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QuEChERS EMR-Lipid 结合 LC-MS/MS 测定鸡蛋中磺胺
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摘要：采用 QuEChERS EMR-Lipid 技术处理样品，建立快速检测鸡蛋中 14 种磺胺类药物和 16 种喹诺酮类药物残留的液质联用

检测方法。将鸡蛋样品用 2%甲酸乙腈 8 mL 提取，再加入 0.5 mL pH 7.0、0.1 mol/L 的 EDTA 缓冲液震荡，用 QuEChERS EMR-Lipid

快速样品提取技术净化，最后用 0.2%甲酸溶液（A 相）和乙腈溶液（B 相）作为流动相进行梯度洗脱，采用电喷雾离子源的动态多

反应监测模式(dynamic MRM)对 30 种磺胺类药物和喹诺酮类药物进行定性和定量分析。结果显示，30 种抗生素添加水平在 8~32 μg/kg

的回收率为 50.09%~102.11%，相对标准偏差小于 15.66%，方法检出限为 0.00131~0.09717 μg/kg。建立的鸡蛋中磺胺类药物和喹诺酮

类药物残留检测的检测方法前处理简单易行，便于操作，方法精密度高，可以满足对鸡蛋中磺胺类药物和喹诺酮类药物快速、准确的

检测要求，并适合大批量样品的准确定性和定量分析检测。 
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Abstract: A sensitive liquid chromatography-tandem mass spectrometry(LC-MS/MS) method has been developed for assaying fourteen 

sulfonamides and sixteen quinolone antibiotics in egg samples. The egg samples were extracted with 8 mL 2% formic acid acetonitrile, shaked 

in 0.5 mL 0.1 mol/L EDTA buffer (pH 7). The extract was purified with QuEChERS EMR-Lipid-based rapid sample treatment method, and 

gradiently eluted with 0.2% formic acid (A) and acetonitrile (B) as the mobile phase. The electrospray ion source was applied with multiple 

reaction monitoring (MRM) for qualitative and quantitative analysis of 30 sulfonamides and quinolones. The results showed that the recoveries 

were 50.09%~102.11% for the 30 antibiotics at spiked levels of 8~32 μg/kg, and the relative standard deviation(RSD) was less than 15.66%. The 

limit of detection (LOD) for the 30 antibiotics was 0.00131~0.09717 μg/kg. The method of determinating sulfonamides and quinolones is simple, 

easy, and reliable, which can meet the rapid and accurate detection requirements of sulfonamides and quinolones in eggs. 
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磺胺类抗生素(sulfonamides，sAs)是人工合成的具

有对氨基苯磺酰胺结构的一类抗菌药物[1]，喹诺酮类

（4-quinolones）是一类含 4-喹诺酮基本结构的抗菌药 
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物[2]，两类药物都因具有化学性质稳定、抗菌谱广、

高效、低毒、价格低和使用方便等优点而被广泛应用

到养殖业上，用来治疗和预防动物的疾病感染，并越

来越受到养殖户的重视。但由于生产者用药不规范或

不遵守正确的休药期等因素，容易导致 sAs 和 FQs

（fluoroquinolones，氟喹诺酮类抗生素）在畜禽体内

过量积聚残留，污染动物性食品，间接对人体产生危

害，如过敏反应、泌尿系统损害等，严重的可导致休

克甚至死亡。某些药物还存在潜在的致癌性，对人体
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产生持久危害。为此，世界各国对食品中的 sAs 和 FQs

