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摘要
!

利用
b6P:'P]0

技术结合超高效液相色谱 串联质谱的方法检测
"

种动物源食品!鸡肉%鸡蛋%猪肝%牛奶%

猪肉#中氟虫腈及其
H

个代谢物残留量'样品用乙腈提取$经低温处理$多壁碳纳米管!

#S:WG4

#%弗罗里硅土

!

Q($%*4*(

#和
:;E

分散固相萃取!

230_P

#净化$外标法定量'在不同浓度的加标水平下$氟虫腈及其代谢物在
"

种

动物源食品中的平均回收率为
A/>;R

!

;;H>ER

$相对标准偏差
]0K

为
;>LR

!

;A>DR

$检出限
U<K

在
C>AH

!

;>L!

"

)

&

X

)

范围内$定量限
U<b

在
"

!

;C

"

)

&

X

)

范围内'该方法具有简单%灵敏%准确等优点$适用于动物源食品

中氟虫腈及其代谢物的快速筛查和定量检测'

关键词
!

农药残留(

!

超高效液相色谱 串联质谱(

!

动物源食品(

!

氟虫腈

中图分类号#

!

0!E;>E

!!

文献标识码#

!

F

!!

@LF

#

!

;C>;DDEE

$

5

>dJ?'>/C;E/H"

A4.4#<')".'*)*,,'

-

#*)'$")&'.+.0#44<4."5*$'.4#4+'&/4+')

,'?4,**&+*,")'<"$*#'

(

')

)"#$93-'

5

>3-'

5

(

!

?@06,'

5

&'

5

(

!

%1#$)-'

5

C37/

(

!

O06,&73/

(

!

60+/'

(

!

=:"#$P7'

5.

/&'

%

21*1%I%

8

(*>#/*1#/

8'

#/A)#$#

&8

#

'

F$*+1H)4%*4%4*+,J+4%31F%414

(

J+41)1:1%#

'

F$*+1

F/#1%31)#+

(

"5)+%4%93*,%0

8

#

'

9

&

/)3:$1:/*$23)%+3%4

(

A%)

E

)+

&

!

;CC;LH

(

"5)+*

&

65+.#"2.

!

A3-;/"93"U2F->3',

.

/->7IJ,'-(H,F3/4FB&L3,

5

3

E

-BD7BI&'>-4,

.

/,(>3B7I&F7

5

B&

E

3

8

F&'(-II&CC

C

E

->FB7I-FB

8

H&C/C-(F7(-F->FF3-B-C,(/-C7DD,

E

B7',4&'(,FCF3B--I-F&J74,F-C,'D,K-D77(C7D&',I&47B,

5

,','L

>4/(,'

5

>3,>Q-'

(

I,4Q

(

-

55

C

(

E

7BQ4,K-B&'(

E

7BQMA3-C&I

E

4-CH-B--GFB&>F-(H,F3&>-F7',FB,4-

(

&'(F3-'-G

E

-B,L

-'>-(47HLF-I

E

-B&F/B-FB-&FI-'F

(

(L2<"

E

/B,D,>&F,7'7D!O9#AC

(

)47B,C,4&'(9;E

(

R":9;EJ

8

/C,'

5

F3--GF-BL

'&4CF&'(&B(I-F37(M*F(,DD-B-'F>7'>-'FB&F,7'C

(

F3-&K-B&

5

-B->7K-B,-C7DD,

E

B7',4&'(,FCI-F&J74,F-C,'F3-D,K-

D77(CH-B-,'F3-B&'

5

-7DA/M;Ni;;HMEN

(

H,F3U2%,'F3-B&'

5

-7D;MLNi;AMDNMA3-?1%H&C,'F3-

B&'

5

-7DCMAHi;ML!

"

5

.

Q

5

(

&'(?1;,'F3-B&'

5

-7D"i;C

"

5

.

Q

5

MA3,CI-F37(,CC,I

E

4-

(

C-'C,F,K-&'(&>>/B&F-M@F,C

C/,F&J4-D7BB&

E

,(C>B--','

5

&'(

.

/&'F,F&F,K-(-F->F,7'7DD,

E

B7',4&'(,FCI-F&J74,F-C,'F3-D77(C&',I&47B,

5

,'M

74

%

3*#&+

!

