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［摘　 要］ 　 建立了一种检测牛组织和牛奶中咪多卡残留检测的高效液相色谱 － 串联质谱法。 牛组

织（肌肉、肝脏、肾脏、脂肪）和奶在 ＮａＡｃ 缓冲体系中酶解，经 ＨＣｌ 溶液提取，ＷＣＸ 固相萃取柱净化，
以 ０． ３ ％甲酸水溶液（含 ２０ ｍＭ 甲酸铵）和 ０． ３ ％甲酸乙腈为流动相进行梯度洗脱，在 ＨＩＬＩＣ 色谱

柱上分离，在电喷雾正离子（ＥＳＩ ＋ ）模式下，用多反应监测（ＭＲＭ）模式检测，同位素内标法定量。 结

果表明：咪多卡在 ２． ５ ～ １０００ ｎｇ ／ ｍＬ 的浓度范围内呈现良好线性关系，相关系数（Ｒ２）大于 ０． ９９；咪
多卡在牛组织和奶中的检测限均为 １０ μｇ ／ ｋｇ，定量限均为 ２０ μｇ ／ ｋｇ；咪多卡在牛组织和奶中

２０ ～ ４０００ μｇ ／ ｋｇ 添加浓度水平上的回收率在 ７０． ９％ ～ １０９％ 范围内；批内 ＲＳＤ 在 ０． ５５％ ～ ９． ５９％
之间，批间 ＲＳＤ 在 ２． ２１％ ～１２． １％之间。 该方法具有灵敏度高、定量准确，重复性好等特点，可以满

足牛组织和奶中咪多卡残留检测的要求。
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　 　 咪多卡（Ｉｍｉｄｏｃａｒｂ， 化学式 Ｃ１９Ｈ２０Ｎ６Ｏ）又称双

脒苯脲、咪唑苯脲，是苯氨基类衍生物之一。 化学

名为 Ｎ，Ｎ＇－二［３ － （４，５ － 二氢 － １Ｈ － 咪唑 － ２ －
基） 苯基］脲，属于均二苯基脲衍生物，是动物专用

抗原虫化学药物，对家畜梨形虫病、无浆体病及附

红细胞体病等有很好的预防效果和治疗作用［１ － ３］。
作为新型抗梨形虫药物，是美国药典唯一收录的应

用于梨形虫病的治疗药物，临床上一般用其二丙酸

盐或二盐酸盐。 目前，该药已广泛应用于世界各

地，为国际公认的最佳抗梨形虫药物，２０２２ 年，二丙

酸咪多卡获得我国二类新兽药证书。 在动物体内，
该药的主要蓄积器官是肝脏与肾脏，心脏与肌肉次

之，脑残留量也很高，可能产生一定的神经毒性。
我国农业农村部于 ２０１９ 年 ９ 月发布的 ＧＢ ３１６５０ －
２０１９ 《食品安全国家标准 食品中兽药最大残留限

