
LC-MS/MS法测定畜禽排泄物中磺胺类药

物的残留量

参考标准：《DB33/T 2481—2022》

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。随着畜牧业的

集约化发展，在防治动物疫病方面，SAs的使用越来越广泛，但 SAs进入动物体

内后，除一部分被吸收、转化和代谢，残留于动物组织中，大部分以原型或者代

谢产物的形式随畜禽排泄物排出体外，含有 SAs的畜禽排泄物或者作为有机肥

料用于种植业，或者直接排入环境中，从而导致畜禽排泄物中残留的 SAs进入

土壤和水体中，这将对环境的生态系统产生重要影响，并将可能通过食物链对动、

植物以及微生物的生命活动产生影响，尤其是可能诱导细菌耐药性的产生，最终

对人类的身体健康产生威胁。

本文参考标准《DB33/T 2481-2022 畜禽排泄物中磺胺类药物残留量的测定

液相色谱-串联质谱法》，建立了一种使用 LC-MS/MS系统测定畜禽排泄物中磺

胺类药物的残留量的定量分析方法。本文考察了方法的灵敏度、线性、精密度、

回收率等，结果表明: 畜禽排泄物中磺胺类药物检出限在 0.19-1.21μg/kg之间，

定量限在 0.56-3.64μg/kg之间，满足《DB33/T 2481—2022》规定检出限为 2μg/kg，

定量限为 5μg/kg的要求；且在检测范围内线性良好，相关系数均大于 0.99。基

质添加高中低不同浓度磺胺类药物保留时间 RSD值在 0-0.29%之间，峰面积 RSD

值在 1.24%-6.66%之间；5.0μg/kg、10μg/kg、50.0μg/kg三个添加水平的样品回收

率均在 60-130%之间，满足标准要求。使用高灵敏、高抗污染能力的 EXPEC 5210

系统，可以对畜禽排泄物中磺胺类药物进行灵敏、准确的定量检测。



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：磺胺类混标（0.1mg/mL）购自上海安谱：磺胺醋酰、磺胺吡啶、

磺胺嘧啶、磺胺甲噁唑、、磺胺噻唑、磺胺甲基嘧啶、磺胺二甲噁唑、磺胺异噁

唑、磺胺甲噻二唑、苯甲酰磺胺、磺胺异嘧啶、磺胺对甲氧嘧啶、磺胺甲氧哒嗪、

磺胺间甲氧嘧啶、磺胺氯哒嗪、磺胺喹噁啉、磺胺邻二甲氧嘧啶、磺胺间二甲氧

嘧啶、磺胺苯吡唑。将上述标准品作为储备液置于冰箱内-20℃保存，保存时间

12个月。试验中所用其他浓度的标准溶液均从上述浓度标准品稀释而得，置于

冰箱内冷藏保存，保存时间 3个月。

试剂：甲醇和乙腈为色谱级，甲酸为色谱级，纯度 98%，磷酸氢二钠和磷酸

二氢钠为 AR级。

耗材：Oasis HLB，（3cc，60mg），0.22μm水系滤膜。

2.2 液相和质谱条件

表 1 分析条件

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
ZORBAX RRHD Eclipse Plus C18

(3*100mm，1.8um)



进样量 微升进样，5μL
柱温 40℃

运行时间 12min

梯度方法

Time（min） A（%） B（%）

0 95 5
1 80 20
3 60 40
6 5 95
9 5 95
9.1 95 5
12 95 5

MS条件

运行模式 ESI+
雾化气流量 1.5L/min

去溶剂气流量 5L/min
反吹气流量 1L/min

去溶剂气温度 480℃
碰撞气流量 0.5mL/min（5.86e-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

参数见下图。



2.3样品前处理

样品前处理方法参考《DB33/T 2481—2022 畜禽排泄物中磺胺类药物残留量

的测定 液相色谱-串联质谱法》。

3. 结果

3.1 线性和检出限

参考标准《DB33/T 2481-2022》标曲制作方法制备基质匹配混合标准曲线：

按照标准要求取空白试样 2g（精确到 0.01g）进行前处理，氮气吹干后分别加入

系列混合标准工作液 1mL，混合溶解后经 0.22μm水系滤膜过滤，制成 2.0ng/mL、



5.0ng/mL、25.0ng/mL、50.0ng/mL、100.0ng/mL、250.0ng/mL的基质匹配混合标

准曲线。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，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表 2所示，

