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实验技术与方法
气相色谱质谱法测定猪肉中氯丙嗪残留
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摘$要!目的$建立猪肉中氯丙嗪残留量的气相色谱质谱测定方法% 方法$样品经乙酸乙酯提取!乙腈正己烷分

配脱脂!9/: 固相萃取柱净化!*=氨化甲醇洗脱!以气相色谱质谱选择 ;)$%!!$%I%$!#; 碎片离子进行定性定量分

析% 结果$氯丙嗪定量分析在 (<(*# F(<%* !G?@>呈良好的线性关系!!g(<""" %!检出限为 %<( !G?HG!平均回收

率为 ;I<#= F"I<!=!"#$为 !<#*=% 结论$该方法适合猪肉中氯丙嗪的检测%

关键词!气相色谱质谱法& 氯丙嗪& 猪肉& 兽药残留
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$$氯丙嗪是噻吩嗪类药物"又名冬眠灵"是常见
的安眠(镇静(催眠药物"为中枢多巴胺受体的阻断
剂"作用于中枢神经系统"兽医临床上主要被用作
镇静药’ 氯丙嗪为乳白色粉末"微臭(味极苦(有吸
湿性"遇光渐变色"水溶液呈酸性’ 近年来"一些不
法商贩在饲料中私自添加氯丙嗪"达到镇静(催眠
之效果"从而间接起到催肥促生长作用"造成氯丙
嗪在畜产品中残留 )# f!* ’ 因而寻求一种简便(快速
的提取和检验氯丙嗪的方法"对中毒者进行临床诊
断与急救具有重要意义’ 传统的提取(净化氯丙嗪
的方法为液+液提取法 )& f** "但该方法耗时较长"且
要用到大量的有机溶剂"易损害操作者的身体健康
并且污染环境’ 本文采用乙酸乙酯提取"分别用正
己烷饱和的乙腈和乙腈饱和的正己烷脱脂"通过
9/: 固相萃取柱净化"采用内标法进行气相色谱质
谱$R/+9:%测定’ 样品预处理步骤简单"采用内标
法可以避免外标法中前处理过程中样本损失和定

容体积不准确等造成的误差’ 通过优化色谱条件"
所选的内标物在色谱柱上可以和标准物质明显的
分离’ 方法具有较高的灵敏度(准确度和精密度"
有利于推广使用’

#$材料与方法
#<#$仪器与试剂

LG5>UA6I;"(L+*"I*/气相色谱+质谱联用仪(
LG5>UA6/WU@:6765XA 化 学 工 作 站( 微 量 进 样 器
$#( !>%( L.%(&+D/ 电 子 天 平( 旋 转 蒸 发 仪
$\,/OD%(9/: 固相萃取柱 $*(( @G?) @>"杭州福
裕科技服务有限公司%(涡旋器(离心机’

乙酸乙酯(乙腈(甲醇(正己烷 $均为色谱纯%"
氨水 $分析纯%"无水硫酸钠 $分析纯" )*( B烘烤
& W%氯丙嗪(E)+氯丙嗪内标$以上两种标准品纯度
均 l""="购自 :5G@7公司%’
#<%$方法
#<%<#$样品前处理

称取 *<( G绞碎均匀的猪肉于 *( @>离心管中"
加入 #(( !>内标溶液()<( G无水硫酸钠(%* @>乙
酸乙酯"用匀质机匀质 %( ]"离心半径为 #(; @@"
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; ((( 3?@5A离心 #( @5A’ 取上层溶液至 #(( @>蒸
馏瓶内"&* B减压旋转蒸发至干’ 然后加入 % @>正
己烷饱和的乙腈(! @>乙腈饱和的正己烷"超声溶
解(混匀"转入 #( @>具塞刻度试管中"离心半径为
#(; @@"& ((( 3?@5A 离心 * @5A"用滴管吸取正己
烷"乙腈相待进一步净化’

