜中 450种农药及相关化学品残留量的测

定 液相色谱-串联质谱法》的要求。

图 1 唑螨酯的标准曲线



图 2 噁唑菌酮的标准曲线

图 3 唑螨酯的定量限的色谱图（0.5ng/ml）

图 4 噁唑菌酮的定量限的色谱图（0.5ng/ml）



表 1唑螨酯和噁唑菌酮的检出限和定量限

序号 化合物名称 S/N 检出限

（ng/ml）

定量限

（ng/ml）

1 唑螨酯 108 0.013 0.046

2 噁唑菌酮 74 0.02 0.067

3.2重复性

分别配置 0.5 ng/mL和 5ng/mL不同浓度对照品，分别连续进样 6次，考察保留时间和响

应的重复性，结果如下所示。

0.5ng/ml重复性：保留时间和响应的 RSD值分别在 0.00%~0.21%和 1.83%~6.14%之间。

5ng/ml 重复性：保留时间和响应的 RSD值分别在 0.00%~0.17%和 2.46%~2.85%之间。

可知所有化合物的保留时间和峰面积均在 6.14%以下，精密度较好。

4结论

样品经提取等前处理过程，使用 LC-MS/MS系统进行测定。本文考察了方法的线性、精

密度、灵敏度等，结果表明: 唑螨酯和噁唑菌酮在检测范围内线性良好，相关系数均大于 0.99；



方法精密度在 6.14%以内，灵敏度符合国家标准要求。使用高灵敏、高抗污染能力的 EXPEC

5210系统，可以对水果和蔬菜中唑螨酯和噁唑菌酮含量进行灵敏、准确的定量检测。
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第三章 食品添加剂

