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为提取时间*
!:!$流动相的选择

曲酸极性强"在反相色谱柱上保留不强"相反"
XXV9的保留较强"故本试验采用梯度洗脱* 若流
动相为乙腈,水系统时"曲酸’XXV9的峰形均较宽"
曲酸峰形拖尾"XXV9峰形前延* 将流动相改为乙
腈,":%<磷酸系统后"曲酸’XXV9均峰形对称"
XXV9的保留时间延长"表明酸性流动相有利于曲
酸’XXV9的色谱保留*
!:’$进样体积的选择

进样体积为 % !O时"曲酸’XXV9均峰形良好*
进样体积%& !O时"曲酸峰分裂"但 XXV9峰形良
好* 将 %:&:% 中供试品溶液用水稀释 % 倍后"吸取
& !O进样测定"结果曲酸峰的峰形对称"无分裂现
象"但进样体积为 ) !O时曲酸峰仍分裂* 曲酸峰分
裂的原因是由于供试品溶液的溶剂$乙腈%与曲酸
出峰时的流动相组成$仅含 7<乙腈%相差太大"进
样体积大时"两种溶剂在短时间内不能完全互溶"
故造成峰分裂* 将供试品溶液用水稀释 % 倍后有助
于进样溶剂与流动相的互溶"但增加了分析步骤*
为缩短分析时间"将进样体积定为 % !O*
!:)$测定波长的选择

光谱扫描表明"曲酸分别在 &%?’&?* G]波长处
有最大吸收"XXV9在 !"" G]波长处有最大吸收*
为增强检测方法的专属性和灵敏度"选择 &?* 和
!"" G]作为测定波长*
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实验技术与方法
气相色谱,三重四极杆质谱法测定果汁中邻苯二甲酸酯含量

姚铭栋
!安阳市疾病预防控制中心"河南 安阳$’))"""$

收稿日期!&"%’,"!,%*

作者简介!姚铭栋$男$主管技师$研究方向为理化检验$3,]JIO’]IG/ZSG/KJSd%&?(BS]

摘$要!目的$建立一种同时测定果汁中 %? 种邻苯二甲酸酯的气相色谱,三重四极杆质谱$+L,X6.X6%方法!了

解安阳市内销售的果汁中邻苯二甲酸酯含量的现状" 方法$样品经正己烷提取!固相萃取玻璃小柱净化!萃取液

经氮吹浓缩后!以 +L,X6.X6 测定!外标法定量" 结果$%? 种邻苯二甲酸酯在 &’ ]IG 内流出并完全分离!在 ) i

) """ !/.4范围内相关系数 "& 均 w":**!在 ! 个水平的加标试验中!BCI为 ":%< i?:%<!样品加标回收率为 #7<

i%"?<!定性检出限为 ":% i":) !/.4" 结论$该方法通过优化气相色谱条件!使 %? 种邻苯二甲酸酯得到较好分

离&选取丰度高的特征离子#最佳的碰撞能量!用 +L,X6.X6 检测特征离子的二级离子!可减少干扰!避免假阳性的

出现!提高灵敏度" 该方法操作简单#准确度和精密度高!适用于果汁中邻苯二甲酸酯的检测和确证"

关键词!邻苯二甲酸酯& 固相萃取& 气相色谱,三重四极杆质谱& 果汁& 塑化剂& 食品污染物& 食品安全
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$2GKJG/LQGUQTCST9IYQJYQLSGUTSOJGZ 1TQ_QGUISG" MQGJG 2GKJG/’))"""" LDIGJ%