的残留限量提出了严格要求，而且许多国家将 sAs 和

FQs 列入抗生素禁用清单。目前，欧盟、美国、日本

和韩国等国家均将磺胺类药物列为动物饲养过程中限

制使用的药物，美国则禁止喹诺酮类药物应用于动物

源性食品[3]，我国农业部《兽药停药期规定》中也指

出多种喹诺酮药物制剂在产蛋鸡中禁用，农业部公告

第 235 号对动物源性食品中使用磺胺类药物的规定限

量为总量不得大于 100 μg/kg。 

目前，国内外对磺胺类药物和喹诺酮类药物残留

检测研究比较常见，报道过的文献也较多，但多数都

是针对其中一类药物的检测分析研究，两类药物一起

进行前处理检测的并不多见。国内外对 sAs 和 FQs 的

分析检测方法主要有微生物检测法[4~6]、酶联免疫吸附

法 [7,8]、毛细管电泳法 (CE)
[9,10]、高效液相色谱法

（ HPLC ） [11~20] 及高效液相色谱 - 串联质谱法

(HPLC-MS/MS)
[21~29]等，其中，HPLC-MS/MS 法是检

测动物源性食品中兽药残留的重要方法，这种方法结

合液相保留时间，并采用多重反应监测（MRM）模式，

对特征离子进行定量和定性分析，适合于复杂基质样

品的检测。但目前检测 sAs 和 FQs 的 LC-MS/MS 方法

主要集中在水产品、鸡肉、猪肉和牛奶等方面，未有

文献报道鸡蛋中磺胺类药物的液相色谱-质谱/质谱

法，可以同时检测鸡蛋中磺胺类药物和喹诺酮类药物

的快捷方法更未见文献报道。 

在样品前处理过程中，本实验采用了创新型安捷

伦增强型脂质去除产品（QuEChERS EMR-Lipid）萃

取技术净化样品。与传统技术相比，它是一种能够选

择性去除复杂基质中脂质并挑战鳄梨等高脂肪含量样

品的独特吸附剂，可针对任意样品前处理产品实现最

彻底的脂质去除和分析物回收，因此您可以在不损失

分析物的前提下去除脂质。此技术不仅提高了方法的

灵敏度、精密度和回收率，而且其操作步骤也比较简

单，减少了操作过程中的各种误差，样品前处理的时

间也大大缩短。 

鉴于此，本文旨在建立一种新的高效液相色谱-

三重四级杆串联质谱联用法以检测禽蛋中多种磺胺类

药物和多种氟喹诺酮类药物的残留含量，同时结合最

新的 QuEChERS EMR-Lipid 快速样品提取技术进行

样品前处理。此方法不仅在结果上大大提高了药物的

检测灵敏度，在样品前处理上也适应了快速、简便、

准确度高的优点，适应了食品安全检测技术简便快捷

和自动化的发展趋势。 

1  材料与方法 

1.1  材料与试剂 

PRIME-HLB 固相萃取柱（60 mg/3 cc），购自

Waters 公司；QuEChERS EMR-Lipid 快速萃取，Agilent

公司；标准品磺胺噻唑(ST)、磺胺二甲异恶唑(SIZ)、

磺胺多辛(SDM’)、磺胺甲基嘧啶（SM1）、磺胺(SN)、

磺胺氯哒嗪(SCP)、磺胺吡啶(SPD)、磺胺甲噻二唑

(SMT)、磺胺甲氧哒嗪(SMP)、磺胺嘧啶（SD）、磺胺

间甲氧嘧啶(SMM)、磺胺地索辛(SDM)、磺胺甲恶唑

(SMZ)、磺胺喹恶啉(SQ)、磺胺二甲嘧啶(SM2)、麻保

沙星、洛美沙星、培氟沙星、恩诺沙星、沙拉沙星、

氧氟沙星、二氟沙星、诺氟沙星、环丙沙星、达氟沙

星、吡哌酸、恶喹酸（奥索利酸）、依诺沙星（氟啶酸）、

萘啶酸、氟甲喹、西诺沙星均为 Dr 出品；乙腈、甲

醇、甲酸(均为 HPLC 纯试剂)，Merck 公司；实验用

水为 Watsons 蒸馏水；柠檬酸、磷酸二氢钾、乙二胺

四乙酸二钠（EDTA）等其余试剂均为分析纯，广州

化学试剂厂；鸡蛋样品，中山市三乡镇白石鸡场。 

1.2  仪器与设备 

高效液相色谱 -三重四级杆串联质谱联用仪

G6495A LC-MSD QQQ(配有电喷雾离子源(ESI)及

Masshunter B07.01 数据处理系统)，美国 Agilent 公司；