一、LC-MS/MS法测定白酒中氨基磺酸钠

的含量
参考标准：《GB 5009.97-2016》

1前言

甜蜜素的化学名称为环己基氨基磺酸钠，在食品添加剂中属于甜味剂，其甜度为蔗糖的

30-80倍，具有水溶性好、甜味清爽、稳定性好、热量低等特性，而且风味自然，后苦不明显，

是一种在我国广泛使用的甜味剂。甜蜜素的安全性一直受到很大的争议，美国曾大量使用甜

蜜素，但由于其会导致膀胱癌的报道，美国自 1969年起全面禁用，至今世界上仍有包括美国、

英国、日本等国在内的 40多个国家禁止使用甜蜜素作为食品甜味剂，但也有包括我国在内的

多个国家允许在食品中添加甜蜜素。目前我国对食品中甜蜜素检验方法的主要是气相色谱法、

分光比色法、薄层层析法、气相色谱-质谱法、液相色谱-质谱法。本文遵循《GB 5009.97-2016

食品中环己基氨基磺酸钠的测定第三法液相色谱-质谱/质谱法》对白酒中的环己基氨基磺酸钠

进行快速的分离和检测。建立了一种满足国标要求的检测办法，可供相关检测人员用于日常

检测。

2实验部分

2.1标准品、试剂和设备

仪器：ULC 510超高效液相色谱仪（具体配有二元超高压输液泵、超高压自动进样器（含

冷却功能）、柱温箱）、EXPEC 5210三重四极杆串联质谱仪。

标准品：环己基氨基磺酸钠标准品购自上海安谱，于-20℃冰箱保存。

试剂：甲醇和水为色谱级；乙酸铵为 LC-MS级，纯度为 98%。白酒为市面上某白酒产品

（谱育科技购买）。



2.2 液相和质谱条件

LC条件

流动相
10mM乙酸铵溶液（A）和甲醇（B），梯

度洗脱

流速 0.4 mL/min
色谱柱 Waters BEH C18(2.1*100mm，1.7um)
进样量 部分环环进样，10 uL
柱温 40℃

运行时间 5min

梯度方法

Time（min） A（%） B（%）

0 90 10
0.5 90 10
3 10 90
3.1 90 10
5 90 10

MS条件

运行模式 ESI+ ESI-
雾化气流量 1.4L/min

去溶剂气流量 5L/min
反吹气流量 2L/min

去溶剂气温度 520℃
碰撞气流量 0.45mL/min（5.8e-3Torr）
毛细管高压 4.8kv -4.8kv

监测模式为多反应监测(MRM)，各化合物监测离子对、碰撞电压(CE)等参数见下表。



2.3样品前处理

称取酒样 10.0g，直于 50 mL烧朴中，于 60℃水浴上加热 30 min，残渣全部转移至 100 mL

容量瓶中，用水定容并摇匀，经 0.22 μm水相微孔滤膜过滤后备用。

3 结果

3.1 线性和检出限

用水配成 1g/L 的环己基氨基磺酸标准溶液储备液，再用水逐级稀释分别得到 5ug/L、

10ug/L、50ug/L、100ug/L、500ug/L、1000ug/L 和 2000ug/L 的标准溶液。按照上述方法进

样，以各目标物的定量离子色谱峰面积（Y），目标物标准溶液的质量浓度(X)为横坐标，用

外法拟合后的标准曲线如图 1所示。取浓度为 5 μg/L 标准溶液进样分析，其 S/N为30（p/p），

由信噪比计算环己基氨基磺酸钠检出限(LOD, S/N=3) 和定量限(LOQ, S/N=10）。灵敏度结果

见表 1。



图 1 环己基氨基磺酸钠线性

图 2 5ug/L 标准品 MRM 图谱

表 1 环己基氨基磺酸钠检出限和定量限结果

名称 定量限（ug/L） 检出限（ug/L）

环己基氨基磺酸钠 1.8 0.6

3.2重复性

分别配置 5ug/L、100ug/L、1000ug/L 的标准品溶液，分别连续进样 6次，考察保留时间和响

应的重复性，结果如下所示。

不同浓度的标准品溶液，保留时间 RSD低于 0.3%，峰面积 RSD低于 6.2%，方法精密度

良好。



图 3 5ug/L环己基氨基磺酸钠溶液精密度结果

图 4 100ug/L环己基氨基磺酸钠溶液精密度结果

图 5 1000ug/L环己基氨基磺酸钠溶液精密度结果

4结论

本文建立 EXPEC 5210 测定白酒中环己基氨基磺酸钠含量的方法。严格遵循国标



《GB5009.97-2016 食品中环己基氨基磺酸钠的测定第三法液相色谱-质谱|质谱法》测

试条件， 采用外标定量法，校准曲线线性良好，线性相关系数 r为 0.9988，对低、中、

高不同浓度的标样平行测试 6 次，保留时间和峰面积的相对标准偏差分别在 0.16~0.22%

和 1.80~6.16%之间。方法定量限和检出限分别为 1.8μg/L 和 0.6μg/L，完全满足

GB5009.97-2016 中食品中环己基氨基磺酸钠的测试标准要求，可用于白酒中环己基氨

基磺钠含量的检测。



报告编号：

二、LC-MS/MS法测定牛奶中三聚氰胺的

残留量
参考标准：《GB/T 22388-2008》

1前言

三聚氰胺（Melamine）是一种化工原料，在塑料、涂料、黏合剂等行业广泛应用指具有

对氨基苯磺酰胺结构的一类药物的总称，又称蛋白精，几乎无味，不可用于食品加工或食品

添加剂。但是由于其分子含大量的氮元素，一些不法分子为牟取暴利，为了提高食品中的蛋

白质监测值，在牛奶和畜禽饲料中添加含氮的三聚氰胺，造成牛奶及奶制品、鸡蛋等动物性

食品中三聚氰胺残留严重超标。临床调查发现，如果摄入的三聚氰胺量大、时间长，可能会

在泌尿系统，如膀胱和肾脏形成泥沙样结晶或结石。含三聚氰胺的奶粉对不同人群健康的影

响也不同。由于婴幼儿生理结构和饮食结构与成人明显不同，婴幼儿比较容易引起泌尿系统

结石。我国出台了相关检测标准，如《GB/T 22388-2008 原料乳与乳制品中三聚氰胺检测方

法》、《GB 29704-2013 食品安全国家标准 动物性食品中环丙氨嗪及代谢物三聚氰胺多残留

