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深圳出入境检验检疫局食品检验检疫技术中心"深圳市食品安全检测技术研发重点实验室"广东 深圳
!

C#+*DC

%

)'

厦门出入境检验检疫局检验检疫技术中心"福建 厦门
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摘要!建立了高效液相色谱
E

串联质谱法测定猪肉中
"

种氨基糖苷类药物!壮观霉素-潮霉素
^

-双氢链霉

素-链霉素-阿米卡星-卡那霉素-安普霉素-妥布霉素-庆大霉素#残留量$待测样品中的氨基糖苷类药

物经磷酸盐缓冲溶液提取"调节
9

Q

值后"经
8-

9

5&7OS

)

8SHE@<4/%

I

&

=

:%64J56

分子印迹固相萃取柱净

化-浓缩-定容"然后采用
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高效液相色谱柱分离"以串联质谱法正离子模式检测$该方法在
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范围内线性关系良好$在线性范围内"分别进行高-中-低
!

个浓度的添加实验"样品的

回收率在
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之间"相对标准偏差在
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"
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之间$该方法简便-快速-准确"可以

满足猪肉中氨基糖苷类药物残留的测定需求$
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氨基糖苷类抗生素是由氨基糖与氨基环醇

通过氧桥连接而形成的一种苷类抗生素药

物+

#

,

"临床上主要用于治疗敏感需氧革兰阴性

杆菌所致的全身感染$由于氨基糖苷类药物存

在确切的耳毒性和肾毒性"近年来在人类抗感

染临床上的应用已越来越少$随着我国畜牧业

的发展和动物源性食品产量的增加"氨基糖苷

类抗生素作为廉价的广谱抗生素"被广泛应用

于动物疫病防治$但该类药物具有良好抗菌作

用的同时"也具有严重的不良反应$其毒副作

用主要表现为肾毒性-耳毒性-神经肌肉毒性和

过敏反应等诸多不良反应"其中最为严重的是

耳毒性$上世纪六七十年代"因氨基糖苷类抗

生素广泛使用"导致大批病人失聪$为了保障

食品安全"目前"我国农业部-美国
_?@

-欧盟

委员会及日本厚生劳动省对常用的几种氨基糖

苷类抗生素的残留限量标准做出了规定"限定

其在猪肉中的最大残留量在
C*

"

B**

#

I
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\

I

之

间$中国作为全球动物源性食品生产和进出口

大国"建立一套先进-高效-准确的检测方法势

在必行$

氨基糖苷类抗生素的化学结构中存在多个

氨基和羟基基团"具有强极性和弱碱性"其水溶

性较好"能与无机酸或有机酸生成盐"以硫酸盐
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液相色谱
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串联质谱法测定猪肉样品中氨基糖苷类药物残留



或盐酸盐的形式存在+

)

,

$目前对于动物源性食

品中氨基糖苷类抗生素残留检测的主要方法有

酶联免疫吸附法!

HNO8@

#-微生物法-气相色

谱法-液相色谱法-高效液相色谱法-高效液相

色谱
E

质谱联用法-毛细管电泳法等$王忠斌

等+

!

,以新霉素的降解产物新霉胺作为半抗原"

采用戊二醛法合成新霉胺免疫原"制备出针对

多种氨基糖苷类药物的多克隆抗体%并使用高

碘酸盐法制备新霉胺的酶标抗原"建立了氨基糖

苷类药物的直接竞争酶联免疫方法$

$5.354

R

5/

等+

D

,建立了竞争
HNO8@

测定链霉素"利用胶体

金标记纯化的链霉素单克隆抗体 !

<@M

#"竞争

抗原为牛血清白蛋白和链霉素的连接物"链霉

素的最低检测限为
B*

#

I

*

N

$这些方法前处理

简单-快捷"适用于动物源性食品中氨基糖苷类

抗生素残留的快速检测"但不能进行准确定量

和确证$

Q%5M-6

等+

C

,建立了气相色谱法测定

壮观霉素盐酸盐的含量"由于前处理衍生化过

程复杂"方法回收率不高"该方法现已很少使

用$由于氨基糖苷类抗生素的特殊理化性质"

在紫外区段没有特征"需经衍生化后"用反相色

谱或离子对色谱系统进行分离检测$陈晓红

等+

B

,用
(0AQ

和
#

"