取 9/: 固相萃取柱"先用 * @>乙腈淋洗活化"
然后将上述乙腈相全部加到柱子上"待样液过柱
后"分别用乙腈(水(甲醇各 ! @>淋洗除杂"将柱子
抽真空脱溶剂 % @5A"然后用 & @>*=氨化甲醇洗脱
收集"在 *( B水浴中氮气吹干"用甲醇定容至
#<( @>"然后进行 R/+9: 分析’
#<%<%$质谱(色谱条件

质谱条件&电离方式"_D源温度为 %!( B"电子
能量 I( Ud"接口温度为 %;( B"电子倍增器电压
# *() d"溶剂延迟 #% @5A’

色谱条件&O-+* 9: *=苯基甲基聚硅氧烷弹性
石英毛细管柱$!( @k(<%* @@"(<%* !@%#进样口
温度为 %;( B#柱温&初温 #%( B保持 # @5A"然后以
#( B?@5A 升至 %"( B"%"( B运行 % @5A#载气&氦
气$纯度# ""<"""=%"流速 #<( @>?@5A#进样量&
# !>#进样方式&不分流进样’
#<%<!$样品的定性与定量

取样品提取液(氯丙嗪标准液各 #<( !>"在优化
的色谱条件下用气相色谱质谱测定"用内标法计算
样品中氯丙嗪的浓度’
#<%<&$标准曲线的绘制

分别取氯丙嗪和 E)+氯丙嗪标准品 #(<( @G"用
甲醇分别溶解并定容于 #( @>容量瓶中"标准贮备
液的浓度都为 #<(( @G?@>"于 f#; B冰箱中备用’
临用时将按上述制备的氯丙嗪(E)+氯丙嗪溶液配
制成浓度分别为 (<*(#<( !G?@>的标准使用液’ 分
别取 #(((#*((%(((%*((*(( !>氯丙嗪标准使用液"
加 *( !>内标使用液"用甲醇定容到 #<( @>"配制成
(<(*(((<(I*((<#((((<#%*((<%*( !G?@>的氯丙嗪
标准系列"此溶液中均含有 (<(* !G?@>E)+氯丙嗪’
取 #<( !>各浓度氯丙嗪标准系列"进气相色谱质谱
仪测定"根据保留时间及碎片离子进行定性(内标
法进行定量分析’

%$结果与分析
%<#$样品前处理的优化

根据相关资料 )% f)* "氯丙嗪易溶于甲醇(乙腈(
乙酸乙酯’ 因此用甲醇(乙腈(乙酸乙酯分别提取
样品中的氯丙嗪"结果发现用乙酸乙酯提取效率高
于甲醇和乙腈’ 猪肉中含有脂肪和其他杂质"采用

正己烷脱去脂肪"9/: 固相萃取小柱进行净化(分
离"能有效地去除杂质"防止污染仪器并有利于提
高仪器的灵敏度以及加标样品的回收率’
%<%$标准曲线及方法检出限

将 * 个浓度水平的标准溶液分别注入气相色谱
质谱仪"以氯丙嗪与 E)+氯丙嗪峰面积比为纵坐标"
氯丙嗪质量浓度为横坐标做标准曲线"曲线在
(<(*# F(<%* !G?@>有 良 好 的 线 性 关 系" !g
(<""" %"回归方程为 +g#<%%I,f(<%(")"检出限
$以噪音的 ! 倍计算%为 %<( !G?HG’ 图 # 为氯丙嗪
与 E)+氯丙嗪标准的色谱图’ 氯丙嗪的保留时间为
#)<)I* @5A"E)+氯丙嗪的保留时间为 #)<)&& @5A’
虽然两者的保留时间很接近"但是在混合标准中能
明显的区分开’