56%&().&& "67’.&-4’$ VSSWUI]I[Q/JYBDTS]JUS/TJWDKJGZ ]JYYYWQBUTS]QUTKBSGZIUISGY" QYUJROIYD J]QUDSZ CST

ZQUQT]IGJUISG SC%? WDUDJOIBJBIZ QYUQTYIG AFIBQFYIG//JYBDTS]JUS/TJWDK,UJGZQ]]JYYYWQBUTS]QUTK$+L,X6.X6%" JGZ

IG_QYUI/JUQUDQBSGUJ]IGJUISG OQ_QOIG AFIBQIG 2GKJG/LIUK(8’&902%$VDQYJ]WOQY\QTQQ̂UTJBUQZ RKDQ̂JGQY" WFTICIQZ

\IUD 1TS3OFU162 +OJYYBSOF]G" BSGBQGUTJUQZ RKGIUTS/QG ZTKIG/JGZ UDQG ZQUQT]IGQZ RK+L,X6.X6 FYIG/Q̂UQTGJO

YUJGZJTZ ]QUDSZ(:’%;*&%$%? WDUDJOIBJBIZ QYUQTY\QTQYQWJTJUQZ BS]WOQUQOK\IUDIG &’ ]IGFUQY(VDQOIGQJTIUKSC%?

WDUDJOIBJBIZ QYUQTY\JY),) """ !/.4\IUD BSTTQOJUISG BSQCCIBIQGUY$"& % JRS_Q":**(VDQTQOJUI_QYUJGZJTZ ZQ_IJUISGY

$BCIY% \QTQIG UDQTJG/QSC":%<,?:%<(=QBS_QTIQYTJG/QZ CTS]#7< US%"?< CSTJOOBS]WSFGZYJUUDTQQZICCQTQGU

YWI8QZ OQ_QOY(VDQOI]IUYSCZQUQBUISG \QTQ":%,":) !/.4(<0,.*;%-0,$%? WDUDJOIBJBIZ QYUQTY\QTQRQUUQTYQWJTJUQZ IG

UDQYFIUJROQBSGZIUISGYSC/JYBDTS]JUS/TJWDK(LDSSYIG/UDQDI/DQYUJGZ ]SYUJRFGZJGU]JYYWTQBFTYSTISG JGZ UDQRQYU

BSOOIYISG QGQT/K" UDQZQUQBUISG SCWTSZFBUISG RK+L,X6.X6 BSFOZ TQZFBQUDQRJB8/TSFGZ JGZ I]WTS_QUDQYQGYIUI_IUK(VDQ

]QUDSZ \JYYI]WOQ" JBBFTJUQJGZ YQGYIUI_Q(5U\JYYFIUJROQCSTUDQZQUQT]IGJUISG SCWDUDJOIBJBIZ QYUQTYIG AFIBQ(

=’$ >0(2%& 1DUDJOIBJBIZ QYUQTY# YSOIZ WDJYQQ̂UTJBUISG# /JYBDTS]JUS/TJWDK,UJGZQ]JYYYWQBUTS]QUTK# AFIBQ#

WOJYUIBI[QT# CSSZ BSGUJ]IGJGU# CSSZ YJCQUK

$$邻苯二甲酸酯类物质 $123Y%是酯类化合物
中较难降解的一类持久性有机污染物 $101Y% "

也是公认的环境内分泌干扰物* 123Y作为塑化
剂目前被广泛应用于玩具’食品包装材料’医用
血袋和胶管制品’高分子塑胶产品等数百种产品
中 ( % ) "可以改变人体荷尔蒙中的雌激素水平"从
而导致严重的健康问题"如癌症’生殖及发育损
害等* 近年来"关于 123Y对环境造成危害的报
道屡见不鲜 ( & e! ) * &"%% 年 ) 月 &’ 日"中国台湾
地区有关方面向国家质检总局通报"发现中国台
湾制售的食品添加剂 +起云剂 ,含有化学成分邻
苯二甲酸二 $ &,乙基己基 %酯 $93M1% "该 +起云
剂,已用于部分饮料等产品的生产加工 ( ’ ) * &"%%

年 ? 月 % 日"我国卫生部将 %# 种 123Y列为违法
添加的非食用物质 ( ) ) * 塑化剂的检测及污染研

究已在国内引起人们的重视 ( ? e# ) * 至今为止"
123Y的测定方法主要有气相色谱,质谱法 $+L,
X6%和液相色谱,质谱法$4L,X6% "大多数针对塑
料制品’电子电器产品或环境样品的测定"也有
针对食品检测的报道 ( 7 ) * +L,X6 检出限较气相
色谱,三重四极杆质谱法 $+L,X6.X6%高"但我国
暂时未出台对 123Y限量标准"本文参考国标方
法 ( * ) "建立了同时测定果汁中 %? 种邻苯二甲酸
酯的 +L,X6.X6 检测方法*