)E

蔡醒
EDE

磺酸钠溶液双试

剂柱后衍生"以荧光检测器在激发波长
)B!/<

和发射波长
DD>/<

处进行测定%蔡玉娥等+

>

,

用离子交换柱分离妥布霉素-新霉素和西索霉

素"并用脉冲积分安培电化学检测器进行检测%

苑丽等+

+

,建立了高效液相色谱法结合电化学检

测器测定动物源食品中大观霉素的残留量$由

于氨基糖苷类抗生素化学结构中含有多个伯胺

或仲胺基团"易在离子源中被电离成正离子"近

年来多使用高灵敏度的高效液相色谱
E

串联质

谱法进行检测"但氨基糖苷类药物的极性大"在

一般的反相色谱柱上基本无保留"需要添加七

氟丁酸等增强其保留+

"

,

$

%̂

I

40&&4J

等+

#*E#!

,分别

建立了牛奶-肉-内脏等食品中氨基糖苷类药物

的液相色谱
E

串联质谱测定方法"均采用向流动

相中添加七氟丁酸的方式增加氨基糖苷类药物

的保留$离子对试剂的长期使用会严重抑制质

谱仪的电喷雾离子化效果"大幅降低仪器灵敏

度"尤其是对负离子模式的影响更为明显$为

了解决此问题"近年来有多篇文献报道采用亲

水性色谱柱!如
QONO2

等#分离氨基糖苷类药

物"例如"

]-./4

9

655J

等+

#D

,通过将氨基糖苷类

药物经异氰酸苯酯衍生化的方式"建立了牛奶

中氨基糖苷类药物的液相色谱
E

离子阱质谱测

定方法%

O6344

等+

#C

,采用
WO2EQONO2

液相色谱

柱分离"串联质谱测定肾脏和肉中
B

种氨基糖

苷类药物%

f0Z0/%

+

#B

,采用亲水性
QONO2

色谱

柱建立了样品中链霉素和双氢链霉素的液相色

谱
E

电喷雾三重四极杆飞行时间质谱分析方法$

本工作拟采用一种新型的亲水性
AM5&46:

Y

色谱柱"选择乙腈
E

水溶液作为流动相"通过

调节乙腈与酸的比例对氨基糖苷类药物进行分

离"结合高专属性的氨基糖苷分子印迹固相萃

取柱前处理净化"建立猪肉中壮观霉素!
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#-阿米卡星

!
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安普霉素!

0

9

.0<

=

:4/

"

@SY

#-妥布霉素!
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#和庆大霉素!

I
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PH(

#

"

种氨基糖苷类药物的高效液相色谱
E

串联质

谱测定方法$

;

!

实验部分

;<;

!

主要仪器与装置

(5L5.0

)

XQSN2N2E!*@

高效液相色谱

仪)日本岛津公司产品%

BC**G;.0

9

串联质谱

仪)美国
@̂ 8:45L

公司产品"配有
H8O

电喷雾

离子源及
@/0&

=

6;

]7

#bBb)

仪器工作站%固相萃

取装置)美国
@

I

4&5/;

公司产品%电子天平)瑞

士
75;;&5.]%&5J%

公司产品%移液器)规格
#*

"

)**

#

N

-

#**

"

#***

#

N

-

#

"

C<N

"德国
H

99

5/J%.1

公司产品%

4̂%;0

I

5]-.M%$0

9

)氮吹浓缩仪)美

国
20&4

9

5.

公司产品%涡旋振荡器)美国
0̂./E

6;50J

公司产品%高速冷冻离心机)德国
84

I

<0

公司产品%

74&&4EG

)实验室超纯水制备系统)美

国
74&&4

9

%.5

公司产品$

;<=

!

材料与试剂

AM5&46:Y

) 高效液相色谱柱!

)b#<<i

#C*<<iC

#

<

"

#**q

#)美国
845&:

公司产品%

8-

9

5&7OS

)

8SH

固相萃取柱)

C*<

I

*

!<N

"美

国
84

I

<0E@&J.4:3

公司产品%

*b))

#

<

有机微孔

滤膜)中国津腾公司产品%乙腈-甲醇-甲酸)均

为色谱纯"德国
75.:\

公司产品%乙酸铵-三氯

+>

质 谱 学 报
!!

第
!"

