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UPLC-MS/MS法测定土壤中氯霉素类

抗生素及其代谢物
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摘 要:针对土壤中抗生素污染日益严重的问题,为了促进土壤中抗生素监测技术体系及相关标准的

完善,建立了一种QuEChERS结合超高效液相色谱-串联质谱(UPLC-MS/MS)的分析方法。土壤样

品用10
 

mL
 

3%(体积分数,下同)氨化乙腈提取,0.2
 

g
 

PSA和0.2
 

g无水 MgSO4 净化,流动相为甲

醇-水(1∶1,体积比,下同),ZORBAX
 

SB-Aq(2.1
 

mm×150
 

mm,3.5
 

μm)色谱柱,质谱条件为电喷雾

离子源(ESI)、正/负离子扫描、多反应监测(MRM)。结果表明,4种分析物在0.1~200
 

ng/mL范围

内线性关系良好,相关系数(r)>0.999,检出限(LOD)为0.01~0.06
 

μg/kg,定量限(LOQ)为0.05~
0.19

 

μg/kg,在3个加标水平(0.4,8.0,40.0
 

μg/kg)下,平均回收率为87.23%~108.57%,相对标准偏

差(RSD,n=5)为0.36%~6.55%。该方法准确、简便、高效、灵敏,适用于土壤中氯霉素、甲砜霉素、氟苯

尼考及其代谢物氟苯尼考胺的同步检测,可为相关部门制定相关行业标准、规范提供数据依据。
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Abstract:Aiming
 

at
 

the
 

problem
 

that
 

antibiotic
 

pollution
 

in
 

soil
 

is
 

becoming
 

more
 

and
 

more
 

serions,
 

in
 

order
 

to
 

promote
 

the
 

improvement
 

of
 

antibiotic
 

monitoring
 

technical
 

system
 

and
 

related
 

standards,
 

a
 

method
 

of
 

QuEChERS
 

combined
 

with
 

ultra
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performance
 

liquid
 

chromatography-tandem
 

mass
 

spectrometry
 

(UPLC-MS/MS)
 

was
 

established.
 

The
 

soil
 

samples
 

were
 

extracted
 

with
 

10
 

mL
 

3%
 

ammoniated
 

acetonitrile
 

(V/V),
 

purified
 

with
 

0.2
 

g
 

PSA
 

and
 

0.2
 

g
 

anhydrous
 

MgSO4,
 

the
 

mobile
 

phase
 

was
 

methanol-water
 

(1∶1,
 

V/V),
 

the
 

UPLC
 

column
 

used
 

in
 

the
 

experiment
 

was
 

ZORBAX
 

SB-Aq
 

(2.1
 

mm×150
 

mm,

3.5
 

μm),
 

the
 

ion
 

source
 

was
 

electrospray
 

ion
 

source(ESI)
 

with
 

positive/negative
 

ion
 

scanning,
 

and
 

the
 

detection
 

method
 

was
 

multiple
 

reaction
 

monitoring (MRM).The
 

results
 

indicates
 

that
 

the
 

linear
 

relationships
 

of
 

the
 

four
 

analytes
 

are
 

good
 

in
 

the
 

range
 

of
 

0.1~200
 

ng/mL,
 

with
 

a
 

correlation
 

coefficients(r)
 

higher
 

than
 

0.999,
 

the
 

limits
 

of
 

detection
 

(LOD)
 

and
 

the
 

limits
 

of
 

quantitation (LOQ)
 

are
 

0.01~0.06
 

μg/kg
 

and
 

0.05~0.19
 

μg/kg,
 

respectively;
 

the
 

average
 

recoveries
 

are
 

87.23%~
108.57%

 

at
 

three
 

spiked
 

levels(0.4,
 

8.0,40.0
 

μg/kg),
 

the
 

relative
 

standard
 

deviations
 

(RSDs,
 

n=5)
 

are
 

0.36%~6.55%.
The

 