全自动固相萃取仪，吉尔森公司；冷冻离心机 3-30KS，

德国 Sigma 公司；漩涡振荡器，德国 IKA 公司。 

1.3  试验方法 

1.3.1  样品提取净化 

准确称取 5.00 g（精确至 0.01 g）鸡蛋样品，加入

2%甲酸乙腈 8 mL，漩涡震荡 1 min，再加入 pH 7.0、

0.1 mol/L 的 EDTA 缓冲液 0.5 mL，漩涡震荡 1 min，

10000 r/min 离心 3 min，将上清液转移至 QuEChERS 

EMR-Lipid 快速萃取提取管中（此管提前用 pH 2.4、

0.1 mol/L 的乙酸铵溶液 5 mL 活化），剧烈震荡 1 min，

10000 r/min 离心 3 min，将上清液转移至 QuEChERS 

EMR-Lipid 反萃取管中，剧烈震荡 1 min，10000 r/min

离心 3 min，吸取 1 mL 上清液到样品瓶中，50 ℃下氮

气吹至近干。 

1.3.2  上机测定 

浓缩液用 0.2%甲酸水:乙腈（4:1）定容至 1.0 mL，

涡旋混匀，过 0.22 µm 过滤膜转移至进样瓶中上机检

测。 

1.3.3  仪器条件 

色谱条件：色谱柱：Agilent poroshell EC-C18 柱，

2.1 mm×100 mm，2.7 µm。 
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流动相：A 相为 0.2%甲酸溶液，B 相为乙腈溶液；

梯度洗脱程序见表 1；进样量：5.0 µL。 

表1 流动相洗脱程序 

Table 1 Gradient elution program 

Time/min Flow/(mL/min) A/% B/% 
Max Pressure 

Limit(bra) 

0 0.4 96 4 1000 

0.5 0.4 96 4 1000 

4.5 0.4 92 8 1000 

5 0.4 92 8 1000 

10 0.4 82 18 1000 

13 0.4 60 40 1000 

13.4 0.4 30 70 1000 

13.5 0.4 10 90 1000 

质谱条件：电喷雾离子源，正离子扫描，动态多

反应监测(dynamic MRM)，碰撞能量（Fragmentor）为

380 V，雾化气压力（ion source gas 1，GS1）为 50 psi，

毛细管压力（Capillary）为 4000 V，干燥气流速（Gas 

Flow）10 L/min，干燥气温度（Gas Temp）350 ℃，

同时优化各物质的质谱检测参数（见表 2）。 

1.3.4  标准溶液的配制与标准曲线、检测限与

定量限测定 

根据标准品的实际含量换算标准品的实际称重

量，分别准确称取各标准品，置于相应容量瓶中，以

10 mL 水溶解，并用 0.1%甲酸乙腈定容至刻度（其中

恶喹酸 10 mL 水加 1.5 mL 氨水溶解，再用 0.1%甲酸

乙腈定容），即成 100.00 µg/mL 的标准储备液，4 ℃冰

箱中避光保存。临用前可将其用流动相稀释至工作浓

度标准溶液。 

配制一系列浓度的混标溶液，用处理好的空白样

品基质，配制 0.5、1.0、2.0、5.0、10.0、20.0 ng/mL

标准工作溶液，上机检测获得基质标准曲线，数据处

理获得线性相关系数。 

按 3 倍信噪比计算方法检测限，10 倍信噪比计算

方法定量限。 

1.3.5  添加回收率、精密度测定 

准确称取 5.00 g（精确至 0.01 g）鸡蛋样品，分别

添加标准溶液混合溶液 8、16、32 µg/kg 浓度，每个

添加浓度做 6 个平行样品，按上述方法进行处理分析，

计算回收率和相对标准偏差。 

2  结果与分析 

2.1  色谱柱选择 

 