卷



乙酸)均为色谱纯"德国
84

I

<0E@&J.4:3

公司产

品%磷酸二氢钠-乙二胺四乙酸二钠-浓氨水)均

为分析纯"天津科密欧化学试剂有限公司产品$

安普霉素标准品!纯度
+#bC̀

#"硫酸庆大

霉素标准品!纯度
"DbD̀

#"链霉素标准品!纯

度
"B̀

#"硫酸卡那霉素标准品!纯度
"+̀

#"双

氢链霉素标准品!纯度
""b*̀

#"阿米卡星标准

品!纯度
#**̀

#"壮观霉素标准品!纯度
""̀

#"

潮霉素
^

标准品!纯度
>*̀

#)均为德国
?.b

H3.5/6;%.15.P<MQ

公司产品%妥布霉素标准

品!纯度
">b)̀

#)日本
]2O

公司产品$

标准储备液的制备)分别准确称取适量的

每种氨基糖苷类标准品"用水溶解"配成浓度为

#**<

I

*

N

的标准储备溶液"于
Dh

避光可保存

B

个月$

混合标准中间溶液的制备)分别准确量取

#<N

各标准储备液于
#*<N

容量瓶中"用水

定容至刻度"混匀"于
Dh

避光可保存
#

个月$

样品提取液的制备)准确称取
#b!B

I

磷酸

二氢钾"用
"+*<N

水溶解"并用
#b*<%&

*

N

的盐

酸调
9

Q

至
Db*

"然后分别加入
*b#C

I

(0

)

H?]@

和
)*

I

三氯乙酸"溶解混匀并定容至
#***<N

%

@<4/%

I

&

=

:%64J56E8SH

样品洗脱液的制备)准

确量取
+**<N

乙腈"加入
)**<N

水并充分混

合"加入
#*<N

甲酸和
BB*

#

N

七氟丁酸"超声

溶解混匀$

;<H

!

实验条件

;<H<;

!

色谱条件
!

色谱柱)

84HN2AM5&46:Y

)

亲水性高效液相色谱柱!

)b#<<i#C*<<i

C

#

<

"

#**q

#%流动相)

@

为
#̀

甲酸水溶液"

^

为

"*̀

乙腈
E

水溶液%流速
D**

#

N

*

<4/

%柱温
D*h

%进

样量
)*

#

N

%梯度洗脱程序)

*

"

*bC<4/

!

C̀ @

#"

*bC

"

C<4/

!

@

线性增至
DC̀

"保持
#<4/

#"

C

"

+bC

<4/

!

@

线性增至
"C̀

"保持
)bC<4/

#"

+bC

"

+bB

<4/

!

@

线性降至
C̀

"保持
!bD<4/

#$

;<H<=

!

质谱条件
!

电喷雾离子源!

H8O

#"正离

子扫描"多反应监测模式%离子源喷雾电压

CC**5$

%离子源温度
DC*b* h

%气帘气!

(

)

#

压力
)*Bb+\S0

%雾化气!

(

)

#压力
!DDb>\S0

%

辅助加热气!

(

)

#压力
D#!b>\S0

%锥孔电压

#*b*5$

%碰撞室出口电压
"b*5$

%氨基糖苷类药

物定性-定量离子"碰撞能量等其他参数列于表
#

$

表
;

!

氨基糖苷类药物的定性&定量离子及去簇电压&碰撞能量

6+0*&;

!

$@-/&((#.

,

/%"5[RT3M2@

"

2@+.+*

1

/#/"%(4&8S/

药物名称

(0<5

母离子

S.5:-.6%.4%/6

!

0

*

7

#

子离子

S.%J-:;4%/6

!

0

*

7

#

去簇电压

?S

*

$

碰撞能量

2H

*

$

壮观霉素
!!!b* #D*b* #!*b* !)b*

!!!b* #+"b*

.

#!*b* )Cb*

潮霉素
^ C)+b* #>>b*

.

#**b* !Cb*

C)+b* !C)b* #**b* !)b*

双氢链霉素
C+Db* )B!b*

.

#**b* !"b*

C+Db* D*"b* #**b* !"b*

链霉素
C+)b* )B!b*

.

#**b* D!b*

C+)b* D*>b* #**b* DDb*

阿米卡星
C+Bb* D)Cb*

.

#**b* )Db*

C+Bb* !)Db* #**b* )>b*

卡那霉素
D+Cb* #B!b*

.