E

-CF,>,(-B-C,(/-

)

!

0<?9L!2

.

!2

)

!

D77(7D&',I&47B,

5

,'

)

!

D,

E

B7',4

!!

氟虫腈%

8*

&

%$1*(

&是世界上首个苯基吡唑类杀

虫剂(由法国
]'$1.3_$6(.1+

公司开发#

;

$

(化学名称

为
"3

氨基
3;3

三氟甲基
3!3

三氟甲基亚磺酰基吡唑
3H3

腈*分子式为!

:

;/

I

!

:(

/

Q

D

W

!

<0

*氟虫腈主要作用

是与
$

3

氨基丁酸受体%

MFOF

&结合(抑制氯离子通

道(破坏中枢神经系统最终达到杀灭昆虫的目的#

/

$

*

由于氟虫腈是一种化学性质活泼化合物(在其施用

后(经过水解+光解等作用(会生成
H

种代谢产物!氟

虫腈砜%

#O!D;HD

&+氟虫腈硫醚%

#O!"L"C

&和氟甲

腈%

#O!D";H

&*对其代谢物毒性的研究表明!这三

者的毒性要高于氟虫腈原药#

H

$

*

随着人们对畜产品肉+蛋+奶等的需求量逐渐增

加以及对食品安全的重视程度的不断提高(国家食

品药品监督局和农业部相关部门对畜产品质量也提

出了更高的要求*农药残留易造成饲养环境污染(

威胁畜产品的质量安全*因此开发快速+可靠+高灵

敏度的农药残留检测技术是十分重要的*
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氟虫腈及其代谢物结构式
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关于氟虫腈残留检测最常见的方法是气相色谱

i

电子捕获检测法%

M:3P:K

&

#

!

$

+液相色谱法%

U:

&

#

"

$

+

液相色谱串联质谱法%

U:3#0

.

#0

&

#

D

$

+气相色谱
i

质谱法%

M:3#0

&及固相微萃取
i

气相色谱
i

质谱

法%

0_#P3M:3#0

&

#

A

$等*

b6P:'P]0

方法于
/CCH

年由
#*+'.(,1

)

.($

等提

出#

E

$

*

b6P:'P]0

方法具有操作简单+节省时间+对

环境污染小+处理步骤少+分析效率高等优点(在食

品+环境+生物等多种领域广泛应用(适用于农药多

残留检测#

L;C

$

*

b6P:'P]0

方法还可根据不同的

吸附剂种类匹配不同的样品基质来消除基质干扰*

最近几年(不断涌现出一些新型的吸附剂如碳纳米

管+生物吸附剂等*其中多壁碳纳米管%

#S:WG4

&

因其结构特点为内部中空的纳米级管(较大的比表

面积和表面的疏水基团使其具有较强的吸附和去除

色素的能力(被越来越多地应用于样品前处理过

程中#

;;

$

*

本论文通过对液相色谱串联质谱方法以及前处

理方法的优化(建立了
b6P:'P]0

技术结合超高效

液相色谱 串联质谱检测
"

种动物源食品%鸡肉+鸡

蛋+猪肝+牛奶+猪肉&中氟虫腈及其
H

个代谢物的残

留的方法(并将此方法应用到来自
;!

个省份的
!/C

个样品的检测中*通过对检测结果进行数据分析(

为产品的风险评估分析提供参考*

M

!

材料与方法

M0M

!

仪器和试剂

无水
#

)

0<

!

+

W,:(

(北京北化精细化学品有限

公司)色谱纯乙腈(

0*

)

9,3F(2%*+'

(

M.%9,1

@

)超纯

水(由
#*((*3b

超纯水仪%

O.28$%2

(

#F

(

V0F

&制备)

#S:WG4

+

8($%*4*(

+

:;E

+氟甲腈标准品 %

LL>AR

&+氟虫

腈砜标准品%

LL>AR

&+氟虫腈硫醚标准品%

LL>AR

&由

以色列马克西姆化学公司提供)

C>//

"

9

滤膜(

F

)

.(,

G.+'1$($

)

*.4

(天津)超高效液相色谱串联四级杆质

谱联用仪%

F+

e

6*-

@

V_U:3GbK

&(

S,-.%4

公司)

Yb3

超声波清洗器(昆山市超声仪器有限公司)

#*((*3b

超纯水仪(美国
#.%+X3#*((*

&

$%.