的测定 超高效液相色谱-串联质谱法》等。因此，本文参考《GB/T 22388-2008 原料乳与乳

制品中三聚氰胺检测方法》建立了使用谱育科技的超高效液相色谱—三重四极杆串联质谱仪

测定牛奶中三聚氰胺的检测方法。

2实验部分

2.1标准品、试剂和设备

仪器：ULC 510超高效液相色谱仪（具体配有二元超高压输液泵、超高压自动进样器（含

冷却功能）、柱温箱）、EXPEC 5210三重四极杆串联质谱仪。

三聚氰胺（纯品型，固体）购自上海安谱，于-20℃冰箱保存。

试剂：乙腈、甲醇和水为色谱级；三氯乙酸：化学纯；甲酸为 LC-MS级，纯度为 98%。



2.2 液相和质谱条件

LC条件

流动相
0.1%甲酸水（A）和乙腈（B），梯度洗

脱

流速 0.3 mL/min

色谱柱
Agilent Poroshell 120 HILIC

（2.1*100mm,2.7um）

进样量 部分环进样，2 uL
柱温 40℃

运行时间 4.3min

梯度方法

Time（min） A（%） B（%）

0 90 10
2 5 95
2.2 5 95
2.3 90 10
4.3 90 10

MS条件

运行模式 ESI+
雾化气流量 1.4L/min

去溶剂气流量 4L/min
反吹气流量 2L/min

去溶剂气温度 500℃
碰撞气流量 0.45mL/min（5.8e-3Torr）
毛细管高压 4.8kV

监测模式为多反应监测(MRM)，各化合物监测离子对、碰撞电压(CE)等参数见下表。



2.3样品前处理

样品前处理方法：具体参考《GB/T 22388-2008 原料乳与乳制品中三聚氰胺检测方法》。

3 结果

3.1 线性和检出限

用空白基质稀释得到一系列浓度的三聚氰胺标准品 (10ng/mL、20ng/mL、50ng/mL、

100ng/mL、150ng/ml、200ng/ml),按照上述方法进样，以各目标物的定量离子色谱峰面积（Y），

目标物标准溶液的质量浓度(X)为横坐标，权重系数为 1/x，采用外法拟合后的标准曲线如下

图 1所示。空白基质色谱图如图 2所示，定量限的定量离子图如图 3所示，本实验的定量限

完全符合《GB/T 22388-2008 原料乳与乳制品中三聚氰胺检测方法》的要求。

图 1 三聚氰胺的标准曲线



图 2 空白基质的色谱图

图 3三聚氰胺的定量限的色谱图（10ng/ml）



3.2重复性

分别配置 1 ng/mL和 80 ng/mL不同浓度对照品，分别连续进样 6次，考察保留时间和响

应的重复性，结果如下所示。

1ng/ml重复性：保留时间和响应的 RSD值分别在 0.85%和 0.94%。

80ng/ml重复性：保留时间和响应的 RSD值分别在 0.73%和 0.52%。

可知所有化合物的保留时间和峰面积均在 0.94%以下，精密度较好。



4结论

牛奶样品经提取、阳离子交换柱净化等前处理过程，使用 LC-MS/MS系统进行测定。本

文考察了方法的线性、精密度、灵敏度等，结果表明: 三聚氰胺在检测范围内线性良好，相

关系数均大于 0.99；方法精密度在 0.94%以内，灵敏度符合国家标准要求。使用高灵敏、高

抗污染能力的 EXPEC 5210系统，可以对牛奶中三聚氰胺的残留进行灵敏、准确的定量检测。



报告编号：

三、LC-MS/MS法测定豆芽中两种植物生

长调节剂
参考标准：《BSJ 201703》

1前言

近年来，全国多地曝出“毒豆芽事件”，即在豆芽生产过程中使用 6-苄基腺嘌呤（6-BA）、

4-氯苯氧乙酸（4-CPA）等植物生长调节剂促进豆芽快速生长，达到只发芽不生根目的，因此

又称无根豆芽素、豆芽激素。滥用的植物生长调节剂会给居民健康带来风险，人体摄入过多

会刺激皮肤、粘膜,食道或造成胃黏膜损伤，出现恶心、呕吐等现象,甚至致癌、致畸。因此，

本文建立了使用谱育科技的超高效液相串联三重四极杆质谱仪测定豆芽中 4-氯苯氧乙酸和 6-

苄基腺嘌呤残留的快速且高灵敏度的检测方法。

2 实验部分

2.1标准品、试剂和设备

仪器：ULC 510超高效液相色谱仪（具体配有二元超高压输液泵、超高压自动进样器（含

冷却功能）、柱温箱）、EXPEC 5210三重四极杆串联质谱仪。

标准品：4-氯苯氧乙酸和 6-苄基腺嘌呤标准溶液（100 mg/mL），购自上海安谱，于-20℃

冰箱保存。

试剂：甲醇和乙腈为色谱级，甲酸为色谱级，纯度 98%。



2.2 液相和质谱条件

LC条件

流动相
0.1 %甲酸水溶液（A）和纯甲醇（B），梯

度洗脱

色谱柱 Waters BEH C18(2.1*100mm，1.7um)
流速 0.3 mL/min
柱温 40℃
进样量 部分环进样，10uL

运行时间 6min

梯度方法

Time（min） A（%） B（%）

0 95 5
4 5 95
4.5 5 95
4.6 95 5
6 95 5

MS条件

雾化气流量 1.5 L/min
去溶剂气流量 4 L/min
反吹气流量 1 L/min

去溶剂气温度 450 ℃
碰撞气流量 0.45 mL/min（5.8e-3Torr）
毛细管高压 4.5 kV

监测模式为多反应监测(MRM)，各化合物监测离子对、碰撞电压(CE)等参数如图所示。



2.3样品前处理

样品前处理方法：具体参考《BSJ 201703 豆芽中植物生长调节剂的测定》。

3 结果

3.1 线性和定量限

用初始流动相稀释得到一系列浓度的 4-氯苯氧乙酸和 6-苄基腺嘌呤混标 (分别为 10、20、

40、100、150、200 ng/mL)，按照上述方法进样，以各目标物的定量离子色谱峰面积（Y）为

