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引言

氯霉素（chloramphenicol，CAP）是一种广谱抗生素，曾

广泛应用于畜禽和水产养殖。许多研究表明其毒副作用很强， 

能够导致再生障碍性贫血 症和致命的“灰婴综合症”。 我国和

欧盟等国家都禁止在食用的动物源性产品中使用氯霉素。氟苯

尼考（florfenicol, FF）作为甲砜霉素的衍生物， 现已成为畜禽

和水产养殖病害治疗 和预防的常用药，但仍然对动物胚胎有影

响，氟苯尼考限量规定以氟苯尼考与氟苯尼考代谢物氟苯尼考胺

（florfenicol amine, FFA）之和计。目前检测氯霉素类药物残留的

方法主要有高效液相色谱法、气相色谱法、气相色谱-质谱联用

法、液相色谱-质谱联用法、超高效液相色谱法、超高效液相色谱-

质谱联用法和酶联免疫法等。

本文采用高效液相色谱串联质谱建立了快速检测鸡肉、猪肉

等样品中的氯霉素、氟苯尼考和氟苯尼考胺的方法，该方法的优

势和特点：

1、方法快速高效：正负同时采集模式，省时省力，提高工作效

率，前处理简单易操作;

2、灵敏度高：鸡肉、猪肉基质中氯霉素、氟苯尼考和氟苯尼考胺

定量限为远低于目前标准中氯霉素、氟苯尼考和氟苯尼考胺定

量限的要求；

3、方法稳定好：线性相关系数R>0.999，加标回收率在80%～120%，

所有化合峰面积RSD<2%；

1  实验方法

1.1  样品前处理

称取约5.0 g试样，精确至0.1 g，置于50 mL聚丙烯具塞离心管

中，加入中间浓度内标溶液，加入15 mL乙酸乙酯+0.45 mL氨水，

涡旋混匀30 s，均质1 min，于4000  r/min离心5 min，上清液转移

至50 mL比色管中，残渣再用15 mL乙酸乙酯 + 0.45 mL氨水提取一

次，合并提取液，用乙酸乙酯定容至50 mL，摇匀后移取10mL乙酸

乙酯与25 mL离心管中中，45℃氮吹干。

1.2  净化

残渣用3 mL水溶解，超声5 min，加入3 mL正己烷我选混合

30 s，静置分层，弃掉上层的正己烷，移取1 mL水相于1.5 mL的聚

丙烯离心管中，以13000 r/min离心5 min。过0.2 mL滤膜后，供液

相色谱-串联质谱测定。

1.3  液相色谱条件

a)  色谱柱：反相C18 (2.1 µm×100 mm，1.7 µm) 或与之相当

b)  柱温：40 ℃；

c)  流速：0.3 mL/min；

d)  流动相： A相：水（5 mM甲酸铵+0.1%甲酸） B相：乙腈 

e)  液相梯度洗脱（表1）
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2  实验结果

2.1  方法灵敏度:  本方法氯霉素定量限、氟苯尼考和氟苯尼考胺的

定量限远低于《2020年国家食品污染物和有害因素风险监测工作手

册》同时远低于GB/T 20756-2006可食动物肌肉、肝脏和水产品中氯

霉素、甲砜霉素和氟苯尼考残留量的测定和SN/T 1865-2016出口动物

源食品中甲砜霉素、氟甲砜霉素和氟苯尼考胺残留量的测定中氯霉

素定量限0.1 µg/kg，氟苯尼考、氟苯尼考胺的定量限1 µg/kg的要求。

2.2  回归曲线：氯霉素（0.02～8 ng/mL）和氟苯尼考胺、氟苯尼考

（0.2～8 ng/mL）的回归曲线（图1,2,3），线性关系良好（r> 0.999）。

表1. 液相梯度洗脱

时间(min) A% %B

0.01 97 3

1 97 3

1.5 70 30

3 20 80

4 10 90

5 10 90

5.5 97 3

7 97 3

1.4  质谱条件

a) 离子源：电喷雾电离（electrospray ionization, ESI）；

b)  扫描模式：正负同时扫描；多反应监测 (MRM)；

c)  离子源参数：正模式喷雾电压（IS）5500 V，负模式喷雾

电压（IS）：-4500 V；气帘气 CUR: 35 psi ；碰撞气 CAD: 

Medium；喷雾气GS1: 55 psi  ；辅助加热气GS2: 55 psi；源

温度 TEM: 550℃； 

d)  离子对信息（表2）

母离子
(m/z, Da)

子离子 
(m/z, Da)

保留时间
（min） 离子名称

去簇
电压
（V）

碰撞
能量

（eV）

320.9 152 4.54 氯霉素1 -70 -24

320.9 257 4.54 氯霉素2 -70 -17

356 185 4.35 氟苯尼考1 -70 -30

356 336.1 4.35 氟苯尼考 2 -70 -15

248.2 230.1 2.13 氟苯尼考胺 1 50 20

248.2 130.1 2.13 氟苯尼考胺 2 50 30

325.9 157 4.54 氯霉素-D5 -70 -24

表2. 离子对信息
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图1. 氯霉素回归曲线

图2.氟苯尼考回归曲线
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3  小结

本文采用高效液相色谱串联质谱建立了快速检测鸡肉、猪肉

等样品中的氯霉素、氟苯尼考和氟苯尼考胺的方法。该方法采

用乙酸乙酯提取，经氮气吹干水溶解后利用正己烷除酯净化，在

鸡肉、猪肉氯霉素定量、氟苯尼考、氟苯尼考胺定量限完全满足

《2020年国家食品污染物和有害因素风险监测工作手册》、GB/T 

20756-2006 和SN/T 1865-2016等标准中氯霉素定量限0.1 µg/kg、氟

苯尼考、氟苯尼考胺定量限1 µg/kg的要求。
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图3.氟苯尼考胺回归曲线

表4.  氯霉素回收结果

表5. 氟苯尼考和氟苯尼考胺回收结果

表3. 氯霉素、氟苯尼考和氟苯尼考胺加标重复性

2.3  方法重复性考察：鸡肉样品基质加标氯霉素0.1 µg/kg，鸡肉

样品基质加标氟苯尼考和氟苯尼考胺0.5 µg/kg进行重复性实验，

连续进样6针，所有化合峰面积RSD<2%（表3）。

化合物名称 浓度（µg/kg） 重复进样次数 相对标准偏差%

氯霉素 0.1 6 1.15

氟苯尼考 0.5 6 1.67

氟苯尼考胺                 0.5 6 1.25

2.4 提取回收率的考察：实验采用鸡肉、猪肉氯霉素分别按照

0.1 µg/kg，氟苯尼考和氟苯尼考胺0.5 µg/kg，进行3个平行加标

实验，按照上述基质的前处理方案进行处理，结果表明回收率在  

80%～120%（表4）和平行回收率RSD<2%（表5）。

化合物名称 平均回收率% 平行加标样品 相对标准偏差%

鸡肉 96.9 3 1.86

猪肉 84.7 3 1.92

化合物名称 平均回收率% 平行加标样品 相对标准偏差%
鸡肉 89.9 3 1.94
猪肉 84.7 3 1.85
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