部分基质匹配标准曲线图如 1所示。标准对照品的典型谱图如图 2所示。将曲线

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。

表 2 磺胺类药物基质匹配标准曲线方程

序号 化合物 基质匹配标准曲线方程 相关系数（r）

1 磺胺醋酰 y = 5753.7050x + 32631.1897 r = 0.9970

2 磺胺异嘧啶 y = 33084.1760x + 136811.2415 r = 0.9991

3 磺胺嘧啶 y = 7971.6356x + 44675.8302 r = 0.9979

4 磺胺噻唑 y = 6190.3255x + 27012.3148 r = 0.9984

5 磺胺吡啶 y = 4699.5755x + 6660.1942 r = 0.9998

6 磺胺甲基嘧啶 y = 7674.6949x + 51554.6860 r = 0.9964

7 磺胺异噁唑 y = 5439.4252x + 18338.8258 r = 0.9996

8 磺胺对甲氧嘧啶 y = 5041.1168x + 14858.6952 r = 0.9998

9 磺胺甲噻二唑 y = 3925.7399x + 15798.6460 r = 0.9992

10 磺胺甲氧哒嗪 y = 17279.1549x + 95755.2505 r = 0.9982

11 磺胺氯哒嗪 y = 9304.6234x + 52370.0427 r = 0.9983

12 磺胺甲噁唑 y = 4852.1225x + 21025.3784 r = 0.9986

13 磺胺间甲氧嘧啶 y = 11374.2086x + 22463.6558 r = 0.9998

14 磺胺二甲噁唑 y = 6443.4444x + 24910.2751 r = 0.9994

15 磺胺邻二甲氧嘧啶 y = 28422.2250x + 146361.5925 r = 0.9982

16 苯甲酰磺胺 y = 6977.9119x + 19814.7996 r = 0.9996

17 磺胺苯吡唑 y = 7411.9041x + 23068.4306 r = 0.9995

18 磺胺间二甲氧嘧啶 y = 19981.0079x + 70621.6629 r = 0.9994

19 磺胺喹噁啉 y = 7100.5459x + 18254.7524 r = 0.9998



图 1 经典基质匹配标准曲线图

图 2基质匹配标准溶液（50ng/mL）色谱图

表 2 以标准曲线最低点计算所得各目标物检出限和定量限

序号 化合物名称 S/N 检出限(μg/kg） 定量限(μg/kg）

1 磺胺醋酰 12.37 1.21 3.64

2 磺胺吡啶 18.95 1.04 3.13

3 磺胺嘧啶 26.37 0.96 2.87

4 磺胺甲噁唑 20.53 0.79 2.37

5 磺胺噻唑 32.28 0.78 2.34

6 磺胺甲基嘧啶 23.46 0.76 2.27



7 磺胺二甲噁唑 19.84 0.73 2.19

8 磺胺异噁唑 22.37 0.69 2.06

9 磺胺甲噻二唑 15.67 0.67 2.01

10 苯甲酰磺胺 19.25 0.64 1.93

11 磺胺异嘧啶 25.04 0.64 1.92

12 磺胺对甲氧嘧啶 25.65 0.64 1.91

13 磺胺甲氧哒嗪 69.39 0.60 1.80

14 磺胺间甲氧嘧啶 32.81 0.58 1.75

15 磺胺氯哒嗪 21.81 0.57 1.71

16 磺胺喹噁啉 14.39 0.46 1.39

17 磺胺邻二甲氧嘧啶 79.72 0.46 1.37

18 磺胺间二甲氧嘧啶 23.59 0.22 0.65

19 磺胺苯吡唑 23.33 0.19 0.56

注：《DB33/T 2481—2022》规定检出限为 2μg/kg，定量限为 5μg/kg。

3.2重复性

制备空白基质磺胺类药物加标浓度为 2、5、50、250 ng/ml的四份质控样本，

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。