量》中规定咪多卡在牛各组织中最大残留限量为脂

肪和牛奶 ５０ μｇ ／ ｋｇ、肌肉３００ μｇ ／ ｋｇ，肾脏１５００ μｇ ／ ｋｇ，
肝脏 ２０００ μｇ ／ ｋｇ［４］。 当前，国内外关于咪多卡残留

量分析方法主要是采用分光光度法［５ － ６］ 和高效液

相色谱法［７ － １０］，处理方法较为复杂，检测限较高。
本文旨在建立一种牛可食性组织及牛奶中咪多卡

的高效液相色谱 － 串联质谱测定方法，灵敏度高，
重复性好，以满足该药物在牛可食性组织和牛奶中

的残留检测要求。
１　 材料与方法

１． １　 仪器　 Ａｇｉｌｅｎｔ ＩｎｆｉｎｉｔｙＩＩ ／ ６４７０ Ｔｒｉｐｌｅ Ｑｕａｄ 质谱

仪（美国安捷伦公司）；分析天平和天平（德国梅特勒

－托利多公司）； Ｂｉｏｆｕｇｅ Ｓｔｒａｔｏｒｓ 高速冷冻离心机

（德国 Ｔｈｅｒｍｏ 公司）； ＳＩＲ４ 涡旋混合器（ＩＫＡ 公司）；
固相萃取装置（Ｗａｔｅｒｓ 公司）；氮吹仪（广州得泰仪器

科技有限公司）、振荡器（北京踏锦科技有限公司）。
１． ２　 药品和试剂　 咪多卡（ Ｉｍｉｄｏｃａｒｂ，Ｃ１９Ｈ２０Ｎ６Ｏ，
ＣＡＳ：２７８８５ － ９２ － ３），购自德国 Ｄｒ． Ｅｈｒｅｎｓｔｏｒｆｅｒ
ＧｍｂＨ 公司，含量≥８８． ５４％；氘代咪多卡（Ｉｍｉｄｏｃａｒｂ
－ Ｄ８，Ｃ１９Ｈ１２Ｄ８Ｎ６Ｏ，ＣＡＳ： － ），购自 Ｂｅｐｕｒｅ 公司，含
量≥９５． ８％。 甲酸（色谱纯）、甲醇（色谱纯）、乙腈

（色谱纯）、甲酸铵（色谱纯），美国 Ｆｉｓｈｅｒ 公司；β －葡

萄糖醛苷酶 ／芳基硫酸酯酶，购自 Ｍｅｒｃｋ 公司。 氢氧

化钠（分析纯）、乙酸（分析纯）、乙酸钠（分析纯）氨
水（分析纯），盐酸（分析纯），国药集团化学试剂有限

公司；ＷＣＸ Ｐｏｌｙｍｅｒ 固相萃取柱（６０ ｍｇ ／ ３ ｍＬ），美国

Ａｇｉｌｅｎｔ 公司；所用水为超纯水。
１． ３　 标准溶液配制 　 精密称取咪多卡标准品约

１０ ｍｇ，于 １０ ｍＬ 容量瓶中，用甲醇溶解并定容至刻

度，配制成浓度为 １ ｍｇ ／ ｍＬ 的咪多卡标准储备液，
－ １８ ℃以下避光保存，有效期 ６ 个月；精密称取氘

代咪多卡标准品约 １ ｍｇ，于 １０ ｍＬ 容量瓶中，用甲

醇溶解并定容至刻度，配制成浓度为 ０． １ ｍｇ ／ ｍＬ 的

氘代咪多卡标准贮备液， －１８ ℃以下避光保存，有效

期 ６ 个月。 精密量取１ ｍｇ ／ ｍＬ的咪多卡标准储备液

１００ μＬ，于 １０ ｍＬ 容量瓶中，用乙腈溶解并稀释至刻

度，配制成浓度为 １０ μｇ ／ ｍＬ 的咪多卡标准工作液，
现用现配；精密量取 ０． １ ｍｇ ／ ｍＬ 的氘代咪多卡标准

储备液 １００ μＬ，于 １０ ｍＬ 容量瓶中，用乙腈溶解并
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稀释至刻度，配制成浓度为１ μｇ ／ ｍＬ的氘代咪多卡

标准工作液，现用现配。
１． ４　 样品前处理

１． ４． １ 　 样品的提取 　 分别称取牛组织和奶 ２
（ ±０． ０２）ｇ 于 ５０ ｍＬ 离心管中，加氘代咪多卡标准工

作液 ４０ μＬ，加 ０． ２ Ｍ ＮａＡｃ 缓冲溶液 ５ ｍＬ，β －葡萄

糖醛苷酶 ／芳基硫酸酯酶 ２０ μＬ 混匀，３７ ℃下，振荡

孵育 １６ ｈ。 放置室温，加 １ Ｍ ＨＣｌ 溶液 ５ ｍＬ，涡旋

３ ｍｉｎ 后，８０００ ｒ ／ ｍｉｎ，离心５ ｍｉｎ（脂肪 ４ ℃），残渣再

加 １Ｍ ＨＣｌ 溶液 ５ ｍＬ，振荡 １０ ｍｉｎ 后，８０００ ｒ ／ ｍｉｎ，离
心 ５ ｍｉｎ，合并上一次上清液，用 ＮａＯＨ 溶液调节 ｐＨ
至 ７． ８ ～８． ８，用水稀释至 ２０ ｍＬ 刻度，混匀备用。
１． ４． ２　 样品的净化　 固相萃取柱依次用甲醇 ３ ｍＬ
和水 ３ ｍＬ 活化后，取备用液 ５ ｍＬ 过柱，加 ５％ 氨