B*b* !#b*

D+Cb* !)Db* B*b* ))b*

安普霉素
CD*b* !>+b* +*b* )Db*

CD*b* )#>b*

.

+*b* !Cb*

妥布霉素
DB+b* #B!b*

.

C*b* !*b*

DB+b* )*Cb* C*b* )+b*

庆大霉素
D>+b* !))b)

.

D*b* ))b*

D>+b* #C>b* D*b* )Cb*

!!

注)

.

为定量离子

">
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期
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;<G

!

样品前处理方法

;<G<;

!

提取
!

称取
)

I

!精确到
*b*#

I

#试样置

于
C*<N

聚丙烯离心管中"加入
#*b*<N

样品

提取液涡旋振荡
)<4/

"并于平板振荡器上振

荡提取
#*<4/

"以
"***.

*

<4/

离心
C<4/

"精

确吸取
Cb*<N

上清液并转移至另一个
C*<N

聚丙烯离心管中"用稀氨水调
9

Q

至
>bCj

*b)

"涡旋混匀$

;<G<=

!

净化
!

8-

9

5&7OS

)

8SHE@<4/%

I

&

=

:%E

64J56

固相萃取柱先后用
#<N

甲醇-

#<NC*

<<%&

*

N

磷酸盐缓冲液!

9

Q>b+

#淋洗活化"将

#bDb#

节中调节
9

Q

值后的提取液加载在固相

萃取柱上"控制流速约
#

滴*秒"先用
!<N

水

淋洗后真空抽干
)

"

!<4/

"然后用
#<N

乙腈
E

水溶液!

DkB

"

.

*

.

#淋洗"弃去淋洗液并抽干

#*6

"最后用
#<N

二氯甲烷
E

甲醇溶液!

#k#

"

.

*

.

#淋洗并抽干
#*6

$用
)<N@<4/%

I

&

=

:%E

64J56E8SH

样品洗脱液洗脱"收集洗脱液于精密

刻度离心管中"于
DCh

水浴下氮气吹干部分溶

剂"用乙腈定容至
#b* <N

"涡旋混匀后"过

*b))

#

<

有机微孔滤膜"待测$

;<G<H

!

基质匹配工作曲线
!

取空白猪肉样品"

按
#bDb#

节的方法进行提取"经
8SH

净化后"

用空白基质液稀释混合标准溶液"配制出
*

-

)*

-

C*

-

#**

-

)**

-

C**

-

#***

#

I

*

N"

种浓度的氨

基糖苷混合标准工作液$以标准工作液的浓度

为横坐标"各分析物定量子离子的峰面积为纵

坐标"绘制标准曲线$

=

!

结果与讨论

=<;

!

质谱条件的优化

由于氨基糖苷类抗生素的化学结构中含有

多个伯胺或仲胺基团"具有弱碱性"易在质谱仪

离子源中被电离成正离子"同时"由于该类药物

含有多个羟基基团"具有很强的极性"常采用电

喷雾!

H8O

#离子源进行分析$本实验采用
H8O

离子源"在正离子扫描模式下"采用流动注射

的方式分别对
"

种氨基糖苷类药物进行母离

子扫描!

G#6:0/

#"结合各药物的分子式及扫

描质谱图确定各药物的准分子离子%然后分

别以其准分子离子为母离子"对其子离子进

行全扫描!

S.%J-:;O%/8:0/

#"选取丰度较强-

干扰较小的子离子为定性离子"每种化合物

至少选择两对离子"以满足欧盟
"B

*

)!

*

H2

指

令中对残留检测确证的要求$在多反应监测

模式下"对各离子对的去簇电压-碰撞能量以

及离子源参数等进行优化"确定最佳质谱条

件!于
#b!b)

节中列出#$

=<=

!

液相色谱条件的优化

氨基糖苷类药物极性很强"在反相
2#+

色

谱柱中的保留行为很弱"需要在流动相中加入

三氟乙酸-七氟丁酸等离子对试剂增强保留并

改善峰形"但离子对试剂的使用会造成质谱端

极强的离子抑制!尤其对于负离子#"对离子源

污染十分严重"同时会导致色谱柱柱效及寿命

的下降-色谱峰重现性较差等问题$为了防止

离子对试剂对质谱仪电喷雾离子化的抑制作

用"需要寻找其他分离原理的色谱柱$随着近

年来亲水性!如
QONO2

等#色谱柱的发展和应

用"分离极性化合物的方法更加多样化$本实

验采用一种新型亲水性
AM5&46:Y

色谱柱"在

反相模式下分离氨基糖苷类药物$

AM5&46:Y

色谱柱是基于液态分离池技术!