%$材料与方法
%:%$主要仪器与试剂

#7*"+L,#"""X6 气相色谱,质谱联用仪 $美国
2/IOQGU%’氮吹仪$美国 0T/JGS]JUISG 2YYSBIJUQY%’涡

旋混匀器 $美国 6BIQGUICIB5GZFYUTIQY%’1TS3OFU126
+OJYY$% /.? ]O"中国 9I8]JVQBDGSOS/IQY%*

%? 种 123Y混合标准溶液$%:" ]/.]O%&邻苯二
甲酸二甲酯$9X1%’邻苯二甲酸二乙酯 $931%’邻
苯二甲酸二异丁酯 $95N1%’邻苯二甲酸二丁酯
$9N1%’邻苯二甲酸二$&,甲氧基%乙酯$9X31%’邻
苯二甲酸二$’,甲基,&,戊基%酯$NX11%’邻苯二甲
酸二$&,乙氧基%乙酯$9331%’邻苯二甲酸二戊酯
$911%’邻苯二甲酸二己酯$9Ms1%’邻苯二甲酸丁
基苄基酯 $NN1%’邻苯二甲酸二 $&,丁氧基%乙酯
$9N31%’邻苯二甲酸二环己酯$9LM1%’邻苯二甲
酸二 $&,乙基%己酯 $93M1%’邻苯二甲酸二苯酯
$91M1%’邻苯二甲酸二正辛酯 $9E01%’邻苯二甲
酸二壬酯 $9E1%"批号&%?"##"""购于中国 9I8]J
VQBDGSOS/IQY#正己烷 $批号&"*)%?&"纯度 w*7:"<

美国 fIYDQT%’丙酮 $批号&P)&3!""纯度 w**:7<"

美国 H(V(NJ8QT%’硫酸钠 $优级纯"纯度 w**:"<"

天津市津北精细化工有限公司%*
%:&$方法
%:&:%$样品前处理

提取&称取 ):" /$准确到 ":% ]/%充分混匀的
果汁样品于 %" ]O具塞离心管中"加 ) ]O正己烷涡
旋混匀 & ]IG"’ """ T.]IG 离心 %" ]IG"转移上清液
至干净的试管中"再以正己烷重复提取 & 次"合并
! 次上清液"’" k下氮吹至 ) ]O"待净化*

净化&向净化小柱中加入 % /无水硫酸钠"依
次加入丙酮’正己烷各 ) ]O活化柱子#加入待测
液上样#依次加入正己烷’’<丙酮,正己烷溶液
各 ) ]O进行洗脱"收集洗脱液* ’" k水浴中氮
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气吹至近干"以正己烷定容至 % ]O"待 +L,X6.X6
测定*
%:&:&$仪器条件

色谱条件&色谱柱为 M1,)X6$!" ]g":&) ]]"
":&) !]%弹性石英毛细管柱"进样口温度 &)" k"
升温程序&初始柱温 #" k"恒温 % ]IG"以 &" k.]IG
升温至 &&" k"保持 % ]IG"再以 ) k.]IG 升温至
&7" k"保持 ’ ]IG#流速 %:" ]O.]IG"进样量%:" !O"
不分流"载气 MQ*

质谱条件&35离子源温度 &!" k"电子能量
#" Qm"扫描范围 /+P’" i?"""四极杆温度 %)" k"传
输线温度 &7" k"碰撞气 E&"溶剂延迟 ? ]IG*

&$结果与分析
&:%$色谱条件的优化

试验 ":7’%:"’%:& ]O.]IG 不同的载气流速和
不同的阶梯升温方式$另一种阶梯升温方式是升温
速率均翻倍%"选择全部组分既能完全分离又能比
较快速流出的柱流速和阶梯升温方式"优化后的色
谱条件同 %:&:&*
&:&$特征离子的选择

