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同位素稀释质谱法测定鸡蛋中的三聚氰胺 
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Abstract: The gas chromatograph-isotope dilution mass spectrometry method was presented for determination of 

melamine in egg. The sample was extracted by acetonitrile/water and derivatized at 70 ℃ for 1 h, then analyzed by 

GC-IDMS with VF-5 column. The detection limit is 1.5 ng·g－1, and the recovery is 96.6%. This method is 

sensitive, accurate and suitable to determine melamine in egg. 
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三聚氰胺（melamine），是一种三嗪类含氮杂环有机化合物。是一种用途广泛的重要的氮杂环

有机化工原料，最主要的用途是作为生产三聚氰胺甲醛树脂（MF）的原料。研究表明，动物长期摄

入三聚氰胺会造成生殖、泌尿系统的损害[1]。由于检测蛋白质含量一般采用凯氏氮定法，即测定氮

含量来推算蛋白质含量。只要饲料中氮含量增加，蛋白质数值就会相应提高，所以，不法商人常通

过添加氮含量较高三聚氰胺来提高饲料中粗蛋白的含量，而鸡通过不断进食含三聚氰胺的饲料，从

而导致三聚氰胺聚积在鸡蛋中。 

目前测定三聚氰胺的方法有高效液相色谱法[2-5]、串联质谱检测方法[5]、气相色谱法[6]和气质联

用法。气相色谱-质谱法测定三聚氰胺具有基质干扰较小，重复性好，灵敏度高等特点。本研究采用

气相色谱-同位素稀释质谱法测定鸡蛋中的三聚氰胺，采用水和乙腈作为提取溶剂，乙腈同时沉淀蛋

白，衍生化后进行气相色谱-质谱测定。 

1  实验部分 
1.1  试剂和材料 

乙腈（色谱纯）：默克公司产品；吡啶（化学纯）：北京化学试剂公司产品；衍生化试剂（BSTFA

＋1% TMCS：bis(trimethylsilyl)trifluoroacetamide＋1%Trimethylchlorosilane）：Supelco公司产品。三

聚氰胺纯品（99.9%，不确定度 0.5%，k＝2）：中国计量科学研究院提供；15N3-三聚氰胺同位素标

记物（纯度 99%）：Toronto Research Chemicals公司产品。 

1.2  仪器及条件 

Sartorius ME 235S天平（最大称量 230 g，d＝0.01 mg）：德国 Sartorius公司产品。Agilent 

6890N-5975气相色谱-质谱联用仪：美国 Agilent公司产品。 

VF-5色谱柱（30 m×0.25 m×0.25 µm）；载气（高纯氦气）流速 1.0 mL·min－1；进样口温度

260 ℃；采用不分流进样方式，进样量 1 µL；程序升温：初始温度 75 ℃，保持 1 min，以 

15 ℃·min－1速度升温至 260 ℃，保持 3 min。电子轰击（EI）离子源；离子源温度 250 ℃；选择离
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子检测（SIM）模式，三聚氰胺检测离子 m/z 342，15N3三聚氰胺同位素检测离子 m/z 345。 

1.3  实验条件 

称取 5.0 g（精确至 0.001 g）鸡蛋样品，添加相应浓度水平的同位素稀释剂，加入 10 mL水，

混合均匀后，加入 30 mL乙腈，涡旋混匀，剧烈振荡 6min，以 4 000 r·min－1离心 5min，用蒸馏水

定容至 50 mL，混匀后静置 5 min。取 1 mL上层清液于小样品瓶中，50 ℃水浴氮气吹干，加 300 µL

吡啶，200 µL 衍生化试剂，涡旋 1 min，用封口膜密封好样品瓶口后，在 70 ℃水浴衍生化 45 min，

待上机检测。 

2  结果与讨论 

2.1  标准曲线和最小检出限 

在 0.01~1.00 mg·L－1范围内，在选定的色谱条件下测定各浓度的三聚氰胺标样，得到的色谱峰

面积与三聚氰胺的质量浓度呈线性关系，其中 y 代表峰面积，x 代表三聚氰胺的系列标准溶液浓度

（mg⋅L－1），三聚氰胺的回归方程和相关系数为 y＝829.3x－12 410，r＝0.999，其线性响应范围完

全满足测定的要求。逐级稀释标准溶液，分别添加到样品中，依照 1.3方法进行前处理并测定，按 3

倍信噪比的方法，得到最低检出限为 1.5 ng·g－1。 

2.2  回收率和重复性 

实验考察了添加浓度水平分别为 10.0 µg·g－1三聚氰胺在鸡蛋中的回收率，每个样品重复测定 6

次，得到的平均回收率为 96.6%，相对标准偏差（RSD）为 4.6%。 

2.3  实际样品测定 

从超市和农贸市场采集 12个鲜鸡蛋样品，采用上述方法测定，均未检测出三聚氰胺。 

 

图 1  鸡蛋中添加三聚氰胺及其 15N3同位素稀释剂的选择离子质谱图 

3  结论 

本研究建立了鸡蛋中三聚氰胺检测的同位素稀释质谱法，确定了标准曲线的直线范围为

0.01~1.00 mg L－1，方法最低检出限为 1.5 ng·g－1。利用本方法测定了鸡蛋样品，结果表明：本方法

具有操作简便、准确、高效的特点，能够满足鸡蛋中三聚氰胺残留的检测要求。 
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