水和淋洗液（５０％甲醇水溶液）各 ３ ｍＬ 淋洗，用洗

脱液（含 ４％甲酸的甲醇溶液） ２ ｍＬ 洗脱，收集洗

脱液，过滤膜后供液相色谱 －串联质谱仪测定。
１． ５　 仪器条件

１． ５． １　 色谱条件　 色谱柱：ＩｎｆｉｎｉｔｙＬａｂ Ｐｏｒｏｓｈｅｌｌ １２０
ＨＩＬＩＣ － Ｚ（３． ０ ｍｍ ×１００ ｍｍ，粒径２． ７ μｍ）；流动相：
Ａ 相为 ０． ３ ％甲酸水溶液（含 ２０ ｍＭ 甲酸铵），Ｂ 相

为 ０． ３ ％甲酸乙腈溶液；流动相梯度：０ ～ １． ５ ｍｉｎ 保

持 ９８％Ｂ；１． ５ ～２ ｍｉｎ，９８％Ｂ 线性变化到 ５０％Ｂ，２ ～
４ ｍｉｎ 保持 ５０％ Ｂ，４ ～ ６ ｍｉｎ 保持 ９８％ Ｂ；流速：０． ４
ｍＬ ／ ｍｉｎ；进样量：１ μＬ；柱温：４０ ℃。
１． ５． ２　 质谱条件　 离子源：电喷雾离子源；扫描方

式：正离子扫描；检测方式：多反应离子监测（ＭＲＭ）；
毛细 管 电 压： ２５００Ｖ； ｅ ） 干 燥 气 温 度： １５０ ℃；
雾化气压力：３０ ｐｓｉ；鞘气温度：３５０ ℃；干燥气流速：
１４ Ｌ ／ ｍｉｎ；鞘气流速：１１ Ｌ ／ ｍｉｎ。

待测药物定性、定量离子对和对应的碎片电

压、碰撞能量参考值见表 １。

表 １　 咪多卡及同位素内标 ＭＲＭ 参数

Ｔａｂ １　 Ｍａｓｓ ｐａｒａｍｅｔｅｒｓ ｏｆ ｉｍｉｄｏｃａｒｂ ａｎｄ ｉｔｓ ｉｓｏｔｏｐｉｃ ｉｎｔｅｒｎａｌ ｓｔａｎｄａｒｄ

定性离子对
（ｍ ／ ｚ）

定量离子对
（ｍ ／ ｚ） 碎片电压 碰撞能

咪多卡
３４９． ２ ＞ １８８． １ ３４９． ２ ＞ １８８． １ １６６ ３５
３４９． １ ＞ １６２． １ １６６ ３０

氘代咪多卡 ３５７． １ ＞ １９２． ２ ３５７． １ ＞ １９２． ２ １６６ ３５

１． ６　 标准曲线的制备　 精密量取咪多卡标准工作

液和氘代咪多卡标准工作液适量，用洗脱液（含

４％甲酸的甲醇溶液）稀释成含咪多卡药物浓度分

别为 ２． ５、５、１５、５０、１００、３００ 和 １０００ ｎｇ ／ ｍＬ 的标准

溶液，氘代咪多卡内标溶液浓度均为 ２０ μｇ ／ Ｌ，上机

测定。 以咪多卡的峰面积与内标峰面积比值为纵

坐标，对应的标准溶液浓度为横坐标，绘制标准曲

线，并计算回归方程及相关系数。
１． ７　 方法灵敏度确定　 在空白牛肌肉、脂肪、肝、
肾和牛奶中添加一定量的咪多卡标准溶液和内标，
经前处理后测定，观察药物特征离子质量色谱峰信

噪比（Ｓ ／ Ｎ） 和对应药物浓度，以 Ｓ ／ Ｎ ＞ ３ （按 ＰｔＰ
算）作为方法的检测限，以 Ｓ ／ Ｎ ＞ １０ 作为方法的定

量限。

１． ８　 方法准确度及精密度的测定　 采用标准添加

法，在空白样品中添加咪多卡标准溶液进行准确度

和精密度试验，添加浓度分别为方法定量限、低、中
（和高）三个（或四个）浓度的咪多卡标准工作液，
氘代咪多卡内标溶液的添加浓度均为 ２０ μｇ ／ Ｌ。 各

浓度进行 ５ 个样品平行试验，重复 ３ 次，计算每种

组织和牛奶中的咪多卡的平均回收率和批内、批间

相对标准偏差。
２　 结果与分析

２． １　 标准曲线　 取标准溶液配制浓度为 ２． ５、５、
１５、５０、１００、３００、１０００ μｇ ／ Ｌ 咪多卡标准工作溶

液，氘代咪多卡内标溶液浓度均为 ２０ μｇ ／ Ｌ，供高

效液相色谱 － 串联质谱仪测定。 在上述确定的仪

器条件下，按浓度由低到高依次进样，各浓度需要
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进样三针，按所得咪多卡的峰面积与内标峰面积