公司)

\;]

高速冷

冻离心机(美国
G'.%9$

公司)氮吹仪(北京八方世

纪科技有限公司*

M0!

!

样品前处理方法

用万分之一天平称取氟虫腈%

LL>AR

&+氟甲腈

%

LL>AR

&+氟虫腈硫醚%

LL>AR

&和氟虫腈砜%

LL>AR

&

标准品各
C>;CCH

)

(以色谱纯乙腈作为溶剂定容到

;CC9U

(配制浓度为
;CC9

)

.

U

母液(转入棕色瓶置

于
i!g

冰箱保存*同时采用梯度稀释法配制
C>"

+

;

+

/

+

;C9

)

.

U

和
/C9

)

.

U

的系列标准溶液*

准确称取鸡肉+鸡蛋+牛奶+猪肉和猪肝各
">C

)

'
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卷第
"

期 冯程程等!

"

种动物源食品中的氟虫腈及其
H

个代谢物残留量检测

样品%精确至
C>;

)

&于
"C9U

聚四氟乙烯离心管

中(分别加入
C>;9U

浓度为
;

+

/

和
/C9

)

.

U

%牛奶+

鸡蛋+猪肝&或
C>"

+

;

和
;C9

)

.

U

%鸡肉和猪肉&的标

准溶液(然后加入
;C9U

乙腈作为提取液(涡旋振

荡
;9*1

(室温下静置
HC9*1

*然后加入
H

)

W,:(

和
/

)

无水
#

)

0<

!

(涡旋振荡
;C9*1

(以
!CCC%

.

9*1

离心
H9*1

(取上清液
;9U

(置于装有净化剂#

"C9

)

8($%*4*(

%

:;E

&和
;"C 9

)

无水
#

)

0<

!

或
;C 9

)

#S:WG4

%

#S

'

E19

&$的
"9U

离心管(涡旋

H9*1

(以
!CCC%

.

9*1

离心
H9*1

*用无菌注射器

抽取上清液(置于离心管中(过
C>//

"

9

有机滤膜

于进样小瓶中(用于进样*

M09

!

液相色谱质谱条件

超高效液相色谱的构成为!具有色谱柱的加热

器+样品管理器和双通道溶剂管理器*

S,-.%4V_U:

色谱柱%

F+

e

6*-

@

OPI:;E

色谱柱
;>A

"

9

(

/>;99l

;CC99

&(柱温控制在
!"g

(流动相为乙腈和水*流

速
C>H9U

.

9*1

(进样量为
"

"

U

*

三重四级杆质谱仪配备的是电喷雾离子源(采

用负离子
P0N3

模式)

#]#

多反应离子检测模式(去溶

剂气和锥孔气都是高纯氮气(毛细管电压为
H>CYa

)去

溶剂温度为
H"Cg

*

M0=

!

标准曲线%准确度和精密度

称取一定量的氟虫腈及其
H

个代谢物标准品(

用乙腈配置成
;CCC9

)

.

U

的标准储备液(并依次稀

释成
;CCC>C

+

"CC>C

+

;CC>C

+

"C>C

+

;C>C

+

">C

"

)

.

U

的标准工作溶液(按
;>/

和
;>H

的条件进行分析(外

标法定量(以氟虫腈及其
H

个代谢物的峰面积%

#

&为

纵坐标(质量浓度%

C

&为横坐标(绘制标准曲线*

在
"

!

/CC

"

)

.

X

)

范围内分别对氟虫腈及其
H

个代谢物进行
H

个浓度的添加回收试验(牛奶+鸡

蛋和猪肝的添加浓度分别为
;C

+

/C

与
/CC

"

)

.

X

)

(

鸡肉和猪肉分别为
"

+

;C

和
;CC

"

)

.

X

)

*且每个添

加水平重复
"

次(用相对标准偏差来验证方法的精

密度%

]0K

&*

!

!

结果与分析

!0M

!

检测条件的优化

氟虫腈在高效液相串联质谱上正负离子模式结

果表明!氟虫腈及其
H

个代谢物在
P0N3

模式和合适

的锥孔电压和碰撞能量下具有明显的特征离子峰

#

#3I

$

i

(选择
/

个碎片离子峰度和碎片离子数量

都较大的离子作为定性离子和定量离子*调节碰撞

能量(获得进一步优化的质谱参数%表
;

&*

表
M

!