 
图1 不同色谱柱的选择性离子流图 

Fig.1 Selective ion flow diagrams of different chromatographic 

columns 

注：X 轴为生成时间（m），Y 轴为峰高。a.Agilent poroshell 

SB-C18; b.Agilent poroshell EC-C18; c.Agilent poroshell Phenyl 

Hexyl 

配制 0.1 mg/L 的标准溶液混合溶液，分别使用

Agilent poroshell EC-C18 柱(2.1 mm×100 mm，2.7 

µm)、Agilent poroshell SB-C18(2.1 mm×100 mm，2.7 

µm)和 Agilent poroshell Phenyl Hexyl(2.1 mm×100 

mm，2.7 µm)柱检测，相同色谱质谱条件下，Agilent 

poroshell EC-C18 柱的响应值和多种药物成分的分离

度都比 Agilent poroshell SB-C18 和 Agilent poroshell 

Phenyl Hexyl的表现好(见图 1)，所以在以后的试验中，

我们选择 Agilent poroshell EC -C18 柱。 

2.2  质谱条件选择 
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图2 30种抗生素的TIC图 

Fig.2 Total ion chromatograms of 30 antibiotics 

磺胺类药物是人工合成的氨苯磺胺衍生物，基本

化学结构为对氨基苯磺酰胺，喹诺酮类药物则都是具

有吡啶酮酸共同结构的一组药物，根据两类药物的分

子结构性质，我们选择 ESI（+）作为电离模式。采用

直接进样方式，0.1 mg/L 单标溶液进样 5.0 µL，正离

子扫描模式对各药物进行全扫描，选择响应最佳的准

分子离子峰为母离子（parent ion，PI），再对母离子进

行二级质谱扫描，得到各个化合物响应值最佳的碎片

子离子（daughter ions，DI）。最后再对得到的每种药

物的二级质谱的碰撞能量（CE）、电喷雾电压（IS）、

雾化气、喷雾压力、毛细管温度和电压等质谱参数进

行优化，从而使每种药物的分子离子与特征离子碎片

产生的离子强度达到最大时为最佳，使化合物的响应

最高（见表 2）。在此条件下，各种药物可以得到有效

的分离（见图 2）。 

2.3  色谱条件选择 

磺胺类药物和喹诺酮类药物的结构对 pH 值都有

严格的要求。实验比较了 0.2%甲酸-乙腈溶液、0.1%

甲酸-乙腈溶液、0.1%甲酸-2 mmoL 乙酸铵缓冲液-乙

腈溶液、0.1%甲酸-0.05%氨水溶液-乙腈溶液对离子化

的影响。结果表明，0.2%甲酸-乙腈溶液体系能使磺胺

类药物和喹诺酮类药物在质谱中有更好的响应值，这

是由于甲酸可以为阳离子的形成提供必需的质子来

源，从而提高其离子化效率。而乙酸铵缓冲液、0.1%

甲酸乙腈溶液有明显的拖尾现象，而且响应值低，因

此选用 0.2%甲酸-乙腈溶液作为流动相体系。此外，

由于柱温太低时流动相粘度大、色谱柱的理论塔板数

低、目标物质出峰慢，因此柱温选为 40 ℃。 

2.4  样品前处理的优化 

磺胺类药物和喹诺酮类药物都含有较稳定的结

构，微溶于水和甲醇等有机溶液，尤其是在酸性环境

下稳定。本实验比较了乙腈、0.1%甲酸乙腈溶液、0.2%

甲酸乙腈溶液、0.5%甲酸乙腈溶液、1%甲酸乙腈溶液、

2%甲酸乙腈溶液作为提取液提取样品，发现用 2%甲

酸乙腈溶液提取样品所得的提取液最清，蛋白除去效

果最好，磺胺药物的提取效果也较好，所以选择 2%

甲酸乙腈溶液作为提取液。喹诺酮类含有吡啶酮酸基

本结构，其羧基和酮基极易和金属离子形成络合物，