比值平均值与对应的溶液浓度（μｇ ／ Ｌ）做标准曲

线，线性回归方程及相关系数（Ｒ２）见表 ２。 咪多

卡在 ２． ５ ～ １０００ μｇ ／ Ｌ 浓度范围内，峰面积之比与

浓度呈良好的线性关系，Ｒ２为 ０􀆰 ９９８９。
表 ２　 咪多卡标准曲线的回归方程和相关系数

Ｔａｂ ２　 Ｒｅｇｒｅｓｓｉｏｎ ｅｑｕａｔｉｏｎｓ ａｎｄ ｃｏｒｒｅｌａｔｉｏｎ

ｃｏｅｆｆｉｃｉｅｎｔｓ ｏｆ Ｉｍｉｄｏｃａｒｂ
线性范围 ／ （ｎｇ·ｍＬ － １） 回归方程 相关系数（Ｒ２）

２． ５ ～ １０００ ｙ ＝ ０． ３８９７ｘ － ０． ７９８１ ０． ９９８９

２． ２　 方法灵敏度　 在空白牛肌肉、脂肪、肝、肾和

牛奶中添加一定量的咪多卡标准溶液和内标，样品

经前处理后，用 ＨＰＬＣ － ＭＳ ／ ＭＳ 进行测定，当检测

样品中色谱峰的信噪比大于等于 ３ 时，添加咪多卡

的浓度即为检出限，样品中咪多卡的峰的信噪比大

于等于 １０ 时，添加咪多卡的浓度即为定量限。 按

１． ９ 项中所述方法进行处理，依据咪多卡特征离子

质量色谱峰信噪比 Ｓ ／ Ｎ ＞３ 和 Ｓ ／ Ｎ ＞１０ 分别为方法

的检测限和定量限，得出该分析方法对牛肌肉、脂
肪、肝、肾牛奶的检测限（Ｓ ／ Ｎ ＞ ３）为 １０ μｇ ／ ｋｇ；定量

限（Ｓ ／ Ｎ ＞１０）分别为 ２０ μｇ ／ ｋｇ，结果如表 ３ 所示。 空

白牛肝脏、空白牛奶和及其空白添加咪多卡（２０ μｇ ／
ｋｇ）的特征离子质量色谱图见图 １ ～图 ２。 需要指出

的是，１０ μｇ ／ ｋｇ 及 ２０ μｇ ／ ｋｇ 咪多卡对应的信噪比范

围为 ９６． ５ ～５５３． ３，远大于对于检测限和定量限的最

低要求，但是考虑到咪多卡在牛组织及奶中的最大

残留限量较高（脂肪和牛奶 ５０ μｇ ／ ｋｇ，肌肉 ３００ μｇ ／
ｋｇ，肾脏 １５００ μｇ ／ ｋｇ，肝脏 ２０００ μｇ ／ ｋｇ） ［４］，因此将本

方法的检测限和定量限作出上述规定，以适合牛组

织及牛奶中咪多卡残留检测需要。
表 ３　 牛组织和奶中的咪多卡信噪比

Ｔａｂ ３　 ＳＮＲ ｏｆ ｉｍｉｄｏｃａｒｂ ｉｎ ｃａｔｔｌｅ ｔｉｓｓｕｅｓ ａｎｄ ｍｉｌｋ
离子对 肌肉 肝 肾 脂肪 奶

检测限
１０ μｇ ／ ｋｇ

咪多卡 ３４９． ２ ＞ １８８． １ ２０６． １ １２６． ２ ２２１． ７ ２８７． ５ ３９５． １

内标 ３５７． １ ＞ １９２． ２ ６２８． １ ７５６． ３ ５６２． ９ ４８５． ６ ５６５． ２

定量限
２０μｇ ／ ｋｇ

咪多卡 ３４９． ２ ＞ １８８． １ １２０． ８ ９６． ５ ２８５． ８ ５５３． ３ ４３０． ９

内标 ３５７． １ ＞ １９２． ２ ９５６． ４ ４５３． ０ ５３０． ９ １０４１． ９８５０． ８

图 １　 空白牛肝脏和 ２０ μｇ ／ ｋｇ 空白添加牛肝脏样品中咪多卡药物特征离子质量色谱图