氟虫腈及它的
9

个代谢物的离子对选择%锥孔电压及碰撞能量

"#$%&M

!

Q5&4,56(5#)-

7

5(-,4*+()6

&

4()&#)-4(%%+6+()<(%*#

/

&6(88+

7

5()+%#)-+*6*25&&3&*#$(%+*&6+)R>F:3(-&

化合物

:$9

&

$612

分子式

#$(.+6(,%8$%96(,

分子量

#$(.+6(,%

J.*

)

'-

保留时间.
9*1

].-.1-*$1

-*9.

锥孔电压.
a

:$1.

7$(-,

)

.

定量离子对%

1

.

<

&

b6,1-*-,-*7.

*$1

&

,*%

碰撞能量
;

.

J

:$((*4*$1

.1.%

)@

;

定性离子对%

1

.

<

&

b6,(*-,-*7.

*$1

&

,*%

碰撞能量
/

.

J

:$((*4*$1

.1.%

)@

/

氟虫腈

8*

&

%$1*(

:

;/

I

!

:(

/

Q

!

W

!

<0

!H">L! ;>E! H! !H!>L;

*

HHC>C; ;D !H!>L;

*

/"C>CH //

氟甲腈

8*

&

%$1*(32.46(8*1

@

(

:

;/

I

!

:(

/

Q

D

W

!

HEA>LA ;>LC H! HEA>CC

*

H";>C; ;! HEA>CC

*

/E/>CL /E

氟虫腈硫醚

8*

&

%$1*(346(8*2.

:

;/

I

!

:(

/

Q

D

W

!

0

!;L>L! ;>LL HD !;E>LE

*

HE/>LL ;C !;E>LE

*

/D/>CC /D

氟虫腈砜

8*

&

%$1*(346(8$1.

:

;/

I

!

:(

/

Q

!

W

!

<

/

0

!";>LH ;>LL HD !"C>LA

*

/E/>CH /D !"C>LA

*

!;!>LA /D

!0!

!

净化剂的选择

因动物源食品基质复杂(提取液中含有较多的

脂肪和其他的复杂基质(如果直接进样(可能会导致

色谱柱中残留比较多的脂肪和杂质(影响色谱柱的

寿命(从而导致其分离效率的降低*再者(质谱部件

的锥孔处容易堆积部分脂肪和杂质(致使仪器的灵敏

度下降(重复性降低*

:;E

对去除样品中非极性物质

和中等极性物质有良好的作用#

;/

$

(而弗罗里硅土%

8($3

%*4*(

&主要是用来去除样品中油脂类物质#

;H

$

(多壁碳纳

米管一般不成束(具有不同大小和尺寸的孔径结构(

碳纳米管的中空纳米结构及较大的比表面积使其具

有较多的吸附位点和较强的吸附力#

;!

$

*因此本研究

中考察了弗罗里硅土%

8($%*4*(

&+

:;E

和多壁碳纳米管

%

#S:WG4

&

H

种净化剂对其净化的效果*

各种净化剂在
"

种动物源食品中的净化效果如

图
/

所示(当鸡肉和鸡蛋选择弗罗里硅土(猪肉+牛

奶和猪肝选择
#S:WG4

时能够很好地祛除提取液

中的杂质并能取得比较好的净化效果*

'

LC/

'
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图
!

!

在
MNN

!

/

$

\

/

的添加水平下
9

种净化剂对
I

种动物源食品中氟虫腈及其代谢物的净化效果

.+

/

0!

!

Q,5+8

H

+)

/

&88&4*(88+

7

5()+%#)-+*63&*#$(%+*&6+)8+<&8((-6(8#)+3#%(5+

/

+)$

H

*2&6

7

+\&-%&<&%(8MNN

!

/

$

\

/

!09

!

分析方法的线性和基质效应

!>9>M

!

分析方法的线性

结果表明!氟虫腈及其
H

个代谢物在
"

!

;CCC

"

)

.

U

范围内呈现良好的线性关系*氟虫腈的线性方程!