所以单纯 2%甲酸乙腈溶液提取时，喹诺酮类药物的

回收率几乎没有，所有我们在样品提取过程中加入乙

二胺四乙酸二钠(EDTA)去络合提取管中的金属离子，

从而提高喹诺酮类药物的回收率。比较了pH 7.0的0.1 

mol/L EDTA、0.2 mol/L EDTA、0.5 mol/L EDTA、1 

mol/L EDTA 的络合作用，最终发现 0.1 mol/L EDTA

作为络合剂时喹诺酮类药物的回收率最好。因此在提

取过程中，选择 2%甲酸乙腈溶液和 0.1 mol/L EDTA

共同提取样品。 

2.5  样品净化 

在本实验中，选用 PRIME-HLB 固相萃取柱、安

捷伦 QuEChERS 快速提取和 QuEChERS EMR-Lipid

快速提取对样品进行净化。结果表明 PRIME-HLB 固

相萃取柱只对其中的一部分药物有提取，其余药物的

提取率低，所以我们选择了安捷伦 QuEChERS 快速提

取进行样品进化。鸡蛋中的蛋白质含量特别高，而脂

质干扰是测定食品或生物基质中痕量残留物面临着重

要难题，不仅导致分析物灵敏度下降，还会导致 MS

维护的需求增加从而缩短仪器和色谱柱寿命，所以去

除脂质在痕量检测中尤为重要。我们比较了安捷伦传

统 QuEChERS 和增强型脂质去除产品（QuEChERS 

EMR-Lipid）对样品进行净化处理的效果，发现

QuEChERS EMR-Lipid 对脂质的去除率较好，而且分

析物的回收率也较高。所以我们选择 QuEChERS 

EMR-Lipid 进行样品净化过程。 

在使用 QuEChERS EMR-Lipid 萃取管进行样品

净化时，QuEChERS EMR-Lipid 快速萃取提取管的活

化效果直接影响了检测结果的好坏。本实验比较了纯

水、pH 2.4、0.1 mol/L 乙酸铵、pH 2.4、0.1 mol/L EDTA、

pH 4.0、0.1 mol/L EDTA、pH 7.0、0.1 mol/L EDTA 活

化提取管，但发现纯水活化时，只有磺胺类药物有回

收；pH 4.0、0.1 mol/L EDTA 活化时喹诺酮类药物开

始有回收，但较低；pH 7.0、0.1 mol/L EDTA 活化时

喹诺酮类药物回收较好，但磺胺类药物又没有了回收；

而 pH 2.4、0.1 mol/L EDTA 活化时，由于溶液太酸，

EDTA 有析出现象；而用 pH 2.4、0.1 mol/L 乙酸铵活

化萃取管中，磺胺类药物和喹诺酮类药物均有回收，

而且回收率较好，最终选择 pH 2.4、0.1 mol/L 乙酸铵
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作为萃取管的活化液进行活化。 

2.6  检测方法的线性关系、检测限（LOD）与

定量限（LOQ）的确定 

配制一系列标准工作溶液，做基质标准曲线进行

定量分析，其线性范围(Linear ranges)和相关系数

(Correlation coeficiants)见表 1。按 3 倍信噪比计算定为

检测限（LOD），10 倍信噪比定为定量限（LOQ），结

果见表 2。 

2.7  检测方法回收率和精密度确定 

准确称取空白样品，分别添加高、中、低三个浓

度标准溶液，每个添加浓度平行测定 6 次，按 1.2 所

述方法进行处理分析，进行样品分析。药物的回收率

较好，回收率范围为 50.09%~102.11%之间，精密度也

较好，相对标准偏差小于 20%，方法满足质量控制要

求[30]，结果见表 3。 

表 2 目标分析物的质谱检测参数、工作曲线线性范围、相关系数、检测限和定量限 

Table 2 Tandem mass parameters, linear ranges, correlation coefficients, LOD and LOQ of target analyte drugs 