纵坐标，目标物标准溶液的质量浓度(X)为横坐标，权重系数为 1/x，采用外标法拟合后的标

准曲线如下图 1-图 2所示，可以看出目标化合物的线性良好，相关系数均大于 0.99。方法定

量限的色谱图如图 3所示，各化合物的信噪比均大于 30，满足《BSJ 201703 豆芽中植物生长

调节剂的测定》定量需求。



图 1 4-氯苯氧乙酸标准曲线

图 2 6-苄基腺嘌呤标准曲线

图 5两种植物生长调节剂定量限的色谱图（10 ng/mL）

3.2重复性

用 10 ng/mL混标溶液，连续进样 6次，考察保留时间和响应的重复性，结果如下所示。



可知所有化合物的保留时间和峰面积的精密度较好，保留时间 RSD在 0.2 %以内，峰面

积的精密度 RSD小于 5 %。

4 结论

本文考察了方法的线性、精密度和回收率等，结果表明: 2种植物生长调节剂在检测范围

内线性良好，相关系数均大于 0.99；方法精密度在 5%以内，保留时间稳定性 RSD小于 0.2%。

使用高灵敏、高抗污染能力的 EXPEC 5210系统，可以对豆芽中 4-氯苯氧乙酸和 6-苄基腺嘌

呤残留进行灵敏、准确的定量检测。



四、LC-MS/MS法测定食品中罗丹明 B的

残留量
参考标准：《BJS 201905》

1前言

罗丹明 B（Rhodamine B），是一种具有鲜桃红色的人工合成的染料。易溶于水、乙醇，

微溶于丙酮、氯仿、盐酸和氢氧化钠溶液。呈红色至紫罗兰色粉末，水溶液为蓝红色，稀释

后有强烈荧光，醇溶液有红色荧光。也可作为食品染色剂使用，但在 2017年 10月世界卫生

组织国际癌症研究机构公布的致癌物清单中，罗丹明 B在 3类致癌物清单中。因此，本文参

考《BJS 201905 食品中罗丹明 B的测定 》，建立了使用谱育科技的超高效液相色谱-三重

四极杆串联质谱仪测定食品中罗丹明 B含量的快速且高灵敏度的检测方法。

2实验部分

2.1样品、标准品、试剂和设备

仪器：ULC 510超高效液相色谱仪（具体配有二元超高压输液泵、超高压自动进样器（含

冷却功能）、柱温箱）、EXPEC 5210三重四极杆串联质谱仪。

标准品：罗丹明 B（纯品，液体），购自 AChemTek, Inc.，于-20℃冰箱保存。

试剂：超纯水，甲酸为色谱级（CNW），甲醇(色谱级，美国 TEDIA)。



2.2 液相和质谱条件

LC条件

流动相 0.1%甲酸水（A）和甲醇（B），梯度洗脱

流速 0.4 mL/min
色谱柱 Waters BEH C18色谱柱(2.1*100mm，1.7um)
进样量 部分环进样，10 uL
柱温 40℃

运行时间 3.5min

梯度方法

Time（min） A（%）

0.1%甲酸水

B（%）

甲醇

0 90 10
1 90 10
1.2 20 80
2.5 20 80
2.6 90 10
3.5 90 10

MS条件

运行模式 ESI+

雾化气流量 1.4L/min
去溶剂气流量 6L/min
反吹气流量 0.4L/min

去溶剂气温度 450℃
碰撞气流量 0.45mL/min（5.17e-3Torr）
毛细管高压 5.2kV

监测模式为多反应监测(MRM)，各化合物监测离子对、碰撞电压(CE)等参数见下表

2.3样品前处理

样品前处理方法：具体参考《BJS 201905 食品中罗丹明 B的测定》。

3 结果

3.1 线性和检出限

用甲醇稀释得到一系列浓度的罗丹明 B 标品(0.5ng/mL、1ng/mL、2ng/mL、5ng/mL、

10ng/ml、20ng/ml),按照上述方法进样，以各目标物的定量离子色谱峰面积（Y）为纵坐标，

目标物标准溶液的质量浓度(X)为横坐标，权重系数为 1/x，采用外法拟合后的标准曲线如下



图 1所示。标准曲线最低点定量离子色谱图如图 2所示，配置 0.5ng/ml 标准溶液进样，按照

S/N=10和 S/N=3计算定量限和检出限，结果如下表 1所示。且本实验的检出限完全符合《BJS

201905 食品中罗丹明 B的测定》的要求。

图 1 罗丹明 B的标准曲线

图 2 罗丹明 B的定量限的色谱图（0.5ng/ml）

表 1罗丹明 B的检出限和定量限

序号 化合物名称 S/N 检出限（ng/ml） 定量限（ng/ml）

1 罗丹明 B 1001 0.0015 0.0049

3.2重复性

分别配置 0.5 ng/mL和 5ng/mL不同浓度对照品，分别连续进样 6次，考察保留时间和响

应的重复性，结果如下所示。

0.5ng/ml重复性：保留时间和响应的 RSD值分别是 0.00%和 1.9%。



5ng/ml 重复性：保留时间和响应的 RSD值分别在 0.00%和 6.9%之间。

可知所有化合物的保留时间和峰面积均在 6.9%以下，精密度较好。

4结论

样品经提取等前处理过程，使用 LC-MS/MS系统进行测定。本文考察了方法的线性、精

密度、灵敏度等，结果表明: 罗丹明 B在检测范围内线性良好，相关系数均大于 0.99；方法

精密度在 6.9%以内，灵敏度符合国家标准要求。使用高灵敏、高抗污染能力的 EXPEC 5210

系统，可以对食品中罗丹明 B含量进行灵敏、准确的定量检测。



五、LC-MS/MS法测定植物油中乙基麦芽

酚的含量
参考标准：《BJS 201708》

1前言

乙基麦芽酚是一种安全、可靠、用量少、效果显著的食品添加剂，作为一种香味改良剂、

增香剂，应用越来越广泛，是烟草、食品、饮料、香精、果酒、日用化妆品等良好的香味增

效剂，对食品的香味改善和增强具有显著效果，对甜食起着增甜作用，且能延长食品储存期。

欧洲理事会将乙基麦芽酚列入可用于食品中而对人体健康无害的人造食用香料表中，其最高