method
 

is
 

accurate,
 

simple,
 

efficient
 

and
 

sensitive,
 

which
 

is
 

suitable
 

for
 

the
 

simultaneous
 

determination
 

of
 

chloramphenicol,
 

sulfoxamycin,
 

flufenicol
 

and
 

its
 

metabolite
 

florfenicol
 

amine
 

in
 

soil,
 

and
 

provides
 

data
 

basis
 

for
 

setting
 

relevant
 

standards
 

and
 

regulations.
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  氯霉素类抗生素又称酰胺醇类抗生素,因具有廉价、高效、广谱等特点,在畜禽养殖中被广泛使用[1],主要

包括氯霉素(CAP)、甲砜霉素(TAP)和氟苯尼考(FF)[2]。CAP残留会抑制人体骨髓的造血功能,引起颗粒性白

细胞缺乏症等疾病[3]。TAP和FF是CAP的新型同类药物,具有良好的抗菌效果和安全性能。但人类若长期

摄入TAP,会对人体的造血功能产生不可逆的抑制作用。TAP结构中的羟基被氟原子取代得到FF,其具有良

好的抗菌谱和活性[4]。FF代谢产物复杂,其中,氟苯尼考胺(FFA)是FF的主要代谢物,也是FF在动物体内的

残留标志物[5]。土壤环境是人类赖以生存的环境之一,人类常常通过施用含有抗生素的粪便和废水导致大量

抗生素进入土壤,造成土壤污染,对微生物、动植物及人类健康产生不同程度的毒性作用。氯霉素类抗生素的

化学性质稳定,在自然界中可长期存在[6],而中国尚未规定氯霉素类抗生素及其代谢物在环境中的最大残留限

量。因此,建立一种检测土壤中氯霉素类抗生素及其代谢物的分析方法十分必要。
近年来,针对氯霉素类抗生素及其代谢物的检测方法主要包括气相色谱法(GC)[7]、气相色谱-串联质谱法

(GC-MS)[8]、免疫层析法(ICA)[9]、液相色谱法(LC)[10]和液相色谱-串联质谱法(LC-MS/MS)[11-12]等。其中,GC
法和GC-MS法适用于分析易挥发、热稳定的小分子有机化合物,应用范围较窄[13];ICA法准确度较差,有时会

出现假阳性或假阴性的结果[14];LC法灵敏度较低,无法满足痕量测定的要求[13];而LC-MS/MS法具有分离能

力强、灵敏度高、定性定量准确等优点,适用于复杂基质中多种抗生素的痕量分析[15]。国内外关于该类药物的

检测主要集中在牛奶[16]、蜂蜜[17]、鱼肉[18]、畜禽产品[19]等动物源性食品,而土壤基质更为复杂,关于氯霉素类

抗生素及其代谢物在土壤基质中残留检测的报道相对较少。胡钰等[20]采用固相萃取前处理技术检测农田土壤

中氯霉素和氟苯尼考,回收率仅为46.9%~146.0%。曾芳等[6]利用LC测定土壤中氯霉素、甲砜霉素和氟苯尼

考,首先,用乙酸乙酯提取目标物;然后,用正己烷进行脱脂;最后,用固相萃取柱进行富集、净化,该检测方法操

作步骤繁琐,分析时间长。刘虹等[21]采用固相萃取技术检测土壤中氯霉素,该方法的检出限较高,为23
 

μg/kg。
目前,关于同时检测土壤基质中3种氯霉素类抗生素及其代谢物的方法未见报道。因此,建立操作简便、灵敏、
准确、可靠的氯霉素类抗生素及其代谢物的分析新方法,具有十分重要的意义。

QuEChERS技术在2003年由德国斯图加特CVUA实验室的ANASTASSIADES等首次提出,随后由

美国农业部农业研究院化学家PERESTRELO等确证[22]。该技术具有高通量、操作简便、成本低廉、溶剂消

耗少等优点[23],在检测水果和蔬菜中农药残留方面应用较为广泛,但在兽药残留检测中的应用相对较少。
李常雄等[24]建立了QuEChERS技术方法,同时测定水果和蔬菜中4种双酰肼类农药残留;韩梅等[25]建立了