#

H̀H>HL/C ;̂;"L>;

(

K

/

C̀>LLHH

)氟甲腈的线性

方程为!

#

/̀E>"E!C ;̂;HE>A

(

K

/

C̀>LLCE

)氟虫

腈硫醚的线性方程为!

#

/̀D>CLDC Â"D>EE

(

K

/

`

C>LL;;

)氟虫腈砜的线性方程为!

#

`DH>"AC^

;!C">D

(

K

/

C̀>LL";

*

!>9>!

!

基质效应

分别对猪肉+鸡蛋+鸡肉+牛奶和猪肝空白基质

进行样品前处理(得到空白基质溶液*用空白基质

溶液和乙腈分别配制浓度为
;C

+

/C

+

"C

+

;CC

+

/CC

和

;CCC

"

)

.

U

的系列基质标准溶液和溶剂标准溶液(

以色谱峰面积为纵坐标%

#

&(对浓度%

C

&绘制做出基

质标准曲线和溶剂标准曲线*按如下公式计算基质

效应!

#PR`

%

OiF

&.

Ol;CCR

(其中
O

为溶液标准

曲线的斜率(

F

为基质标准曲线的斜率*当
#PR

'

C

时(为基质的增强效应(当
#PR

+

C

时(为基质的抑

制效应#

;"

$

*结果见表
/

(表明化合物对动物基质均

有较大的基质效应(为保证检测结果的真实性(样品

分析采用基质标准溶液校正*

!0=

!

分析方法的准确度%精密度及灵敏度

!>=>M

!

分析方法的准确度和精密度

氟虫腈及其
H

个主要代谢物在
"

种动物源食品

中的平均回收率为
A/>;R

!

;;H>ER

(相对标准偏差

]0K

为
;>LR

!

;A>DR

*结果符合农药残留的标准

%表
H

&*添加回收试验和空白样品的色谱图见图
H

*

表
!

!

各基质的基质效应

"#$%&!

!

K#*5+Z&88&4*(8-+88&5&)*3#*5+Z

基质

#,-%*=

基质效应.
R

!

#,-%*=.88.+-4

氟虫腈

8*

&

%$1*(

氟甲腈

8*

&

%$1*(32.46(8*1

@

(

氟虫腈砜

8*

&

%$1*(346(8$1.

氟虫腈硫醚

8*

&

%$1*(46(8*2.

鸡蛋
P

))

i/A>A iE>D i/H>D i;A>H

鸡肉
:'*+X.1 i/!>L i/E>E iH/>A i/H>"

牛奶
#*(X ;C>L i;L>L i;L>H i/!>;

猪肉
_$%X i//>A i;">! i;C>H i;D>/

猪肝
_$%X(*7.% i/A>E i/H>! i;!>" i;!>A

!>=>!

!

分析方法的灵敏度

用空白样品制取浓度依次为
;C

+

/C

+

"C

+

;CC

和

/CC

"

)

.

U

的基质加标样品*基于
V_U:3#0

.

#0

条件(各化合物的定量离子均能在信噪比的
;C

倍以

上(该方法的灵敏度用噪音信号的
H

倍来表示(得出

最低检测限浓度
U<K

为
C>AH

!

;>L!

"

)

.

X

)

(定量

限
U<b

为
"

!

;C

"

)

.

X

)

*国际食品法典委员会

%

:F:

&规定!氟虫腈及其代谢物在牛奶+猪肝和鸡蛋

中的限量值为
C>C/9

)

.

X

)

(在鸡肉和猪肉的限量值

为
C>C;9

)

.

X

)

*表
!

中汇总了线性方程+决定系

数+线性范围及检出限*氟虫腈及其代谢物在
;C

!

/CC

"

)

.

X

)

质量浓度范围内呈良好的线性关系(决

定系数%

K

/

&大于
C>LLC;

*

'

C;/

'
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"

种动物源食品中的氟虫腈及其
2

个代谢物残留量检测

表
7

"

在不同的动物源食品中氟虫腈及其
7

个代谢物的回收率和精确度!

&;<

"

5+6,.7

"

=.(*3.-#./+'2

0

-.(#/#*'*11#

0

-*'#,+'2#)/)9-..>.)+6*,#)./#'2#11.-.')/+>

0

,./

!