分析物 
质谱参数 

线性范围/(ng/mL) R2 LOD/(μg/kg) LOQ/(μg/kg) 
PI(m/z) DI(m/z) Ret time/ms CE/eV 

磺胺噻唑 256.33 156*,92.1 3.9 13, 29 0.50~20.00 0.9996 0.00453 0.01510 

磺胺二甲异恶唑 268.31 91.9*,64.9 10.62 33, 50 0.50~20.00 0.9994 0.00678 0.02261 

磺胺多辛 311.35 108.1, 92.1* 12.2 29, 41 0.50~20.00 0.9995 0.00513 0.01709 

磺胺甲基嘧啶 265.31 91.9*,65.1 4.57 29, 50 0.50~20.00 0.9998 0.00226 0.00753 

磺胺氯哒嗪 285.01 155.9*,108 8.54 13, 29 0.50~20.00 0.9996 0.00856 0.02852 

磺胺吡啶 250.3 92*,65 4.1 29, 50 0.50~20.00 0.9998 0.00131 0.00435 

磺胺甲噻二唑 271.34 92*,65 6.88 29, 49 0.50~20.00 0.9994 0.00592 0.01972 

磺胺甲氧哒嗪 281.21 155.9*,108 7.24 17, 29 0.50~20.00 1.0000 0.00418 0.01395 

磺胺嘧啶 251.31 155.9, 65* 2.98 13, 50 0.50~20.00 0.9999 0.00281 0.00937 

磺胺间甲氧嘧啶 281.31 92*,65 8.5 33, 50  0.50~20.00 0.9992 0.00821 0.02735 

磺胺地索辛 311.11 107.9, 91.9* 9.86 33, 33 0.50~20.00 0.9999 0.00273 0.00911 

磺胺甲恶唑 254.31 155.9, 64.9* 9.45 13, 50 0.50~20.00 0.9999 0.01656 0.05521 

磺胺喹恶啉 301.41 155.9*,107.9 12.35 13, 29 0.50~20.00 0.9995 0.01443 0.04811 

磺胺二甲嘧啶 279.31 186, 124* 6.46 13, 21 0.50~20.00 0.9994 0.00259 0.00862 

麻保沙星 363.00 345*,320 7.28 19, 15 0.50~20.00 0.9809 0.05505 0.18349 

洛美沙星 352.01 308.1, 265* 8.85 13, 25 0.50~20.00 0.9938 0.01456 0.04854 

培氟沙星 334.01 290.1, 233.1* 8.2 17,29 0.50~20.00 0.9912 0.03698 0.12327 

恩诺沙星 360.01 316.1, 245.1* 9.33 16, 25 0.50~20.00 0.9909 0.00858 0.02861 

沙拉沙星 386.01 368*,299 10.19 21, 33 0.50~20.00 0.9977 0.01262 0.04208 

氧氟沙星 362.01 318.1, 261* 8.03 17, 29 0.50~20.00 0.9924 0.00691 0.02303 

二氟沙星 400.01 356.1*,299 10.36 17, 29 0.50~20.00 0.9941 0.01863 0.06211 

诺氟沙星 320.01 302*,276.1 7.97 21, 17, 0.50~20.00 0.9959 0.03750 0.12500 

环丙沙星 332.01 314*,245.1 8.34 25,29 0.50~20.00 0.9945 0.02089 0.06963 

达氟沙星 358.11 340.1, 82.1* 9.1 25, 49 0.50~20.00 0.9907 0.02085 0.06950 

吡哌酸 304.11 286*,217 5.79 21, 25 0.50~20.00 0.9941 0.09717 0.32389 

恶喹酸 262.01 216*,160 11.78 33, 45 0.50~20.00 0.9994 0.00383 0.01276 

依诺沙星 321.01 303*,232 7.63 21, 45 0.50~20.00 0.9949 0.04068 0.13559 

萘啶酸 233.01 215*,186.9 13.12 13, 25 0.50~20.00 0.9984 0.00180 0.00601 

氟甲喹 262.01 202*,126 13.44 37,57 0.50~20.00 0.9996 0.00509 0.01698 

西诺沙星 263.01 217*,188.9 10.82 25, 33 0.50~20.00 0.9978 0.00795 0.02652 

注：*定量离子。 
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表3 空白样品中30种兽药的加标回收率和相对标准偏差 

Table 3 Recovery and relative standard deviation for 30 antibiotics in eggs(%, n=6) 