N482

]7

#的一

种新型色谱柱"填料为特殊细孔结构硅胶"细孔

内部有较大表面积"通过人工化学修饰方法结

合其上带电基团"形成一个带有正电荷-具有较

强离子强度和疏水特性的液态分离池$类似

于活细胞与外界环境存在平衡"液态分离池

存在于一个与流动相动态平衡的环境中"分

析物通过硅胶孔进出分离池而达到保留目

的"分离池特性随着外部!流动相#的化学环

境改变而改变"包括产生长疏水链和亲水链-

离子化程度改变-电荷分布和反离子性质的

改变等$其丰富的离子交换特性使得分离方

法的开发具有多样性"仅通过改变乙腈
E

水的

比例或酸浓度即可实现对分析物保留行为的

改变"甚至改变洗脱顺序$

在亲水性色谱分离模式下"一般?取富含

有机相的流动相"无论固定相是否被电离"只要

流动相中水的比例大于
#̀

就可以在固定相表

面出现多层吸附"形成&富水层'"该&富水层'的

厚度满足极性样品在流动相和固定相中的分

配$在有机溶剂中"乙腈作为流动相"可以获得

较好的样品保留及尖锐对称的峰形"是多数方

法的首选$由于流动相中乙腈
E

水的比例对

AM5&46:Y

色谱柱的影响较大"因此重点探究了
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流动相中不同比例有机相对分离效果的影响$

水相采用
#̀

甲酸溶液$考察流动相中乙腈比

例分别为
C*̀

-

>*̀

-

"*̀

时"

C**

#

I

*

N

氨基糖

苷混合标准溶液的保留情况"结果示于图
#

$

图
;

!

流动相中含
KÈ

乙腈$

+

%&

FÈ

乙腈$

0

%&

XÈ

乙腈$

'

%的混合标准溶液色谱图$

KEE

"

,

"

T

%

>#

,

?;

!

345"A+("

,

5+A/"%KÈ 83Z

$

+

%#

FÈ 83Z

$

0

%

+.!XÈ 83Z

$

'

%

#.A"0#*&

7

4+/&

由图
#

可以看出"乙腈比例为
"*̀

时各物

质均有较好的保留"分离效果较好$随着乙腈

比例的降低"各物质的保留时间减小"

>*̀

乙腈

时"壮观霉素保留较弱%

C*̀

乙腈时壮观霉素-

潮霉素
^

-链霉素-双氢链霉素均无保留$庆大

霉素随着乙腈比例的降低"峰形明显变差"信号

变弱$因此本实验采用乙腈
E

水溶液!

"k#

"

.

*

.

#作为流动相$

除乙腈的比例外"水相中酸的浓度对分离

也有显著影响$在流动相中添加不同浓度的甲

酸溶液"在优化的洗脱条件下"考察
AM5&46:Y

对氨基糖苷类抗生素的分离效果"结果示于图
)

$

由图
)

可知"甲酸浓度的增大可以增强流

动相的洗脱能力%随着酸浓度的降低"庆大霉

素-妥布霉素-阿米卡星的响应明显减弱"峰形

展宽"不利于定量测定$综合考虑
"

种物质的

保留情况-响应强度-峰形-色谱柱耐受程度等

因素"选择添加
#b*̀

的甲酸为最佳条件$

=<H

!

基质效应的评价

喷雾电离离子源!

H8O

#容易受样品基质的

影响"在分析生物样品时"未消除基质效应的影

响可能会造成检测结果偏高或偏低"所得的实

验结果不可靠$基质效应存在基质增强或基质

减弱$

本研究采用提取添加法对基质效应进行评

价"将氨基糖苷类标准溶液分别用空白溶剂

!

@#

#与未净化的空白猪肉样品提取液!

@)

#稀

释至
)**

#

I

*

N

"然后进行
QSN2E78

*

78

测

定"考察基质效应"结果示于图
!

