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引言

有机肥料是我国在农业生产中使用的传统肥料，也是我国农

业生产中的一类重要肥料，特别是随着近年来绿色农业的快速发

展，有机肥料越来越受到青睐。有机肥料的推广和使用不仅是提

高农业生产力的重要措施，也是社会主义新农村建设的重要内

容。传统有机肥料多以人畜粪便加工而成，人畜体内不能被代谢

吸收的抗生素会随粪便排泄出来，并随着有机肥料的使用，有可

能对农业生产环境和农产品再次造成污染，因此需要对有机肥料

中的抗生素进行监测测定。

《有机肥料中19种兽药残留量的测定 液相色谱串联质谱法》

（GB/T 40462-2021）已于2021年8月20日正式发布，并于2022年3

月1日开始实施。本方案采用SCIEX Triple Quad™液质联用系统，

建立了有机肥料中19种兽药残留的检测方法，该方法具有以下特

点：

1. 灵敏度高，低于标准的定量限要求；

2. 分析效率高，一针进样只需9分钟即可完成19种兽药检测；

3. 方法匹配性高，前处理方法依照新国标方法，无需修改，拿来

即用；

4. 抗基质干扰能力强：SCIEX Turbo V™离子源具有强大的抗

基质干扰能力，减少仪器的维护频次。
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仪器设备

SCIEX ExionLC™ 系统 + SCIEX Triple Quad™ 液质联用系统
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For Research Use Only. Not for use in Diagnostic Procedures.

Food and Environmental

样品前处理：

SCIEX ExionLC™  + SCIEX Triple QuadTM  

 

 

 

 

Luna Omega Polar C18 1.6 µm 2.1 100 mm  

A 0.1%  

B  

1  

0.3 mL/min         

40℃  

1  

Time min  A% B% 



p 2RUO-MKT-02-15161-ZH-A

1. 方法线性范围

使用空白有机肥料基质配置0.5~100 ng/mL基质标准曲线，相
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表1 流动相梯度条件

Time（min） A% B%

0 95 5

1 95 5

3 80 20

4 80 20

4.5 70 30

5.5 30 70

6.9 30 70

7 95 5

9 95 5

质谱方法：

扫描方式：多反应监测（MRM ）

离子源：ESI正离子模式

离子源参数：

IS电压: 2000 V 气帘气 CUR: 30 psi

雾化气 GAS1: 60 psi 辅助加热器 GAS2: 60 psi

源温度 TEM: 600℃ 碰撞气 CAD: Medium

MRM离子对信息详见附表

实验结果

 色谱方法：

色谱柱：Luna Omega Polar C18（1.6 µm，2.1×100 mm）；

流动相A：0.1%甲酸水溶液；

流动相B：甲醇；

梯度洗脱：详见表1；

流速：0.3 mL/min；       

柱温：40℃；
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图1 19种兽药残留的提取离子流色谱图

图2 有机肥料中19种兽药残留的校准曲线

关线性曲线见图2，如图所示，所有化合物相关系数r2＞0.997，方

法从低浓度点到高浓度点均具有良好的准确度。

2. 回收率与精密度

使用有机肥料空白基质加标实验考察方法回收率与精密度，

实验结果表明，19种兽药的回收率在88%-107%之间，RSD＜8%，

满足检测要求，具体结果详见表2。

总结

本实验在SCIEX Triple Quad™ 液质联用系统上，建立了有机

肥料中19种兽药残留的检测方法，前处理方法依照新国标GB/T 

40462-2021，灵敏度高，重现性好，操作简便，拿来即用，满足标

准种的相关要求，可用于有机肥料中兽药残留分析检测。
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名称 Q1 Q3 DP CE

磺胺哒嗪
251.1 156 60 22

251.1 92 60 36

磺胺甲恶唑
254.1 156 60 22

254.1 92 60 35

磺胺噻唑
256.1 156.1 60 21

256.1 92 60 35

磺胺甲基嘧啶
265.1 156.1 60 24

265.1 92 60 40

磺胺二甲异恶唑
268.1 156.1 70 16

268.1 92 70 36

磺胺甲噻二唑
271 156.1 30 15

271 92 30 36

磺胺二甲嘧啶
279.1 186 60 23

279.1 92 60 41

磺胺-6-甲氧嘧啶
281.1 156.1 60 22

281.1 92 60 41

磺胺对甲氧嘧啶
281.1 156.1 60 22

281.1 92 60 41

磺胺甲氧哒嗪
281.1 156.1 60 22

281.1 92 60 41

磺胺氯哒嗪
285.1 156 60 24

285.1 92 60 41

磺胺邻二甲氧嘧啶
311 156 80 26

311 92 80 41

磺胺间二甲氧嘧啶
311 156 80 26

311 92 80 41

诺氟沙星
320.1 276.1 100 23

320.1 233.1 100 35

环丙沙星
332.1 288.1 100 26

332.1 314.1 100 27

恩诺沙星
360.1 316.1 100 28

360.1 245 100 36

氧氟沙星
362.1 318.2 107 27

362.1 261.1 107 39

表2 有机肥料加标回收试验结果（n=6）

名称

加标浓度：5 µg/Kg 加标浓度：50 µg/Kg

平均
回收率%

RSD
%

平均
回收率%

RSD
%

金刚烷胺 101.87 3.98 90.97 2.02

磺胺吡啶 99.12 6.08 95.41 2.92

磺胺哒嗪 99.75 4.31 94.95 1.83

磺胺甲恶唑 99.56 2.87 94.91 0.98

磺胺噻唑 106.23 7.40 93.00 2.21

磺胺甲基嘧啶 97.86 5.70 89.99 1.61

磺胺二甲异恶唑 93.24 6.10 94.22 2.20

磺胺甲噻二唑 93.23 6.67 91.34 2.85

磺胺二甲嘧啶 94.90 3.88 94.00 2.27

磺胺-6-甲氧嘧啶 91.24 7.98 89.06 1.13

磺胺对甲氧嘧啶 91.59 4.04 105.59 2.86

磺胺甲氧哒嗪 90.83 2.10 88.36 1.80

磺胺氯哒嗪 89.35 3.23 89.80 1.46

磺胺邻二甲氧嘧啶 95.01 7.11 88.38 1.31

磺胺间二甲氧嘧啶 101.07 6.01 90.25 2.86

诺氟沙星 101.99 7.66 95.45 2.85

环丙沙星 109.25 1.20 94.33 2.62

恩诺沙星 101.52 2.18 94.02 2.67

氧氟沙星 101.87 3.99 90.98 2.02

附录

19种兽药的MRM质谱离子对参数

名称 Q1 Q3 DP CE

金刚烷胺
152 135 70 25

152 93 70 38

磺胺吡啶
250.1 156 60 22

250.1 108 60 38