浓度为 2 ng/ml重复性结果：保留时间和峰面积的 RSD值分别为 0-0.25%和

3.12%-6.44%之间。



浓度为 5 ng/ml重复性结果：保留时间和峰面积的 RSD值分别为 0-0.29%和

1.30%-6.66%之间。

浓度为 50 ng/ml 重复性结果：保留时间和峰面积的 RSD值分别为 0-0.20%

和 1.73%-6.00%之间。



浓度为 250 ng/ml重复性结果：保留时间和峰面积的 RSD值分别为 0-0.29%

和 1.24%-5.85%之间。

基质添加浓度为 2 ng/ml磺胺类药物重复性结果：保留时间和峰面积的 RSD

值分别为 0-0.25%和 3.12%-6.44%之间；基质添加浓度为 5 ng/ml磺胺类药物重复

性结果：保留时间和峰面积的 RSD值分别为 0-0.29%和 1.30%-6.66%之间；基质

添加浓度为 50 ng/ml磺胺类药物重复性结果：保留时间和峰面积的 RSD值分别

为 0-0.20%和 1.73%-6.00%之间；基质添加浓度为 250 ng/ml磺胺类药物重复性结

果：保留时间和峰面积的 RSD值分别为 0-0.29%和 1.24%-5.85%之间。

3.3样品检测及回收率

测定购买的干鸡粪样品，发现干鸡粪中未检出磺胺类化合物。在空白基质中

添加不同浓度水平的磺胺类药物，按照标准要求进行前处理，测定回收率，考察

检测方法准确度。制备 5.0μg/kg、10μg/kg、50.0μg/kg 三个添加水平的样品，分



别连续进样 3次，考察回收率和其重复性。样品检测和回收率结果如下所示。

5.0μg/kg添加水平结果：各磺胺类药物平均回收率在 60.85-118.80%之间。

10.0μg/kg添加水平结果：各磺胺类药物平均回收率在 60.67-88.62%之间。

50.0μg/kg添加水平结果：各磺胺类药物平均回收率在 64.28-99.51%之间。

测定购买的干鸡粪样品，发现干鸡粪中未检出磺胺类化合物。5.0μg/kg添加

水平结果：各磺胺类药物平均回收率在 60.85-118.80%之间；10.0μg/kg添加水平

结果：各磺胺类药物平均回收率在 60.67-88.62%之间 50.0μg/kg添加水平结果：

各磺胺类药物平均回收率在 64.28-99.51%之间。标准《DB33/T 2481—2022》规

定回收率在 60-130%之间，本文在 5.0μg/kg、10μg/kg、50.0μg/kg 三个添加水平

的样品均满足标准要求。



4结论

本文建立了一种使用 LC-MS/MS系统测定畜禽排泄物中磺胺类药物的残留

量的定量分析方法。本文考察了方法的线性、精密度、灵敏度、回收率等，结果

表明 : 畜禽排泄物中磺胺类药物检出限在 0.19-1.21μg/kg 之间，定量限在

0.56-3.64μg/kg之间，满足《DB33/T 2481—2022》规定检出限为 2μg/kg，定量限

为 5μg/kg的要求；且在检测范围内线性良好，相关系数均大于 0.99。方法精密

度：基质添加高中低不同浓度磺胺类药物重复性结果：2 ng/ml时，保留时间和

峰面积的 RSD值分别为 0-0.25%和 3.12%-6.44%之间； 5 ng/ml时，保留时间和

峰面积的 RSD值分别为 0-0.29%和 1.30%-6.66%之间； 50 ng/ml 时，保留时间

和峰面积的 RSD值分别为 0-0.20%和 1.73%-6.00%之间； 250 ng/ml时，保留时

间和峰面积的 RSD值分别为 0-0.29%和 1.24%-5.85%之间。回收率：5.0μg/kg添

加水平结果：各磺胺类药物平均回收率在 60.85-118.80%之间；10.0μg/kg添加水

平结果：各磺胺类药物平均回收率在 60.67-88.62%之间；50.0μg/kg 添加水平结

果：各磺胺类药物平均回收率在 64.28-99.51%之间。5.0μg/kg、10μg/kg、50.0

μg/kg三个添加水平的样品回收率均在 60-130%之间，满足标准要求。使用高灵

敏、高抗污染能力的 EXPEC 5210系统，可以对畜禽排泄物中磺胺类药物进行灵

敏、准确的定量检测。
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