药物名称 Polypeptide 
8.00 μg/kg  16.00 μg/kg  32.00 μg/kg 

Recovery/% RSD/%  Recovery/% RSD/%  Recovery/% RSD/% 

磺胺噻唑(ST) 54.87 7.77  55.74 8.69  53.52 4.95 

磺胺二甲异恶唑(SIZ) 63.68 9.94  64.64 10.24  62.83 7.59 

磺胺多辛(SDM’) 58.96 10.67  59.78 11.60  54.22 12.54 

磺胺甲基嘧啶(SM1) 63.10 8.23  63.15 10.19  59.67 7.22 

磺胺氯哒嗪(SCP) 59.97 7.22  61.02 7.01  56.76 7.75 

磺胺吡啶(SPD) 55.96 13.94  57.74 15.66  53.21 15.43 

磺胺甲噻二唑(SMT) 55.64 9.52  55.24 9.39  53.01 7.57 

磺胺甲氧哒嗪(SMP) 60.40 8.66  60.66 10.47  56.59 7.61 

磺胺嘧啶(SD) 56.48 9.31  56.99 1.22  53.99 7.47 

磺胺间甲氧嘧啶(SMM) 59.18 7.24  59.935 10.39  55.32 10.07 

磺胺地索辛(SDM) 62.37 12.28  63.28 12.74  60.58 10.42 

磺胺甲恶唑(SMZ) 66.32 13.28  67.28 13.55  62.97 14.18 

磺胺喹恶啉(SQ) 70.17 4.79  72.45 8.08  64.77 10.38 

磺胺二甲嘧啶(SM2) 65.64 10.62  65.57 11.50  61.97 7.97 

麻保沙星 75.93 7.28  79.62 8.00  86.94 5.65 

洛美沙星 69.87 6.65  75.31 6.34  70.09 4.21 

培氟沙星 87.49 10.09  100.21 8.73  92.05 7.56 

恩诺沙星 89.48 9.91  101.25 7.92  92.10 4.51 

沙拉沙星 61.33 11.66  69.71 12.85  65.99 14.44 

氧氟沙星 92.71 7.66  98.48 8.53  94.00 4.93 

二氟沙星 98.06 9.90  102.11 8.26  94.49 3.44 

诺氟沙星 57.42 8.33  65.79 9.02  59.87 5.68 

环丙沙星 61.60 6.61  68.13 7.99  60.94 3.78 

达氟沙星 78.94 9.28  89.66 10.46  83.61 9.81 

吡哌酸 50.97 5.17  52.85 5.96  50.09 6.94 

恶喹酸(奥索利酸) 68.10 14.20  71.50 1.57  64.40 10.00 

依诺沙星(氟啶酸) 57.23 7.74  65.73 8.05  61.15 5.49 

萘啶酸 65.92 1.33  66.44 10.57  60.85 7.35 

氟甲喹 72.69 12.21  75.85 9.44  67.88 6.10 

西诺沙星 71.86 6.55  74.30 7.43  67.64 4.35 

3  结论 

食品中抗生素残留检测属于较为复杂的痕量组分

分析技术，最显著的特点是需要严格的样本前处理步

骤，因为前处理的操作直接影响检测结果的准确性和

可靠性[31]，所以能集采样、萃取、净化、浓缩、预分

离、进样于一身的联用和自动化分析等将是未来发展

的趋势。而本实验中的检测样品禽蛋中的蛋白质含量

较高，在前处理过程中去除脂肪的步骤也非常关键，

其脂肪去除的干净程度直接影响了实验的最终结果。

但目前报道所用的多数方法通常都会在去除脂质的损

失一部分目标物，从而使目标物的回收率受到的影响。

所以本实验在样品前处理过程中，采用了创新型安捷

伦增强型脂质去除产品（QuEChERS EMR-Lipid）萃

取技术净化样品，此技术可针对任意样品前处理产品

实现最彻底的脂质去除和分析物回收，不仅提高了方

法的灵敏度，还提高了样品的回收率和精密度。而且

其操作步骤也比较简单，样品前处理时间也较短，不

仅减少了操作过程中的各种误差，而且其还大大节省

了样品前处理的时间，适用于大批量产品的快速检测。

本试验利用高效液相色谱-三重四级杆串联质谱仪检

测禽蛋中磺胺类药物和喹诺酮类药物的多残留含量，
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不仅具有液相色谱对药物的高效分离特点，也具有质

谱对分析物质化学结构的定性分析特性，同时达到了

定性和定量的检测目的，特别适用于兽药痕量残留的

确证性分析检测，而且在检测结果上大大提高了方法

的灵敏度和精确度，所得检测限也比较低，磺胺类药

物 检 测 限 为 0.0013~0.0166 μg/kg ， 定 量 限

0.0044~0.0552 μg/kg ；喹诺酮类药物检测限为

0.0018~0.0972 μg/kg，定量限 0.0060~0.3239 μg/kg，远

远小于欧美国家和我国农业部制定的最高残留限量。

与其他液质联用法相比，检测限也有所降低，如王浩
[25]等用液相色谱-串联三重四极杆质谱对牛奶中 10 种

磺胺类药物残留，检出限可达到 0.5~1.0 μg/L；郭黎明
[26]等采用超高效液相色谱-串联质谱在正离子模式下

通过多反应监测(MRM)方式同时测定了鸡肝脏组织

中 3 种四环素类药物、10 种磺胺类药物以及 8 种喹诺

酮类药物的残留，该方法对测定的 21 种药物的检出限

均为 2 μg/kg，定量限均为 5 μg/kg。张萍[11]等建立鸡

蛋粉中 12 种磺胺类药物残留量的测定方法，最小检出

限在 0.002~0.045 μg/g。Schneiderd 等使用 LC/MC 测

定了牛和鸡的肝组织中的 sAs，检测限为 0.8~1.7 

μg/kg。所以本文建立的 QuEChERS EMR-Lipid 结合

LC-MS/MS检测鸡蛋中多种磺胺类药物和喹诺酮类药

物残留含量的检测方法具有高灵敏度、高精密度、前

处理操作简便、快速省时等优点，测定的 30 种兽药残

留的含量结果均能满足鸡蛋中多种药物残留检测的限

量要求及相应的检测水平，并适用于市场禽蛋中多类

兽药的监督抽查工作，在理论和生产实践上都具有重

要意义。 
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