一种基于QuEChERS前处理技术快速检测蔬菜中48种农药残留的分析方法;DINH等[26]开发了QuECh-
ERS法测定鱼和虾中27种兽药残留的检测新方法。用QuEChERS技术开展土壤中兽药的监测需要对提

取剂、净化剂种类和净化剂用量等进行优化,以得到更好的提取和净化效果。本研究通过对质谱参数、色谱

条件、提取剂种类、净化方式等进行优化,以改进的QuEChERS作为前处理技术,结合超高效液相色谱三重

四级杆串联质谱(UPLC-MS/MS),建立同时测定土壤中氯霉素、甲砜霉素、氟苯尼考及其代谢物氟苯尼考胺

的新方法,以期为开展土壤样品中氯霉素、甲砜霉素、氟苯尼考及其代谢物氟苯尼考胺残留监测及风险评价

提供技术支持。
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1 材料与方法

1.1 仪器与试剂

AB
 

SCIE
 

XExion-TRIPLE
 

QUAD
 

5500型超高效液相色谱串联质谱仪,美国
 

AB
 

SCIEX公司提供;

VXMNAL型涡旋振荡器,美国
 

OHAUS
 

公司提供;CR21N型高速冷冻离心机,日本日立公司提供;AE240
型电子天平,瑞士

 

Mettler
 

Toledo
 

公司提供;EVAP-12型氮吹仪,美国
 

Organomation
 

公司提供。

CAP,纯度为98.5%,Dr.
 

Ehrenstorfer
 

GmbH
 

公司提供;TAP,FF,纯度为99.9%,Dr.
 

Ehrenstorfer
 

GmbH
 

公司提供;FFA,纯度为99.2%,上海安谱实验科技股份有限公司提供;甲酸,乙酸铵(色谱纯),美国
 

Dikma
 

公司提供;乙腈(色谱纯),德国
 

Merck
 

公司提供;甲醇,色谱纯,美国
 

Fisher
 

公司提供;N-丙基乙二胺

(PSA),美国
 

Dikma
 

公司提供;C18,40~50
 

μm,美国
 

Welch
 

公司提供;无水 MgSO4,分析纯,天津永大化学

试剂有限公司提供;Milli-Q超纯水机,美国
 

Millipore
 

公司提供。

1.2 标准溶液的配制

分别准确称取一定量的分析物标准品,用甲醇溶解定容至10
 

mL,配制成1
 

mg/mL的各标准储备液,
于-20

 