用量为 10mg/kg，ADI值为 2mg/kg，中国根据 GB 2760-2014食品添加剂使用卫生标准，批准

为允许使用的食品香料。因此，本文参考《BJS 201708 食用植物油中乙基麦芽酚的测定要求》，

建立了使用谱育科技的超高效液相色谱—三重四极杆串联质谱仪测定食用植物油中乙基麦芽

酚含量的快速且高灵敏度的检测方法。

2 实验部分

2.1样品、标准品、试剂和设备

仪器：ULC 510超高效液相色谱仪（具体配有二元超高压输液泵、超高压自动进样器（含

冷却功能）、柱温箱）、EXPEC 5210三重四极杆串联质谱仪。

样品：由市场抽检的食用植物油 3299-1、3299-2、3296、3292、3294、2741六种植物油

样品。

标准品：乙基麦芽酚（纯品型，液体）购自上海安谱，于-20℃冰箱保存。

试剂：甲醇(色谱级，美国 TEDIA)、超纯水；甲酸为色谱级（CNW），纯度为 98%。



2.2 液相和质谱条件

LC条件

流动相
0.1%甲酸水（A）和甲醇（含 0.1%甲酸，B）

梯度洗脱

流速 0.3 mL/min
色谱柱 Waters C18色谱柱(2.1*100mm，1.7um)
进样量 部分环进样，10 uL
柱温 40℃

运行时间 5min

梯度方法

Time（min） A（%） B（%）

0 80 20
1 80 20
1.5 20 80
3 20 80
3.5 80 20
5 80 20

MS条件

运行模式 ESI+

雾化气流量 1.4L/min
去溶剂气流量 6L/min
反吹气流量 0.4L/min

去溶剂气温度 450℃
碰撞气流量 0.45mL/min（5.13e-3Torr）
毛细管高压 5.2kV

监测模式为多反应监测(MRM)，各化合物监测离子对、碰撞电压(CE)等参数见下表。



2.3样品前处理

样品前处理方法：具体参考《BJS 201708 食用植物油中乙基麦芽酚的测定》。准确称

取 10g试样（精确至 0.01g）置于 50ml聚丙烯离心管中，用移液枪准确加入 10ml甲醇，涡旋

振荡 2min，4℃条件下 9000r/min离心 10min，将上清液移入 20ml具塞刻度试管中，下层油

液再用 10ml甲醇重复提取一次，合并上清液，用甲醇定容至 20ml，经微孔滤膜（0.22um，

有机相）过滤，供液相色谱-串联质谱分析。

3 结果

3.1 线性和检出限

用甲醇稀释得到一系列浓度的乙基麦芽酚标准品 (1ng/mL、2ng/mL、5ng/mL、10ng/mL、

25ng/ml、50ng/ml)，按照上述方法进样，以各目标物的定量离子色谱峰面积（Y），目标物

标准溶液的质量浓度(X)为横坐标，权重系数为 1/x，采用外法拟合后的标准曲线如下图 1所

示。标准曲线最低点定量离子色谱图如图 2所示，配置 1ng/ml 标准溶液进样，按照 S/N=10

和 S/N=3计算定量限和检出限，结果如下表 1所示。且本实验的检出限完全符合《BJS 201708

食用植物油中乙基麦芽酚的测定要求》的要求（12.5ng/ml）。

图 1 乙基麦芽酚的标准曲线



图 2 乙基麦芽酚的定量限的色谱图（1ng/ml）

表 1乙基麦芽酚的检出限和定量限

序号 化合物名称 S/N 检出限（ng/ml） 定量限（ng/ml）

1 乙基麦芽酚 113 0.03 0.09

3.2重复性

分别配置 1 ng/mL和 10 ng/mL不同浓度对照品，分别连续进样 6次，考察保留时间和响

应的重复性，结果如下所示。

1ng/ml重复性：保留时间和响应的 RSD值分别在 0.00%和 3.40%。

10ng/ml 重复性：保留时间和响应的 RSD值分别在 0.00%和 2.74%。



可知所有化合物的保留时间和峰面积均在 3.4%以下，精密度较好。

3.3 加标回收率

取食用植物油样品 3299加标，乙基麦芽酚加标浓度为 10 ng/mL，同食用植物油供试品溶

液的制备方法前处理。将乙基麦芽酚的峰面积代入标准工作曲线的到计算浓度，（加标计算

浓度-未加标 3299样品浓度）/加标浓度的比值即为回收率。

加标浓度为 10 ng/mL 时，乙基麦芽酚加标回收率为 100.88%，符合标准中的 80.5%-109.3%

范围。

加标谱图 3299-1-3+和未加标谱图 3299-1-3如下图：



3.4 样品测试

植物油样品 3299-1、3299-2、3296、3292、3294、2741测试结果见下表。

表 2 食用植物油中乙基麦芽酚的测试结果

3.5 样品 LC-MS/MS图谱

4结论

食用植物油样品经提取等前处理过程，使用 LC-MS/MS系统进行测定。本文考察了方法

的线性、精密度、灵敏度等，结果表明: 乙基麦芽酚在检测范围内线性良好，相关系数均大

于 0.999；方法精密度在 3.4%以内，灵敏度符合国家标准要求。使用高灵敏、高抗污染能力

的 EXPEC 5210系统，可以对食用植物油中乙基麦芽酚含量进行灵敏、准确的定量检测。

样品 检测物 检测方法
限度参考值

（ng/mL）
实际浓度

（ng/mL）
结果判定

3299-1 乙基麦芽酚 LC-MS/MS 12.5 2.074 合格

3299-2 乙基麦芽酚 LC-MS/MS 12.5 2.149 合格

3296 乙基麦芽酚 LC-MS/MS 12.5 未检出 合格

3294 乙基麦芽酚 LC-MS/MS 12.5 0.409 合格

3292 乙基麦芽酚 LC-MS/MS 12.5 未检出 合格

2741 乙基麦芽酚 LC-MS/MS 12.5 未检出 合格
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第四章 真菌毒素