在 %:&:& 色谱条件下"以 +L,X6.X6 在 /+P
’" i?"" 范围内对 %? 种 123Y混合标准溶液进行全
扫描"再比对 E56V&:" 图库"确定各组分的保留时间
和特征离子"见表 %*

表 %$邻苯二甲酸酯质谱参数
VJROQ%$XJIG X6 WJTJ]QUQTYSCUDQ%? 123Y

名称 时间.]IG 母离子 碰撞能量 % .Qm 子离子 % 碰撞能量 & .Qm 子离子 &

邻苯二甲酸二甲酯 #:7%% %?! &) ## !" *&

邻苯二甲酸二乙酯 7:?#% %’* &) ?) %) *!

邻苯二甲酸二异丁酯 %":’%) %’* !" ?) &" *!

邻苯二甲酸二丁酯 %%:%?" %’* &) ?) &" *!

邻苯二甲酸二$&,甲氧基%乙酯 %%:’*# %"’ %" #? !" )"

邻苯二甲酸二$’,甲基,&,戊基%酯 %&:&%% %’* !" ?) &" *!

邻苯二甲酸二$&,乙氧基%乙酯 %&:)?! %’* &) ?) %) *!

邻苯二甲酸二戊酯 %&:*!) %’* &) ?) &" *!

邻苯二甲酸二己酯 %):"?? %’* !" ?) &" *!

邻苯二甲酸丁基苄基酯 %):&%# %’* &) ?) &" *!

邻苯二甲酸二$&,丁氧基%乙酯 %?:?#" %’* &) ?) %) *!

邻苯二甲酸二环己酯 %#:!&’ %’* !" ?) &" *!

邻苯二甲酸二$&,乙基%己酯 %#:)?) %’* !" ?) &" *!

邻苯二甲酸二苯酯 %#:?7? &&) &) ## &" %’%

邻苯二甲酸二正辛酯 %*:*)’ %’* !" ?) &" *!

邻苯二甲酸二壬酯 &&:’#! %’* !" ?) &" *!

&:!$产物离子和碰撞能量的选择
依据各组分的的保留时间分成若干个时间段"

对不同时间段内的标准物质的特征离子在 ) i
’" Qm碰撞能量间进行扫描"以确定各标准物质丰度
最高的二级离子和最佳碰撞能量$见表 %%* 以邻苯
二甲酸$&,乙基%己酯标准物质确定子离子’碰撞能
量的过程$如图 %%为例"子离子 /+P?) 丰度最高时
的最佳碰撞能量为 !" Qm#子离子 /+P*! 丰度最高
时的最佳碰撞能量为 &" Qm*
&:’$总离子流

依据优化的仪器条件"%? 种 123Y标准组分在
&’ ]IG 内快速流出"并得到较好的分离"本条件尤
其适合大批量样品的分析"总离子流图见图 &*
&:)$线性范围与检出限

配制浓度为 )’&)’)"’&)"’)""’& )"" 和 ) """
!/.4的混合标准溶液"利用优化的仪器条件制作曲
线"线性范围见表 &#随机选取 % 份阴性样品提取
液"加入 ) !/.4混合标准溶液"以 ! 倍信噪比计算
%? 种 123Y检出限$见表 &%* 响应最低的邻苯二甲

图 %$邻苯二甲酸$&,乙基%己酯子离子和碰撞能量选择图
fI/FTQ%$1TSZFBUISG JGZ BSOOIYISG QGQT/KSWUI]I[JUISG SC93M1

酸二$&,丁氧基%乙酯离子流信噪比见图 !*
&:?$准确度与精密度

选取 % 份阴性样品"进行 % 倍检出限’& 倍检出
限和 %" 倍检出限 ! 个不同水平的加标回收试验"按
照 %:&:% 方法处理"各水平进行 ? 份平行测定"计算
%? 种 123Y的回收率和相对标准偏差$见表 !%"样
品加标回收率在 #7< i%"?<之间"相对标准偏差
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注&%(邻苯二甲酸二甲酯$9X1% "&(邻苯二甲酸二乙酯$931% "

!(邻苯二甲酸二异丁酯$95N1% "’(邻苯二甲酸二丁酯$9N1% "