℃冰箱中储存。分别准确移取100
 

μL各标准储备液,用甲醇稀释至1
 

mL,配制成100
 

μg/mL的各

标准中间液。分别准确移取100
 

μL各标准中间液,用甲醇稀释至10
 

mL,配制成1
 

μg/mL的混合标准溶

液。采用土壤空白基质液逐级稀释混合标准溶液,配制成0.1,0.2,0.5,1.0,2.0,5.0,10.0,20.0,50.0,

100.0,200.0
 

ng/mL,体积均为500
 

μL的系列混合标准工作溶液。

1.3 样品采集与前处理

1.3.1 土壤样品采集

土壤样品按照《土壤环境监测技术规范》(HJ/T
 

166—2004)的要求进行采集、运输和保存。采集0~20
 

cm的表层土壤,除去碎石、杂草和植物根茎等杂物,装于封口袋中。在运输过程中密封、避光。将样品运送

到实验室后,自然风干,粉碎,过0.425
 

mm(40目)筛,装于封口袋中,于4
 

℃避光保存。

1.3.2 样品前处理

准确称取5.0
 

g(±0.01
 

g)土壤样品于50
 

mL离心管中,加10
 

mL
 

3%氨化乙腈,涡旋混匀20
 

s、振荡

2
 

min,以10
 

000
 

r/min离心5
 

min。准确移取7
 

mL上清液,置于含有0.2
 

g无水 MgSO4 和0.2
 

g
 

PSA的

15
 

mL离心管中,涡旋20
 

s,以10
 

000
 

r/min离心5
 

min。准确移取5
 

mL上清液,在40
 

℃下氮吹干,用

1
 

mL甲醇-水(1∶1)复溶,过0.20
 

μm滤膜,待测。

1.4 仪器条件

1.4.1 色谱条件

Aligent
 

ZORBAX
 

SB-Aq(2.1
 

mm
 

×
 

150
 

mm,3.5
 

μm);流动相:甲醇-水(50∶50);进样量:3
 

μL;柱
温:40

 

℃;流速:0.3
 

mL/min。

1.4.2 质谱条件

离子源:电喷雾电离源(ESI);扫描模式:正/负离子扫描模式;检测方式:多反应监测(MRM);离子源电

压:5
 

500
 

V;离子源温度:550
 

℃;气帘气压力:40
 

psi(1
 

psi相当于6
 

894.757
 

Pa,下同);雾化气压力:50
 

psi;
辅助气压力:50

 

psi。4种分析物的质谱参数见表1。
表1 4种分析物的质谱参数

Tab.1 Mass
 

spectrometric
 

parameters
 

of
 

four
 

analytes
序号 分析物 保留时间/min 母离子/(m·z-1) 子离子/(m·z-1) 去簇电压/V 碰撞能/eV
1 氟苯尼考胺 0.96 248.1 230.1*/130.0 79.30/70.03 16.84/30.13
2 甲砜霉素 1.65 354.0 290.2*/185.0 -128.20/-129.90 -17.10/-30.20
3 氟苯尼考 1.92 358.0 337.8*/185.0 -105.05/-109.19 -13.46/-28.35
4 氯霉素 2.26 321.1 151.8*/257.0 -107.06/-107.71 -27.01/-16.29

  注:*为定量离子。

2 结果与讨论

2.1 质谱参数优化

分别配制50
 

ng/mL的4种分析物标准溶液,采用针泵进样。由于CAP,TAP和FF含有电负性较高的

卤原子和羟基,因此,在负离子模式下具有更高的灵敏度;而FFA含有氨基,因此,在正离子模式下具有更高
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的灵敏度[27],所以实验在正/负离子模式下进行质谱参数优化。首先,在一级质谱(Q1
 

MS)扫描模式下,获
得每种分析物的母离子;然后,在二级质谱(Product

 

ion,MS2)扫描模式下,获得其碎片离子;最后,将母离子

和碎片离子组成检测离子对,在 MRM模式下分别对碰撞能(CE)和去簇电压(DP)进行优化,使各碎片离子

获得最佳响应。

2.2 色谱条件优化

2.2.1 色谱柱选择

有研究表明,C18 柱适用于氯霉素类抗生素残留的分析[28]。因此,实验比较了 Agilent
 

ZORBAX
 

Eclipse
 

XDB-C18(4.6
 

mm
 

×
 

50
 

mm,1.8
 

μm)、Agilent
 

ZORBAX
 

Eclipse
 

Plus
 

C18(2.1
 

mm
 

×
 

100
 

mm,

1.8
 

μm)、Agilent
 

ZORBAX
 

SB-Aq(2.1
 

mm
 

×
 

150
 

mm,3.5
 

μm)3种色谱柱对4种目标物的分离效果。结

果显示,与另外2个色谱柱相比,在ZORBAX
 

Eclipse
 

XDB-C18 色谱柱上,4种分析物响应偏低(见图1);在

ZORBAX
 

Eclipse
 

Plus
 

C18 色谱柱上,氟苯尼考胺出现分裂峰(见图2);在ZORBAX
 

SB-Aq色谱柱上,4种

分析物具有较好的响应和峰形。因此,选择ZORBAX
 

SB-Aq色谱柱进行分析。
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ng/mL)
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图2 4种 分 析 物 在 ZORBAX
 