$

未经净化的猪肉样品提取液对氨基糖苷类

抗生素质谱信号影响非常大"而且由结果可知"

8SH

-

QFP

-

?Q8]Y

-

8]Y

四种物质出现明显

的基质信号抑制效应"其中抑制效应最严重的

为
8]Y

"抑制比值仅为
*b!B

%而
@7O

-

f@(

-

@SY

-

]Â

-

PH(

五种物质有明显的基质信号

增强效应"

@SY

增强比值高达
!b>C

$

=<G

!

样品前处理条件的优化

为减少基质效应的影响"对样品提取液进

行有效净化十分必要$目前文献报道对氨基糖

苷类药物的净化多采用
2#+

固相萃取小柱"而

分子印迹聚合物固相萃取吸附剂!

<%&5:-&0.&

=

4<

9

.4/;5J

9

%&

=

<5.6%.M5/;6

#是近年来发展的

一种将固相萃取与分子印迹技术结合起来的一

种材料"对特定的化合物有较强的选择性$本

研究采用
8-

9

5&7OS

]7

8SHE@<4/%

I

&

=

:%64J56

固相萃取小柱对样品进行净化"并与
2#+

固相

萃取净化的效果进行了比较$分别用溶剂稀释

标液!

8]?

#-不经固相萃取净化的猪肉样品提

取液!

V4;3%-;8SH

#-经
2#+

固相萃取小柱净

化的样品提取液!

2#+

#以及经
8-

9

5&7OS

]7

8SHE

#+
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图
=

!

流动相中含
E<G̀

甲酸$

+

%&

E<Ò

甲酸$

0

%&

E<J̀

甲酸$

'

%和
;<È

甲酸$

!

%的混合标准溶液色谱图

>#

,

?=

!

345"A+("

,

5+A/"%E<G̀ >8

$

+

%#

E<Ò >8

$

0

%#

E<J̀ >8

$

'

%

+.!;<È >8

$
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图
H

!

猪肉基质对药物响应信号的影响
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I
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:%64J56

固相萃取小柱净化提取液

!

8-

9

5&7OS

]7

8SH

#稀释的
)**

#

I

*

N

标准溶液

进行
QSN2E78

*

78

分析$通过比较信号强度

考察净化效果"结果示于图
D

$

由图
D

可知"对于存在基质抑制的
D

种药

物!

8SH

-

QFP

-

?Q8]Y

和
8]Y

#经过净化以

后"基质抑制情况得到改善"采用分子印迹固相

萃取法改善效果最为明显%而对于存在基质增

强的
C

种药物 !

@7O

-

f@(

-

@SY

-

]Â

和

图
G

!

不同净化方式对分析物响应的影响

>#

,

?G

!

RB5#%#'+(#".A&(4"!&%%&'(".5&/

7

"./&/#

,

.+*/

PH(

#"经过净化后"基质增强效应均减弱"氨

基糖苷分子印迹固相萃取净化法较经典
2#+

净化效果更佳"这是由于其对分析物的高度选

择性"可在淋洗步骤中尽可能多地去除干扰物"

净化效果可提高
#*̀

"

C*̀

$

=<K

!

线性范围与定量限

在使用外标法进行定量时"为了尽可能使

标准溶液与样品溶液具有相同的离子化效率"

消除基质效应带来的测定值误差"本方法采用
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质 谱 学 报
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空白样品提取液作为标准溶液的配制溶剂$精

密量取一定体积的浓度为
#*<

I

*

N

的混合标

准中间溶液"用处理后的空白基质提取液稀释"

配制成一系列浓度分别为
)*

-

C*

-

#**

-

)**

-

C**

和
#***

#

I

*

N

的标准溶液$混匀后"按已优化

的色谱-质谱条件分别进样
)*

#

N

进行分析"所

有分析物的质量浓度
P

!

#

I

*

N

#"和峰面积
-

之

间均有良好的线性关系"相关系数!

V

)

#在

*b""!>

"

*b""""

之间$具体的标准曲线参数

列于表
)

$

根据我国法规要求"猪肉中氨基糖苷类药

物的残留最高限量在
#**

"

)***

#

I

*

\

I

之间"

在空白猪肉样品中添加一定浓度的标准溶液"

经前处理后上机测定"参考各种药物的残留限

量标准"同时满足信噪比!

!

*

R

#大于
#*

的要

求"确定各化合物的定量限为
C*b*

#

I

*

\

I

$

=<O

!