)(邻苯二甲酸二$&,甲氧基%乙酯$9X31% "?(邻苯二甲酸二$’,

甲基,&,戊基%酯 $NX11% "#(邻苯二甲酸二 $ &,乙氧基 % 乙酯

$9331% "7(邻苯二甲酸二戊酯 $911% "*(邻苯二甲酸二己酯

$9Ms1% "%"(邻苯二甲酸丁基苄基酯$NN1% "%%(邻苯二甲酸二

$&,丁氧基%乙酯 $9N31% "%&(邻苯二甲酸二环己酯 $9LM1% "

%!(邻苯二甲酸二$&,乙基%己酯 $93M1% "%’(邻苯二甲酸二苯

酯$91M1% "%)(邻苯二甲酸二正辛酯$9E01% "%?(邻苯二甲酸

二壬酯$9E1%

图 &$%? 种 123Y总离子流图
fI/FTQ&$VSUJOISG BFTTQGULDTS]JUS/TJWD SC

%? 123Y6UJGZJTZY

表 &$123Y标准溶液线性范围和检出限

VJROQ&$4IGQJTTJG/JGZ ZQUQBUISG OI]IUSCUDQ%? 123Y

YUJGZJTZY

名称 标准曲线
线性范围
.$!/.4%

检出限
.$!/.4%

邻苯二甲酸二甲酯 Aj&)#:)’70e’#?%:& ) i) """ ":%

邻苯二甲酸二乙酯 Aj&&%:%)70e!!#":! ) i) """ ":%

邻苯二甲酸二异丁酯 Aj!&):&!70e7"*’:# ) i) """ ":%

邻苯二甲酸二丁酯 Aj!7":77!0e%"’!’:? ) i) """ ":%

邻苯二甲酸二$&,甲氧
基%乙酯

Aj&":*?’0e%???:? &) i) """ ":’

邻苯二甲酸二$’,甲
基,&,戊基%酯

Aj#’:?"70e#)%&:* &) i) """ ":’

邻苯二甲酸二$&,乙
氧基%乙酯

Aj’":*’&0e!&##:* &) i) """ ":!

邻苯二甲酸二戊酯 Aj!7):&??0e&%)%#:? ) i) """ ":%

邻苯二甲酸二己酯 Aj!7%:’*!0e&?)*#:) ) i) """ ":%

邻苯二甲酸丁基苄基酯 Aj%&):&)70e%’)#&:* &) i) """ ":!

邻苯二甲酸二$&,丁
氧基%乙酯

Aj)&:!"70e)7)?:% &) i) """ ":)

邻苯二甲酸二环己酯 Aj%%?:’’70e%#&*!:7 &) i) """ ":!

邻苯二甲酸二$&,乙基%己酯 Aj&"":#)*0e%7%"*:? ) i) """ ":&

邻苯二甲酸二苯酯 Aj&&#:*!70e&)"?%:! ) i) """ ":&

邻苯二甲酸二正辛酯 Aj!!%:%"%0e!?&)":* ) i) """ ":&

邻苯二甲酸二壬酯 Aj&#’:%?%0e!)#)*:& ) i) """ ":&

在 ":%< i?:%<之间"准确度和精密度满足分析要
求* 加标 %" 倍检出限离子流见图 ’*
&:#$样品分析结果

采用本试验所建立方法检验样品 )" 份"检出率

图 !$邻苯二甲酸二$&,丁氧基%乙酯信噪比图
fI/FTQ!$6I/GJO,US,GSIYQSC9N3M

注&%(邻苯二甲酸二甲酯$9X1% "&(邻苯二甲酸二乙酯$931% "

!(邻苯二甲酸二异丁酯$95N1% "’(邻苯二甲酸二丁酯 $9N1% "

)(邻苯二甲酸二$&,甲氧基%乙酯$9X31% "?(邻苯二甲酸二$’,

甲基,&,戊基 % 酯 $NX11% "#(邻苯二甲酸二 $ &,乙氧基 % 乙酯

$9331% "7(邻苯二甲酸二戊酯 $911% "*(邻苯二甲酸二己酯

$9Ms1% "%"(邻苯二甲酸丁基苄基酯$NN1% "%%(邻苯二甲酸二

$&,丁氧基%乙酯 $9N31% "%&(邻苯二甲酸二环己酯 $9LM1% "