Eclipse
 

Plus
 

C18 色谱柱上的混合标准溶

液色谱图(50
 

ng/mL)
Fig.2 Mixed

 

standard
 

solution
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four
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on
 

a
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Eclipse
 

Plus
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(50
 

ng/mL)

2.2.2 流动相优化

流动相对目标物的响应、峰形和保留时间存在一定影响。首先,比较了当以纯水为水相,甲醇、乙腈为有

机相时对4种目标物分离效果的影响。结果发现,当有机相为乙腈时,FFA峰形较宽,且FF和CAP未能分
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4

3

2

1

时间 /min
1-FFA；2-TAP；3-FF；4-CAP。

图3 4种分析物在最佳条件下的混合

标准溶液色谱图(50
 

ng/mL)

 Fig.3 Chromatogram
 

of
 

mixed
 

standard
 

solution
 

for
 

four
 

analytes
 

under
 

optimum
 

conditions
 

(50
 

ng/mL)

开;当有机相为甲醇时,4种目标物具有较好的峰形、响应

值和分离度,故选择甲醇作为有机相。以甲醇为有机相,
比较了以纯水、0.1%甲酸水溶液、含2

 

mmol/L乙酸铵的

水溶液为水相时对色谱效果的影响。结果发现,在水中加

入甲酸或乙酸铵后,4种目标物的响应值均降低,故选择

纯水作为水相。实验进一步对甲醇和水的体积比进行优

化,比较了当甲醇和水的体积比分别为40∶60,50∶50和

60∶40时对4种目标物分离效果的影响。发现当体积比

为40∶60时,分析时间较长;当体积比为60∶40时,TAP
和FF未分开;当体积比为50∶50时,4种目标物的峰形

和分离度均较好。综上,实验最终采用体积比为50∶50
的甲醇和水等度洗脱。在最佳色谱柱、甲醇水体积比1∶1
流动相条件下,得到如图3所示的4种分析物的混合标准

溶液色谱图。

081



第2期 米旭蕾,等:UPLC-MS/MS法测定土壤中氯霉素类抗生素及其代谢物

2.3 前处理条件优化

2.3.1 提取剂的优化

120

100

80

60

40

20

0

回
收

率
/%

CAP TAP FF FFA

乙腈
乙酸乙酯
二氯甲烷
1%氨化乙腈
2%氨化乙腈
3%氨化乙腈
4%氨化乙腈

图4 不同提取剂对4种分析物回收率的影响

Fig.4 Effect
 

of
 

different
 

extractant
 

on
 

the
 

recoveries
 

of
 

four
 

analytes

根据结构和理化性质,实验考察了以乙腈、乙酸乙酯

和二氯甲烷分别作为提取剂时,对4种分析物回收率的

影响,结果如图4所示。乙酸乙酯对土壤中TAP和FFA
的提取效果较差,回收率仅为14.66%和1.11%,其余2
种分析物的回收率均达到60%以上;当用二氯甲烷提取