一、LC-MS/MS法测定面粉中赭曲霉毒素

A的残留量
参考标准：《GB 5009.96-2016》

1前言

赭曲霉毒素 A（OTA）是曲霉属和青霉属菌产生的一类毒性代谢产物，常常污染食品和

饲料。该类化合物在世界范围内造成的经济损失仅次于黄曲霉毒素。赭曲霉毒素常有 A、B、

C和α四种，赭曲霉毒素 B的毒性是赭曲霉毒素 A的 1/10。OTA能引起动物的急性和慢性毒

性，是强致癌物质，可对肾脏造成不可逆致死毒性，严重影响动物的技能和生长状况。在面

粉等粮食储存条件不当的情形下，会导致面粉等粮食发生霉变，可能产生赭曲霉毒素 A。我

国出台了相关检测标准，如《GB 5009.96-2016 食品安全国家标准 食品中赭曲霉毒素 A的测

定》等。因此，本文参考《GB 5009.96-2016 食品安全国家标准 食品中赭曲霉毒素 A的测定》

建立了使用谱育科技的超高效液相色谱-三重四极杆串联质谱仪测定面粉中赭曲霉毒素 A的

检测方法。

2实验部分

2.1标准品、试剂和设备

仪器：ULC 510超高效液相色谱仪（具体配有二元超高压输液泵、超高压自动进样器（含

冷却功能）、柱温箱）、EXPEC 5210三重四极杆串联质谱仪。

赭曲霉毒素 A（纯品型，固体）购自上海安谱，于-20℃冰箱保存。

试剂：乙腈、甲醇为色谱级；氯化钠、碳酸氢钠、无水硫酸钠：优级纯；甲酸为 LC-MS

级，纯度为 98%。



2.2 液相和质谱条件

LC条件

流动相
0.1%甲酸水（A）和乙腈（B），梯度洗

脱

流速 0.3 mL/min
色谱柱 Waters BEH C18(2.1*100mm，1.7um)
进样量 部分环进样，10 uL
柱温 40℃

运行时间 5min

梯度方法

Time（min） A（%） B（%）

0 90 10
2 5 95
3 5 95
3.1 90 10
5 90 10

MS条件

运行模式 ESI-
雾化气流量 1.4L/min

去溶剂气流量 5L/min
反吹气流量 2L/min

去溶剂气温度 500℃
碰撞气流量 0.45mL/min（5.8e-3Torr）
毛细管高压 -4.5kV

监测模式为多反应监测(MRM)，各化合物监测离子对、碰撞电压(CE)等参数见下表。



2.3样品前处理

样品前处理方法：具体参考《GB 5009.96-2016 食品安全国家标准 食品中赭曲霉毒素 A

的测定》中第三法“免疫亲和层析净化液相色谱-串联质谱法”。

3 结果

3.1 线性和检出限

用空白样品稀释得到一系列浓度的赭曲霉毒素 A标准品 (1ng/mL、1.5ng/mL、3ng/mL、

5ng/mL、7ng/ml、10ng/ml、15ng/ml、20ng/ml),按照上述方法进样，以各目标物的定量离子色

谱峰面积（Y），目标物标准溶液的质量浓度(X)为横坐标，权重系数为 1/x，采用外法拟合后

的标准曲线如下图 1所示。空白基质色谱图如图 2所示，标准曲线最低点的定量离子图如图

3所示，本实验的定量限完全符合《GB 5009.96-2016 食品安全国家标准 食品中赭曲霉毒素

A的测定》的要求。

图 1 赭曲霉毒素 A的标准曲线



图 2 空白基质的色谱图

图 3 赭曲霉毒素 A的定量限的色谱图（1ng/ml）



3.2重复性

分别配置 1 ng/mL和 10 ng/mL不同浓度对照品，分别连续进样 6次，考察保留时间和响

应的重复性，结果如下所示。

1ng/ml重复性：保留时间和响应的 RSD值分别在 0.13%和 2.67%。

10ng/ml重复性：保留时间和响应的 RSD值分别在 0.12%和 1.30%。

可知所有化合物的保留时间和峰面积均在 2.67%以下，精密度较好。



4结论

面粉样品经制备、提取、苯基硅烷固相萃取柱净化等前处理过程，使用 LC-MS/MS系统

进行测定。本文考察了方法的线性、精密度、灵敏度等，结果表明: 赭曲霉毒素 A在检测范

围内线性良好，相关系数均大于 0.99；方法精密度在 2.67%以内，灵敏度符合国家标准要求。

使用高灵敏、高抗污染能力的 EXPEC 5210系统，可以对面粉中赭曲霉毒素 A的残留进行灵

敏、准确的定量检测。
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二、LC-MS/MS法测定谷物中黄曲霉毒素

参考标准：《GB5009.22-2016 》

1前言

黄曲霉毒素（Aflatoxin, AFT）是污染食物的最具毒性的有害毒素，是一种一级致癌物，

目前已发现黄曲霉毒素 B1、B2、G1、G2 等，其中以 B1毒性最强。黄曲霉毒素的毒性是多系

统毒性，主要包括对消化系统、肝脏、血液、免疫系统、生殖系统等的毒性。黄曲霉毒素主

要存在于玉米、大豆、水稻等农产品中，严重影响农产品的食品安全。食品中的黄曲霉毒素

对人体的健康有着严重的危害和影响，对食品中黄曲霉毒素的含量进行有效、准确的检测十

分必要。因此，本文建立了使用谱育科技的超高效液相串联三重四极杆质谱仪测定谷物中黄

曲霉毒素残留的快速且高灵敏度的检测方法。

2实验部分

2.1标准品、试剂和设备

仪器：ULC 510超高效液相色谱仪（具体配有二元超高压输液泵、超高压自动进样器（含

冷却功能）、柱温箱）、EXPEC 5210三重四极杆串联质谱仪。

标准品：黄曲霉毒素混合标准溶液（AFT B1 :1 mg/mL; AFT B2 :0.3 mg/mL; AFT G1 :1

mg/mL; AFT G2 :0.3 mg/mL）购自上海安谱，于-20℃冰箱保存。

试剂：甲醇和乙腈为色谱级，甲酸为色谱级，纯度 98%。



2.2 液相和质谱条件

LC条件

流动相
5 mmol/L乙酸铵溶液（A）和乙腈-甲醇溶

液(50+50)（B），梯度洗脱

色谱柱 CNW Shell C18(2.1*100mm，2.6um)
流速 0.3 mL/min

进样量 部分环进样，10uL
柱温 40℃

运行时间 7 min

梯度方法

Time（min） A（%） B（%）

0 68 32
0.5 68 32
3 55 45
4 55 45
4.2 0 100
4.8 0 100
5 68 32
7 68 32

MS条件

运行模式 ESI+
雾化气流量 1.4L/min

去溶剂气流量 5L/min
反吹气流量 2L/min

去溶剂气温度 500 ℃
碰撞气流量 0.45 mL/min（5.8e-3Torr）
毛细管高压 5.0 kV

监测模式为多反应监测(MRM)，各化合物监测离子对、碰撞电压(CE)等参数如图所示。



2.3样品前处理

样品前处理方法：具体参考《GB5009.22-2016 食品中黄曲霉毒素 B族和 G族的测定》。

3 结果

3.1 线性和定量限

用初始流动相稀释得到一系列浓度的黄曲霉 B族和 G 族毒素混标 (B1和 B2标准曲线浓

度均为 0.1、0.2、0.5、1、2、5、8、10 ng/mL，G1标准曲线浓度为 0.03、0.06、0.15、0.3、

0.6、1.5、2.4、3 ng/mL，G2标准曲线浓度为 0.03、0.06、0.15、0.3、0.6、1.5、2.4、3 ng/mL)，

按照上述方法进样，以各目标物的定量离子色谱峰面积（Y）为纵坐标，目标物标准溶液的

质量浓度(X)为横坐标，权重系数为 1/x，采用外标法拟合后的标准曲线如下图 1-图 4所示，

可以看出，各化合物线性良好，相关系数均大于 0.999。方法定量限的色谱图如图 5所示，各

化合物的信噪比均大于 30，满足《GB5009.22-2016 食品中黄曲霉毒素 B族和 G族的测定》

定量需求。



图 1黄曲霉毒素 B1标准曲线

图 2黄曲霉毒素 B2标准曲线

图 3黄曲霉毒素 G1标准曲线



图 4黄曲霉毒素 G2标准曲线

图 5黄曲霉毒素 B族和 G族定量限的色谱图（AFT B1 : 0.1 ng/mL; AFT B2 : 0.03 ng/mL; AFT G1 : 0.1 mg/mL;