&;<

"

基质

F$;<(7

添加浓度&
"

*

+

A

*

H0

5

>

(A6D:&):6);<$;(&)

氟虫腈

I(

>

<&)('

回收率&
J

K6:&L6<

G

K5M

&

J

氟甲腈

I(

>

<&)('ND6=9'I()

G

'

回收率&
J

K6:&L6<

G

K5M

&

J

氟虫腈硫醚

I(

>

<&)('=9'I(D6

回收率&
J

K6:&L6<

G

K5M

&

J

氟虫腈砜

I(

>

<&)('N=9'I&)6

回收率&
J

K6:&L6<

G

K5M

&

J

牛奶

F('A

0, 0,"-0 4-" 43-! 0,-! 4#-/ !-. 4.-" 0-.

#, 0,.-# "-4 .!-4 !-, .4-3 #-4 .4-# 3-4

#,, .4-" 2-! .2-0 #-/ .!-0 #-, .2-. #-"

鸡蛋

O

**

0, 002-4 #-# .#-0 0,-" /3-! "-4 .4-4 2-4

#, 0,0-. 4-" 0,#-0 "-! .0-3 "-2 4/-" 3-.

#,, .#-4 "-2 .#-4 "-/ .2-0 4-, ."-, /-/

猪肝

P&<A'(L6<

0, 4#-2 .-, /"-" 4-# /#-0 4-3 4!-2 3-2

#, .3-3 /-. 4/-" #-/ 42-2 "-/ .,-! !-#

#,, 4"-! !-! .#-3 "-, 43-3 !-2 43-" !-2

鸡肉

QC(:A6)

" //-2 0,-0 4/-# 03-4 /4-# 0,-3 4"-2 0"-/

0, 4.-# /-! 43-/ .-" ."-2 0"-! ."-3 "-#

0,, .0-4 0,-0 0,"-. 02-2 0,0-2 .-3 ..-/ 0/-3

猪肉

P&<A

" 0,2-. 0#-/ /"-" 0#-/ .2-2 0!-3 4#-3 0!-0

0, .3-# .-2 4.-0 0,-0 4!-# 0"-4 .0-0 "-!

0,, 4"-4 3-3 44-/ 4-# 4"-4 /-, 42-. /-4

图
7

"

猪肉样品中氟虫腈和三个代谢物色谱图

"#

$

%7

"

?@AB8

#

B8B=B(9-*>+)*

$

-+>/*11#

0

-*'#,+'2#)/)9-..>.)+6*,#)./

+

00#

+
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表
=

!

基质匹配标准曲线和溶剂标准曲线

"#$%&=

!

'(3

7

#5+6()(83#*5+Z3#*42&-4#%+$5#*+()#)-6(%<&)*4#%+$5#*+()

化合物

:$9

&

$612

基质

#,-%*=

线性方程

].

)

%.44*$1.

e

6,-*$1

K

/

定量限.
"

)

'

X

)

i;

U<b

氟虫腈

8*

&

%$1*(

溶剂
0$(7.1-

#

H̀H>HL/C ;̂;"L>; C>LLHH i

鸡蛋
P

)) #

/̀!>;H"C Ĥ!D>"C C>LLDC ;C>C

牛奶
#*(X

#

H̀A>CHHC ÊL>!A/ C>LLEA ;C>C

猪肉
_$%X

#

/̀">E;EC ĤAD>D" C>LLH" ">C

猪肝
_$%X(*7.%

#

/̀!>CLLC "̂H;>"A C>LL;A ;C>C

鸡肉
:'*+X.1

#

/̀">CLHC !̂E!>EL C>LLCC ">C

氟甲腈

8*

&

%$1*(32.46(8*1

@

(

溶剂
0$(7.1-

#

/̀E>"E!C ;̂;HE>A C>LLCE i

鸡蛋
P

)) #

/̀D>;/DCiH;C>"E C>LLHH ;C>C

牛奶
#*(X

#

/̀/>LC!C ÊL>AAE C>LLH" ;C>C

猪肉
_$%X

#

/̀!>;DDC /̂D;>HE C>LLHD ">C

猪肝
_$%X(*7.%

#

;̀D>;AAC /̂LA>E! C>LL"D ;C>C

鸡肉
:'*+X.1

#

/̀C>H"HC ;̂DL>!" C>LLAC ">C

氟虫腈硫醚

8*

&

%$1*(46(8*2.