时,仅FF的回收率在60%以上;当用乙腈提取时,FFA
的回收率偏低,仅为2.57%,其余3种分析物的回收率较

高,在60.62%~91.30%之间,所以选择乙腈作为提取当

剂。由于FFA是弱碱性化合物,在较高的pH值下具有

更好的溶解性[29],因此,实验分别考察了1%,2%,3%,

4%
 

4种不同体积比的氨化乙腈对4种分析物回收率的

影响。结果显示,随着氨水浓度的增加,FFA的回收率呈

现先升高后降低的趋势,当使用3%氨化乙腈时,CAP,TAP,FF和FFA的回收率最好,分别为104.88%,

92.69%,101.94%和103.60%,最终选择3%氨化乙腈作为提取剂。

2.3.2 净化方式的优化

PSA,C18 等是QuEChERS前处理中常用的吸附剂。由于土壤中主要含有色素、脂肪等杂质,PSA可通

过阴离子交换的方式,对土壤中多种极性有机酸、脂肪酸、糖类物质、亲脂性色素等杂质有较好的吸附能

力[30-31]。分别比较PSA,C18,PSA加入无水 MgSO4 净化剂对4种分析物回收率的影响,结果如图5所示。
当以C18 作为净化剂时,FF的回收率仅为45.33%,可能由于C18 对FF有吸附作用;当使用PSA净化时,4
种分析物的回收率均在70%以上;PSA加入无水 MgSO4 后4种分析物的回收率为99.71%~106.90%,回
收率较好,这是由于无水 MgSO4 可去除有机溶剂中残留的水分,而且在吸水放热的过程中促进了目标物的

溶出[32]。而且使用PSA加入无水 MgSO4 净化后,回收率优于PSA净化时的回收率(81.50%~92.34%),
故最终选择将PSA加入无水 MgSO4 作为净化剂。

实验进一步对无水 MgSO4 和PSA的用量进行考察。首先,固定无水 MgSO4 的用量为0.20
 

g,考察

PSA用量(0.05,0.10,0.20,0.30
 

g)对4种分析物回收率的影响。结果如图6所示。首先,在不同PSA用

量下,4种分析物的回收率随着PSA用量的增加呈现先升高后降低的趋势,当PSA用量达到0.20
 

g时,4种

分析物的回收率较好,在93.20%~102.37%之间,所以选择0.20
 

g
 

PSA净化;然后,当PSA用量为0.20
 

g
时,考察无水 MgSO4 的用量(0.10,0.20,0.30

 

g)对4种分析物回收率的影响,结果如图7所示。随着无水

MgSO4 用量的增加,TAP和FFA的回收率先升高后降低,CAP的回收率逐渐降低,当无水 MgSO4 用量为

0.20
 

g时,4种分析物均有较好的回收率。综上所述,选用0.20
 

g
 

PSA加入0.20
 

g无水 MgSO4 进行净化,

4种分析物的回收率总体最好,为86.68%~101.03%。
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40

20

0

回
收

率
/%

CAP TAP FF FFA

未净化
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C18
PSA+无水 MgSO4

分析物

图5 不同净化剂对4种分析物回收率的影响

Fig.5 Effect
 

of
 

different
 

purifications
 

on
 

the
 

recoveries
 

of
 

four
 

analytes
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图6 PSA用量对4种分析物回收率的影响

Fig.6 Effect
 

of
 

PSA
 

dosage
 

on
 

the
 

recoveries
 

of
 

four
 

analytes
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图7 无水 MgSO4 用量对4种分析物

回收率的影响

Fig.7 Effect
 

of
 

anhydrous
 

MgSO4 dosage
 

on
 

the
 

recoveries
 

of
 

four
 

analytes

2.4 基质效应

使用电喷雾离子源的主要限制因素是基质中共提取物质对

分析物的信号抑制或增强[33]。基质效应(ME,matrix
 

effect)是
指分析物的离子化受共提取物的影响,从而导致分析物的响应

值出现增强或减弱的现象[34]。实验分别用土壤空白基质溶液

和纯溶剂制备标准曲线,按照式(1)计算 ME值。当 ME值在

80%~120%之间时,认为基质效应较小,可忽略;ME值小于

80%,认为有较强的基质抑制作用[35]。计算得到4种分析物的

基质效应分别为42.63%,49.91%,50.37%和53.56%,说明具

有较强的基质抑制效应。因此,采用基质匹配标准曲线,以精准

定量,减小误差。

ME=(基质匹配标准曲线斜率/溶剂标准曲线斜率)×100%
 

。
(1)