AFT G2 : 0.06 mg/mL）

3.2重复性

用 1 ng/mL混标溶液，连续进样 6次，考察保留时间和响应的重复性，结果如下所示。



可知所有化合物的保留时间和峰面积的精密度较好。

3.3回收率

空白薏米基质中加入黄曲霉毒素混标，平行三份，参考国标前处理后，AFT B1、B2、G1、

G2浓度分别为 1 ng/mL、0.3 ng/mL、1 ng/mL、0.3 ng/mL，进样分析，结果如下所示。

可以看出，各化合物的回收率均在 65-80 %之间，方法稳定性良好。

4 结论

薏米样品提取后，经免疫亲和柱等前处理过程，使用 LC-MS/MS系统进行测定。本文考

察了方法的线性、精密度和回收率等，结果表明: 4种黄曲霉毒素在检测范围内线性良好，相

关系数均大于 0.999；方法精密度在 8.5 %以内，回收率均在 65-80%以内。使用高灵敏、高抗

污染能力的 EXPEC 5210系统，可以对薏米中黄曲霉毒素（B族和 G族）残留进行灵敏、准

确的定量检测。
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三、LC-MS/MS法测定水果中的展青霉毒

素
参考标准：《GB 5009.185-2016》

1前言

展青霉素又称棒曲霉毒素（Patulin，简称 PAT），是一种内酯类化合物。展青霉素为无

色晶体，在酸性环境中稳定，但在碱性溶液中生物活性会受到破坏。易溶于水、氯仿、丙酮、

乙醇及乙酸乙酯，微溶于乙醚和苯，不溶于石油醚。由于展青霉素易溶于水并且在酸性介质

中很稳定，在果蔬加工过程中难以清除，往往导致在水果制品中的残留量很大。展青霉素在

霉烂的杏、李、桃、梨、香蕉、菠萝、青梅、蜜瓜、番茄、樱桃、辣椒、葡萄、柿子等食品

中均有发现，但苹果、梨、葡萄是扩展青霉常见的宿主，当腐烂果实进入加工环节，会将展

青霉素带入果汁、果酒等制品中。目前，各国及地区已制定相关限量标准，限定水果及其相

关制品中的展青霉素含量。欧盟、美国食品与药物管理局 FDA规定，果汁产品中展青霉素的

最大限量为 50μg/kg；世界卫生组织（WHO）规定，苹果汁中展青霉素的最高限量标准为 50μg

/kg；我国《食品安全国家标准食品中真菌毒素限量》（GB 2761-2017）标准规定，苹果、山

楂制品中展青霉素的限量标准为 50μg/kg。因此，本文参考此标准规定，建立了使用谱育科技

的超高效液相色谱—三重四极杆串联质谱仪测定果汁中展青霉毒素快速且高灵敏度的检测方

法。

2 实验部分

2.1标准品、试剂和设备

仪器：ULC 510超高效液相色谱仪（具体配有二元超高压输液泵、超高压自动进样器、

柱温箱）、EXPEC 5210三重四极杆串联质谱仪。

标准品：展青霉素 PAT标准品、同位素 13C7-PAT内标来自浙江省疾控预防中心，于-20℃

冰箱保存。



试剂：乙腈、甲酸和水为色谱级；甲酸为 LC-MS级，纯度为 98%。

2.2 液相和质谱条件

LC条件

流动相 水（A）和乙腈（B），梯度洗脱

流速 0.3 mL/min
柱温 40℃

色谱柱 CNW C18 2.1*100mm，1.8μm
进样量 部分环进样，10μL

运行时间 7min

梯度方法

Time（min） A（%） B（%）

0 95 5
1.5 95 5
3 40 60
3.1 5 95
4 5 95
4.1 95 5
7 95 5

MS条件

运行模式 ESI-
雾化气流量 1.5L/min

去溶剂气流量 5.5L/min
反吹气流量 1.1L/min

去溶剂气温度 300℃
碰撞气流量 0.6mL/min（6.68e-3Torr）
毛细管高压 -4.2kV

监测模式为多反应监测(MRM)，各化合物监测离子对、碰撞电压(CE)等参数见下表。为

提高检测灵敏度，可根据保留时间分段监测各化合物。



2.3样品前处理

样品前处理方法：具体参考《GB 5009.185-2016食品安全国家标准 食品中展青霉素的测

定》。

3 结果

3.1 线性和检出限

用 0.2%甲酸水溶液稀释得到一系列浓度的展青霉素标曲线 (1ng/mL、2ng/mL、5ng/mL、

10ng/mL、20ng/mL、50ng/ml、100ng/ml),同位素内标为 50ng/mL按照上述方法进样，以各目

标物的定量离子色谱峰面积与内标的定量离子色谱峰面积之比（Y），目标物标准溶液的质

量浓度(X)为横坐标，权重系数无，采用内标法拟合后的标准曲线如下图 1所示。GB检出限

定量离子色谱图如图 2配置 5ng/ml 标准溶液进样。

图 1 PAT的标准曲线



图 2 展青霉素定量限的色谱图（5ng/ml,其中内标为 50ng/ml）

3.2重复性

2ng/mL、100ng/mL，分别连续进样 6次；某水果泥基质高浓度质控样本平行浓度两次，

各重复进样 3次，考察保留时间和响应的重复性，结果如下所示。

低浓度精密度：保留时间和响应的 RSD值分别在 0和 3.83%-4.75%

高浓度精密度：保留时间和响应的 RSD值分别在 0.14%-0.23%和 3.93%-4.18%

果汁基质质控高浓度样本精密度 :保留时间和响应的 RSD 值分别在 0.14%-0.20%和



2.42%-3.80%

可知所有化合物的保留时间和峰面积均在 4.75%以下，精密度较好。

4结论

水果样品经提取、净化等前处理过程，使用 LC-MS/MS系统进行测定。本文考察了方法的

线性、精密度、灵敏度等，结果表明: 展青霉素在检测范围内线性良好，相关系数大于 0.999；

方法精密度在 4.09%以内，灵敏度符合国家标准要求。使用高灵敏、高抗污染能力的 EXPEC

5210系统，可以对水果中展青霉素进行灵敏、准确的定量检测。
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四、LC-MS/MS法测定果汁中的黄曲霉毒