%!(邻苯二甲酸二$&,乙基%己酯$93M1% "%’(邻苯二甲酸二苯

酯$91M1% "%)(邻苯二甲酸二正辛酯 $9E01% "%?(邻苯二甲酸

二壬酯$9E1%

图 ’$%" 倍检出限加标离子流图
fI/FTQ’$VSUJOISG BFTTQGUBDTS]JUS/TJWD SCUDQ

%" UI]QY409

为 7’<$’&.)"%"主要检出邻苯二甲酸二$&,乙基%
己酯’邻苯二甲酸二丁酯’邻苯二甲酸二异丁酯’邻
苯二甲酸二己酯 ’ 类 123Y"检出结果见表 ’* 测定
的阳性样品离子流如图 ) 所示*

!$小结
本试验结果表明"塑料瓶装果汁饮料中 123Y

检出率较高"但含量并未超出 +N*?7)!&""7-食品
容器’包装材料用添加剂使用卫生标准. (%")规定的

塑料食品包装材料中邻苯二甲酸二丁酯和邻苯二
甲酸二$&,乙基%己酯的特定迁移量$分别为 ":! 和
%:) ]/.4%"远低于中国台湾塑化剂风波中邻苯二
甲酸二$&,乙基%己酯的检出浓度"因此认为添加塑



气相色谱,三重四极杆质谱法测定果汁中邻苯二甲酸酯含量!!!姚铭栋 !!?%$$ !

$$$$ 表 !$%? 种 123Y的加标回收率和精密度
VJROQ!$6WI8QZ TQBS_QTIQYJGZ TQOJUI_QYUJGZJTZ ZQ_IJUISGYSC%? 123Y

名称
加标水平.$!/.4% 加标回收率.< BCI.<

% & ! % & ! % & !
邻苯二甲酸二甲酯 ":% ":& %:" 7" 7) *! &:? !:" ":*
邻苯二甲酸二乙酯 ":% ":& %:" *% *" 7* %:" ":) %:!
邻苯二甲酸二异丁酯 ":% ":& %:" *& %") %"! !:& ":7 ":#
邻苯二甲酸二丁酯 ":% ":& %:" 7& *# %"& ’:" %:% ":%
邻苯二甲酸二$&,甲氧基%乙酯 ":’ ":7 ’:" *) *" *) !:) %:& ":)
邻苯二甲酸二$’,甲基,&,戊基%酯 ":’ ":7 ’:" 7# ** *7 &:% !:% ":?
邻苯二甲酸二$&,乙氧基%乙酯 ":! ":? !:" *# 7* *) !:’ &:* &:%
邻苯二甲酸二戊酯 ":% ":& %:" *& ** %"% ):& &:& ":#
邻苯二甲酸二己酯 ":% ":& %:" *% 7? *" ’:* &:7 ":)
邻苯二甲酸丁基苄基酯 ":! ":? !:" 7! %"? *7 !:7 !:# ":)
邻苯二甲酸二$&,丁氧基%乙酯 ":) %:" ):" 77 7? *! ’:) ":* %:"
邻苯二甲酸二环己酯 ":! ":? !:" 7? 7% 7* %:& ":! &:%
邻苯二甲酸二$&,乙基%己酯 ":& ":’ &:" 7& 7* *? ’:* ":) ":7
邻苯二甲酸二苯酯 ":& ":’ &:" 7" 7* %"! ?:% &:? ":’
邻苯二甲酸二正辛酯 ":& ":’ &:" #7 7# %") &:’ !:& %:"
邻苯二甲酸二壬酯 ":& ":’ &:" 7! %"! ** !:& &:# &:%