溶剂
0$(7.1-

#

/̀L>CLDC Â"D>EE C>LL;; i

鸡蛋
P

)) #

;̀E>/H"C D̂D>DE; C>LLLD ;C>C

牛奶
#*(X

#

/̀;>L/CCi!/>C"/ C>LL/H ;C>C

猪肉
_$%X

#

;̀E>"/CC ;̂"/>/A C>LLDA ">C

猪肝
_$%X(*7.%

#

/̀!>E;CCi;E>!/D C>LLLL ;C>C

鸡肉
:'*+X.1

#

;̀">;H/C ;̂AE>"E C>LLCC ">C

氟虫腈砜

8*

&

%$1*(346(8$1.

溶剂
0$(7.1-

#

D̀H>"ACC ;̂!C">E C>LL"; i

鸡蛋
P

)) #

!̀E>"E!CiH>AD"E C>LLLL ;C>C

牛奶
#*(X

#

/̀">DCEC "̂;C>DE C>LL"H ;C>C

猪肉
_$%X

#

/̀">!CHC !̂A/>;! C>LLC; ">C

猪肝
_$%X(*7.%

#

/̀/>"H/C D̂HC>"E C>LLH; ;C>C

鸡肉
:'*+X.1

#

H̀C>CH"C /̂E/>DE C>LLA" ">C

9

!

方法的应用

试验所用的样品来自河南+北京+新疆+山东+内

蒙古+四川+浙江+江苏+宁夏+海南+河北+湖北+云

南+黑龙江和广州
;!

个省份共
!/C

个样品*对这

!/C

个动物源食品进行前处理后用于氟虫腈残留分

析*从氟虫腈检测结果%表
"

&看出(在所有检测的

动物源食品中(都没有检出氟虫腈*

表
I

!

氟虫腈残留检测结果M

"

"#$%&I

!

@&*&4*+()5&6,%*6(88+

7

5()+%

采样地点

0*-.

样品

数量.批

b6,1-*-

@

检出

数量.批

K.-.+-.2

,9$61-

残留浓度.

"

)

'

X

)

i;

].4*26.

+$1+.1-%,-*$1

北京
O.*

5

*1

)

D C WK

新疆
\*1

5

*,1

)

D C WK

山东
0',12$1

)

D C WK

内蒙古
N11.%#$1

)

$(*, D C WK

四川
0*+'6,1 D C WK

浙江
c'.

5

*,1

)

D C WK

江苏
[*,1

)

46 D C WK

宁夏
W*1

)

=*, D C WK

海南
I,*1,1 D C WK

河北
I.?.* D C WK

湖北
I6?.* D C WK

云南
Z611,1 D C WK

广州
M6,1

)

d'$6 D C WK

黑龙江
I.*($1

)5

*,1

)

D C WK

!

;

&

WK

表示未检出*

WK

!

W$-2.-.+-.2>

=

!

结论

本文建立了
b6P:'P]0

技术结合超高效液相色

谱 串联质谱检测
"

种动物源食品中氟虫腈及其
H

个

代谢物残留的分析方法*氟虫腈及
H

个代谢产物在

"

!

;CCC

"

)

.

U

范围内呈现良好的线性关系(氟虫腈

的线性方程!

#

H̀H>HL/C ;̂;"L>;

(

K

/

C̀>LLHH

)

氟甲腈的线性方程为!

#

/̀E>"E!C ;̂;HE>A

(

K

/

`

C>LLCE

)氟虫腈硫醚的线性方程为!

#

/̀D>CLDC^

A"D>EE

(

K

/

C̀>LL;;

)氟虫腈砜的线性方程为!

#

`

DH>"AC ;̂!C">D

(

K

/

C̀>LL";

*氟虫腈及其代谢

物在
"

种动物源食品中的平均回收率为
A/>;R

!

;;H>ER

(相对标准偏差
]0K

为
;>LR

!

;A>DR

(最

低检测浓度
U<b

为
"

!

;C

"

)

.

X

)

*结果表明方法

的灵敏度和精确度均符合实际样品的检测要求*可

用作动物源食品中氟虫腈及其代谢物的残留检测*
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