素的含量
参考标准：《GB 5009.22-2016》

1前言

黄曲霉毒素(AFT)是一类化学结构类似的化合物，均为二氢呋喃香豆素的衍生物。黄曲霉

毒素是主要由黄曲霉 (aspergillus flavus)寄生曲霉 (a.parasiticus)产生的次生代谢产物，在湿热

地区食品和饲料中出现黄曲霉毒素的机率最高。黄曲霉毒素是目前最强的化学致癌物质，主

要是诱发肝癌的发生，致癌作用比已知的化学致癌物都强。黄曲霉毒素被公认为致肝癌物质，

黄曲霉毒素的毒性很大，是目前已发现霉菌中毒性最大的一种。目前发现的 18种黄曲霉菌毒

素中，AFTB1毒性最强，AFTM1、AFTG1次之，AFTB2、AFTG2、AFTM2毒性较弱。AFTB1

的毒性是砒霜的 68倍，诱发肝癌的能力比二甲基亚硝胺大 75倍。其中 AFTB1致癌性最强。

长期食用含有低水平黄曲霉毒素食物的人，其肝脏将受到损害。故在食品监测中以黄曲霉毒

素为污染指标。因此，本文参考《GB 5009.22-2016 食品安全国家标准 食品中黄曲霉毒素 B

族和 G族的测定》，建立了使用谱育科技的超高效液相色谱—三重四极杆串联质谱仪测定果

汁中黄曲霉素 B族和 G族的快速且高灵敏度的检测方法。

2 实验部分

2.1标准品、试剂和设备

仪器：ULC 510超高效液相色谱仪（具体配有二元超高压输液泵、超高压自动进样器（含

冷却功能）、柱温箱）、EXPEC 5210三重四极杆串联质谱仪。

标准品：黄曲霉毒素来自浙江省疾控预防中心，于-20℃冰箱保存。试剂：乙腈、甲醇、

和水为色谱级；曲拉通 100、吐温 20为分析纯

https://baike.so.com/doc/2851949-3009520.html
https://baike.so.com/doc/2056903-2176253.html
https://baike.so.com/doc/1405121-1485380.html
https://baike.so.com/doc/5868307-6081163.html
https://baike.so.com/doc/642316-679927.html


2.2 液相和质谱条件

LC条件

流动相
水（A）和乙腈：甲醇=1：1（B），梯度洗

脱

流速 0.3 mL/min
柱温 40℃

色谱柱 CNW C18 2.1*100mm，1.8μm
进样量 10 μL
运行时间 7min

梯度方法

Time（min） A（%） B（%）

0 80 20
0.5 80 20
3 30 70
4 30 70
4.2 0 100
4.8 0 100
5 80 20
7 80 20

MS条件

运行模式 正离子模式

雾化气流量 1.5L/min
去溶剂气流量 8L/min
反吹气流量 1.1L/min

去溶剂气温度 480℃
碰撞气流量 0.6mL/min（6.68e-3Torr）
毛细管高压 4.3kV

监测模式为多反应监测(MRM)，各化合物监测离子对、碰撞电压(CE)等参数见下表。为

提高检测灵敏度，可根据保留时间分段监测各化合物。



2.3样品前处理

样品前处理方法：具体参考《GB 5009.22-2016 食品安全国家标准 食品中黄曲霉毒素 B

族和 G族的测定》。

3 结果

3.1 线性和检出限

用 20%乙腈稀释得到一系列浓度的黄曲霉素标准品 (B 族：0.025ng/mL、0.05ng/mL、

0.1ng/mL、0.25ng/mL、0.5ng/mL、1ng/mL、2ng/mL、3ng/mL；G族：0.0075ng/mL、0.015ng/mL、

0.03ng/mL、0.075ng/mL、0.15ng/mL、0.3ng/mL、0.6ng/mL、0.9ng/mL),按照上述方法进样，

以各目标物的定量离子色谱峰面积（Y），目标物标准溶液的质量浓度(X)为横坐标，权重系

数为无，采用外法拟合后的标准曲线如下图 1-4所示。标准曲线最低点定量离子色谱图如图 5

所示，且本实验的检出限完全符合《GB 2761-2017 食品安全国家标准食品中真菌毒素限量的

要求》。



图 1 AFB1 的标准曲线

图 2 AFB2的标准曲线

图 3 AFG1 的标准曲线

图 4 AFG2 的标准曲线



图 5标准曲线最低点定量离子色谱图

3.2重复性

分别配置 0.1 ng /mL和 3 ng/mL浓度的 B族，0.03ng/mL和 0.9ng/和对照品，分别连续进

样 6次，考察保留时间和响应的重复性，结果如下所示。

0.1 ng /mL B族和 0.03 ng/mL G族重复性：保留时间和响应的 RSD值分别在 0.13%-0.22%

和 3.60%-4.70%。

3ng/mL B 族和 0.9ng/ mL G 族重复性：保留时间和响应的 RSD 值分别在 0-0.15%和

2.21%-4.88%。



可知所有化合物的保留时间和峰面积均在 4.88%以下，精密度较好。

4结论

果汁样品经提取、净化等前处理过程，使用 LC-MS/MS系统进行测定。本文考察了方法

的线性、精密度、灵敏度等，结果表明：黄曲霉素在检测范围内线性良好，相关系数均大于

0.999；方法精密度在 4.88%以内，灵敏度符合国家标准要求。使用高灵敏、高抗污染能力的

EXPEC 5210系统，可以对蔬菜水果中黄曲霉毒素进行灵敏、准确的定量检测。
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