表 ’$果汁样品中 123Y检出结果$!/.8/%

VJROQ’$=QYFOUYSC%? 123YIG AFIBQ

样品
序号

邻苯二甲
酸二丁酯

邻苯二甲酸
二$&,乙基%
己酯

邻苯二甲酸
二异丁酯

邻苯二甲
酸二己酯

样品
序号

邻苯二甲
酸二丁酯

邻苯二甲酸
二$&,乙基%
己酯

邻苯二甲酸
二异丁酯

邻苯二甲
酸二己酯

% #:! E9 E9 E9 && E9 &:" E9 E9
& E9 ):& E9 E9 &! ":? E9 E9 E9
! E9 %:" E9 E9 &’ E9 ):% E9 E9
’ !:? E9 *:& E9 &) E9 ?:7 E9 E9
) E9 E9 E9 ):’ &? &:" E9 E9 E9
? E9 ?:7 E9 E9 &# E9 !:& E9 E9
# %%:" E9 E9 E9 &7 ’:& E9 E9 E9
7 ":* E9 E9 E9 &* E9 ?:) E9 E9
* E9 E9 !:% E9 !" E9 ’:! E9 E9
%" E9 7:& E9 E9 !% E9 !:* E9 E9
%% *:) E9 E9 E9 !& !:# &:? E9 E9
%& E9 ’:? E9 E9 !! ):? E9 E9 E9
%! !:* #:& E9 E9 !’ ":# E9 E9 E9
%’ 7:* E9 E9 E9 !) ":! E9 E9 E9
%) ?:! E9 E9 E9 !? E9 E9 &:* E9
%? E9 #:& E9 E9 !# E9 ?:# E9 E9
%# E9 !:% E9 E9 !7 E9 %":" E9 E9
%7 E9 ?:’ E9 E9 !* &:* E9 E9 E9
%* &:7 E9 E9 E9 ’" ?:7 E9 E9 E9
&" E9 E9 E9 ":* ’% E9 #:* E9 E9
&% E9 E9 !:’ E9 ’& E9 !:) E9 E9

注&E9为未检出

图 )$阳性样品离子流图
fI/FTQ)$5SG BFTTQGUBDTS]JUS/TJWD SCWSYIUI_QYJ]WOQ

化剂的可能性很小*

试验采用玻璃柱固相萃取"+L,X6.X6 同时测
定果汁中 %? 种塑化剂的含量"操作简单"分析时间
短#所建立方法利用最佳的碰撞能量选取物质特征
离子的二级离子进行定性’定量"减少基质的干扰"
适合果汁中痕量塑化剂的检出*
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实验技术与方法
荧光免疫层析法快速测定牛奶中头孢氨苄残留量

胡佳丽%!&!于东升!!刘小雷%!云彩麟%!李莉&!刘彩虹&!张帆&!陈艳&!邹明强&

!%(内蒙古医科大学"内蒙古 呼和浩特$"%"")*# &(中国检验检疫科学研究院"北京$%""%&!#
!(内蒙古精神卫生中心"内蒙古 呼和浩特$"%""%"$

摘$要!目的$采用荧光免疫层析法结合现场检测仪建立牛奶中头孢氨苄残留的快速定量检测方法" 方法$利用
反向微乳技术合成稀土铕荧光纳米颗粒!与头孢氨苄单克隆抗体结合制备荧光检测探针!以头孢氨苄卵清蛋白全抗
原和羊抗小鼠抗体分别作为检测线和质控线制备免疫层析试纸条!结合现场检测仪建立牛奶中头孢氨苄残留的快速
定量检测方法" 结果$试验结果表明!该方法对头孢氨苄的检测限为 ":%? G/.]O!半数抑制浓度$J!)" %为 ":? G/.]O!

线性范围为 ":%? i) G/.]O!标准添加回收率为 %""< i%%)<之间!与头孢菌素类及青霉素等其他 %& 种抗生素的交叉
反应率均 l":"%<!与 34562方法比较!测定结果相关性良好" 结论$本试验所建立的荧光免疫层析法快速检测牛
奶中头孢氨苄残留!具有简便#快速#灵敏#直观的优点!可用于抗生素残留的筛查!极具推广和应用价值"

关键词!头孢氨苄& 荧光免疫层析法& 稀土铕纳米颗粒& 快速定量检测& 兽药残留& 牛奶& 抗菌素
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