2.5 方法学验证

2.5.1 线性关系、检出限与定量限

对“1.2”部分配制的不同浓度的混合标准工作溶液进行检测,以各分析物质量浓度(X,ng/mL)和峰面

积(Y)为线性方程的横坐标和纵坐标,得到相应的线性方程和相关系数(r)。用3倍信噪比和10倍信噪比

计算各分析物的检出限(LOD)和定量限(LOQ)。如表2所示,4种分析物的相关系数(r)均在0.999以上,
表明方法线性关系良好。LOD为0.01~0.06

 

μg/kg,LOQ为0.05~0.19
 

μg/kg,方法灵敏度较高。

表2 4种分析物的线性、检出限与定量限

Tab.2 Linear,
 

limits
 

of
 

detection
 

(LOD)
 

and
 

limits
 

of
 

quantification
 

(LOQ)
 

for
 

detection
 

of
 

4
 

analytes

分析物 线性范围/(ng·mL-1) 线性方程 r LOD/(μg·kg
-1) LOQ/(μg·kg

-1)

氯霉素 0.1~200 Y=13
 

448.17X+5
 

949.33 0.999
 

9 0.02 0.06

甲砜霉素 0.1~200 Y=1
 

816.37X+81.60 0.999
 

8 0.04 0.14

氟苯尼考 0.1~200 Y=101
 

177.00X+18
 

399.77 0.999
 

7 0.01 0.05

氟苯尼考胺 0.1~200 Y=102
 

221.00X+169
 

896.00 0.999
 

3 0.06 0.19

2.5.2 加标回收率与精密度

取空白土壤样品,加标回收试验分别在0.4,8.0,40.0
 

μg/kg下进行,每个量平行测定5次。如表3所

示,4种分析物的平均加标回收率在87.23%~108.57%之间,RSD值在0.36%~6.55%之间,表明建立的

方法准确度和精密度良好,能够满足对土壤中4种分析物进行定量分析的要求。

表3 4种分析物的加标回收率与精密度(n=5)
Tab.3 Spiked

 

recoveries
 

and
 

RSD
 

of
 

4
 

analytes
 

(n=5)

分析物 加标量/(μg·kg
-1) 加标回收率/% RSD/%

0.4 87.23 1.54
氯霉素 8.0 95.42 2.45

40.0 98.27 3.10

0.4 93.65 4.38
甲砜霉素 8.0 99.04 6.55

40.0 100.64 2.47

0.4 101.37 2.65
氟苯尼考 8.0 104.50 1.79

40.0 108.57 3.95

0.4 90.82 5.73
氟苯尼考胺 8.0 95.55 1.39

40.0 98.99 0.36
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2.6 实际样品测定

采集12份养殖场土壤、11份菜地土壤共23份样品,在最佳优化条件下对上述样品进行检测。其中,在

1份养殖场和2份菜地的土壤中均检测到FFA,质量浓度分别为6.34,4.12和14.92
 

μg/kg,另外,20份样

品中4种分析物均低于各自的检出限。

3 结 语

本研究建立了一种QuEChES结合 UPLC-MS/MS同步测定土壤中CAP,TAP,FF及其代谢物FFA
的新方法。通过对质谱参数、色谱条件和前处理条件的优化,确立了最佳检测条件:样品经3%氨化乙腈提

取,0.2
 

g
 

PSA加入0.2
 

g无水 MgSO4 净化,以甲醇-水(1∶1)为流动相,经ZORBAX
 

SB-Aq色谱柱分离,
采用电喷雾离子源正/负离子扫描,多反应监测模式进行检测。方法学验证表明,本方法具有准确、简便、高
效、灵敏等优点,适用于大批量土壤样品中3种氯霉素类抗生素及其代谢物的定性定量分析。所建立的方法

对开展土壤中氯霉素类抗生素及其代谢物的监测、评价提供了技术支持,同时为相关部门制定相关行业标

准、规范提供了数据依据。本研究仅建立了土壤中氯霉素类抗生素及其代谢物的检测方法,今后需完善该方

法在水等其他基质中的应用效果。
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