图 #$氯丙嗪与 E)+氯丙嗪标准的色谱图
T5GP3U#$0WU]67AZ73Z Ŵ3X@76XG378W X[̂W>X383X@7e5AU

7AZ E)+̂W>X383X@7e5AU

%<!$加标回收率和精密度
向无氯丙嗪的猪肉中添加适量的标准溶液"相

当于 (<(#*((<(%( 和 (<(%* @G?HG的水平"每个浓
度水平下做 ) 次平行测定的加标回收率""#$为
!<#*="结果见表 #’ 由表 # 可知"本方法具有较好
的精密度和回收率"可以满足测定要求’ 样品及样
品加标色谱图见图 %"L为样品色谱图"#)<)&& @5A
的色谱峰为 E)+氯丙嗪"无氯丙嗪检出’ \为样本
加标色谱图"#)<)I* @5A 的色谱峰为氯丙嗪’

表 #$样品中氯丙嗪的加标回收率

074>U#$0WU3ÛXaU3S376U]X[̂W>X383X@7e5AU5A ]7@8>U]

加标量?
$@G?HG%

本底值?
$@G?HG%

测定值?
$@G?HG%

回收率?
=

(<(#* ( (<(#& % "&<I

(<(%( ( (<(#; & "%<(

(<(%* ( (<(%! ; "*<%

%<&$样品测定
从呼和浩特市的各大超市和批发市场随机抽
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注&L为样本色谱图"\为样本加标色谱图

图 %$样本及样本加标色谱图
T5GP3U%$0WU Ŵ3X@76XG378W X[]7@8>U7AZ ]7@8>U]85HUZ

取猪肉样本 #(( 份采用本法进行测定"均为未检
出氯丙嗪"说明我市的猪肉饲料中暂时没有添加
氯丙嗪’

!$小结
本试验建立了气相色谱质谱法测定猪肉中氯

$$

丙嗪残留的分析方法"方法的精密度(准确度符合分
析的要求"且操作简便"适合在实验室推广’ 该方法
为猪肉中氯丙嗪残留的检测提供了很好的依据’
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通讯作者’张丁$男$主任医师$研究方向为营养与食品安全$_+@75>’eW7AGZ%%%hWA Ẑ ’̂̂X@’̂A

摘$要!目的$建立一种空肠弯曲菌定量检测方法!为食品安全风险评估提供准确的数据支持% 方法$参照 D:2?

0: #(%I%*! 和 R\?0&I;"<"*%((;!基于 9-N原理建立空肠弯曲菌定量检测方法!对定量加标的生鸡肉和鸡粪样

品进行不同增菌培养基$不同培养环境和不同培养方式优化比对研究!用加标回收试验对建立的方法进行验证%

结果$增菌培养基的优化选择’-3U]6XA 肉汤对加标菌量 #( [̂P?G的生鸡肉和鸡粪样品进行空肠弯曲菌检测的平均

值分别为 #%<%) 和 #(<") 9-N?G!\X>6XA 肉汤检测的平均值分别为 %<!; 和 %<!% 9-N?G!二者比较差异有统计学意

义">m(<(*#&微需氧环境的优化选择’用三气培养箱法$产气袋法$抽气换气法和烛缸法对加标生鸡肉和鸡粪中的

空肠弯曲菌检测的平均值分别为 #%<%) 和 #%<#% 9-N?G$#%<%) 和 #(<") 9-N?G$#%<%) 和 #%<;) 9-N?G$#(<;% 和

#%<#% 9-N?G!和三气培养箱法两两相比差异无统计学意义">l(<(*#&培养方式’静止培养法对加标生鸡肉和鸡

粪空肠弯曲菌的检测值分别为 #*<; 和 #*<% 9-N?G!振荡培养法检测值分别为 ##<!) 和 ;<I% 9-N?G!二者比较差

异有统计学意义 ">m(<(* #&用该法对低$中$高浓度加标生鸡肉样品的回收率分别为 ##*<%*=$###<*=和

"*<(=% 结论$此方法可以对高污染样品中空肠弯曲菌进行准确定量!特异度高!值得推广应用%

关键词!空肠弯曲菌& 食源性致病菌& 定量检测& 食品安全& 风险监测
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