方法回收率与精密度

对猪肉样品分别进行
!

个浓度水平!

C*

-

)**

-

C**

#

I

*

\

I

#的空白加标回收率实验"每个

浓度水平进行
B

次平行测试"根据各组分的峰

面积"计算相应浓度的回收率和精密度"测得数

据列于表
!

$样品的平均添加回收率在
>Bb"̀

"

+"bD̀

之间"精密度在
!bCB̀

"

##bD̀

之间"

可以满足分析要求$

表
=

!

线性方程和线性范围

6+0*&=

!

W&

,

5&//#".&

L

B+(#"./+.!*#.&+55+.

,

&/"%X8S/

被分析物

@/0&

=

;5

线性范围*!

#

I

*

N

#

N4/50..0/

I

56

线性方程

Y5

I

.5664%/5

U

-0;4%/6

相关系数

V

)

壮观霉素!

8SH

#

)*

"

#***

-

a+#B+b"Pe>D"C!b# *b""C)

潮霉素
^

!

QFP

#

)*

"

#***

-

a>BB+b"PeB!#!bC *b""""

双氢链霉素!

?O8]Y

#

)*

"

#***

-

a)C"C*b)Pe"DB"B>b* *b""+D

链霉素!

8]Y

#

)*

"

#***

-

aBD+!b"Pe##B>"Db* *b""!>

阿米卡星!

@7O

#

)*

"

#***

-

a#>"CbDPe#B#Db" *b"""#

卡那霉素!

f@(

#

)*

"

#***

-

a"*)"b"Pd)*)DDbD *b"""*

安普霉素!

@SY

#

)*

"

#***

-

a>+")b+PdC*!D!b! *b""+)

妥布霉素!

]Â

#

)*

"

#***

-

a#!#*>bDPdB*+!)b) *b"">D

庆大霉素!

PH(

#

)*

"

#***

-

a>B>Bb"PeCD+!)b) *b""!>

表
H

!

猪肉样品中
X

种氨基糖苷类药物的回收率和相对标准偏差$

)DO

%

6+0*&HW&'"I&5#&/+.!W@P/"%X8S/#.

7

"5U0

1

[RT3M2@

"

2@

$

)DO

%

药物

@/0&

=

;5

C*

#

I

*

\

I

)**

#

I

*

\

I

C**

#

I

*

\

I

平均回收率

@[5.0

I

5.5:%[5.456

*

`

相对

标准偏差

Y8?

*

`

平均回收率

@[5.0

I

5.5:%[5.456

*

`

相对

标准偏差

Y8?

*

`

平均回收率

@[5.0

I

5.5:%[5.456

*

`

相对

标准偏差

Y8?

*

`

8SH ++bC Cb"+ +"bD Db#* +Bb) Cb##

QFP +!bC CbBB >+b) >b>) >+b* #*b!

?Q8]Y +)b) >b** +Db> >b*> +CbC Cb"+

8]Y +)b> !b)# +Bb+ Bb*D +>bB ##bD

@7O >Bb" !bCB >"b# !b"C >>bB >b"*

f@( +>bD BbCB +*b# +b>) +)b# Db!*

@SY +"b) !b)B ++bCB >b)# >"b> >b>>

]Â >>b* Db*C >"b+ Bb!) >>b" #*b)

PH( +)bB CbBB +Db) Bb>C +!b! >b!)

H

!

结论

采用了一种新型的亲水性
AM5&46:Y

色谱

柱"以乙腈
E

水体系作为流动相"通过新型液态

分离池模式下形成的富水层"使
"

种氨基糖苷

类药物得到了很好的保留和分离"并用高灵

敏度的串联质谱进行检测"避免了离子对试

剂的引入$同时在前处理中引用了分子印迹

固相萃取技术"提高了前处理的净化效率"降

低了基质对氨基糖苷类药物检测的影响$在

)*

"

#***

#

I

*

N

范围内线性关系良好"样品

的回收率在
>Bb"̀

"

+"bD̀

之间"相对标准

偏差在
!bCB̀

"

##bD̀

之间$该方法简便-

!+

第
#

期
!!

赵凤娟等)亲水性
AM5&46:Y

液相色谱
E

串联质谱法测定猪肉样品中氨基糖苷类药物残留



快速-准确-灵敏度高"可以满足猪肉中氨基

糖苷类药物残留的测定需求$
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