Ｆｉｇ １　 Ｃｈａｒａｃｔｅｒｉｓｔｉｃ ｉｏｎ ｍａｓｓ ｃｈｒｏｍａｔｏｇｒａｍ ｏｆ ｂｌａｎｋ ｃａｔｔｌｅ ｌｉｖｅｒ ａｎｄ ｓｐｉｋｅｄ ｂｌａｎｋ ｃａｔｔｌｅ ｌｉｖｅｒ （２０ μｇ ／ ｋｇ）
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图 ２　 空白牛奶和 ２０ μｇ ／ ｋｇ 空白添加牛奶样品中咪多卡药物特征离子质量色谱图

Ｆｉｇ ２　 Ｃｈａｒａｃｔｅｒｉｓｔｉｃ ｉｏｎ ｍａｓｓ ｃｈｒｏｍａｔｏｇｒａｍ ｏｆ ｂｌａｎｋ ｍｉｌｋ ａｎｄ ｓｐｉｋｅｄ ｂｌａｎｋ ｍｉｌｋ （２０ μｇ ／ ｋｇ）

２． ３　 方法准确度及精密度 　 采用标准添加法，在
空白样品中添加咪多卡标准溶液进行准确度和精

密度试验，其中牛肌肉、牛肝脏、牛肾脏添加浓度分

别为方法定量限、１ ／ ２ＭＲＬ、ＭＲＬ、２ＭＲＬ，牛脂肪和

牛奶添加浓度分别为方法定量限、ＭＲＬ、２ＭＲＬ，各
浓度进行 ５ 个样品平行试验，重复 ３ 次，计算每种

组织和牛奶中的咪多卡的平均回收率和批内、批间

相对标准偏差，测定结果见表 ４。

表 ４　 空白牛组织和牛奶中咪多卡添加的回收率（ｎ ＝５）

Ｔａｂ ４　 Ｒｅｃｏｖｅｒｉｅｓ ｏｆ Ｉｍｉｄｏｃａｒｂ ｉｎ ｂｌａｎｋ ｃａｔｔｌｅ ｔｉｓｓｕｅｓ ａｎｄ ｍｉｌｋ

组织
添加浓度

／ （μｇ·ｋｇ － １）

批内（ｎ ＝ ５） 批间（ｎ ＝ ５）

平均回收
率 ／％ ＲＳＤ ／％ 平均回收

率 ／％ ＲＳＤ ／％

牛肌肉

２０ ８９． ２、８０． ４、７５． ８ １． ３５、８． ９０、１． ９２ ８４． ８ ７． ５７
１５０ １００、１００、８４． １ ２． ９３、２． ２８、２． ６０ ９４． ８ ８． ２１
３００ １０９、８８． ３、８１． ５ ２． ９８、１． ８２、２． ３６ ９２． ８ １２． １
６００ １０６、８９． ８、８０． ３ ０． ７９、０． ７７、０． ７９ ９２． １ １１． ３

牛肝脏

２０ ９７． ３、７５． ８、９５． ６ ３． ２５、２． １７、６． ９１ ８９． ６ １１． ０
７５０ ８９． ７、８０． ４、８６． ２ ５． ３３、５． ５２、９． ３２ ８５． ４ ７． ５７
１５００ ９１． １、９０． ２、８７． １ ３． ５６、４． １６、１． １１ ８９． ５ ３． ４７
３０００ ９２． １、８７． ９、９０． １ ３． ５７、２． ５３、１． ４４ ９０． ０ ３． ０５

牛肾脏

２０ ７４． １、７４． ２、７４． ６ ２． ３８、５． ４２、１． １４ ７４． ３ ３． ２３
１０００ ８１． ０、８６． ３、８０． ９ ２． ８７、４． ３８、２． ０２ ８２． ７ ３． ９８
２０００ ８９． ８、９０． ９、８８． １ １． ６７、０． ９６、２． ９０ ８９． ６ ２． ２１
４０００ ８７． ２、９１． ３、９１． １ ２． ４７、２． ４１、２． ７８ ８９． ９ ３． ０８

牛脂肪

２０ ７３． ９、８１． ９、７３． ４ ０． ６５、２． ３３、２． ３３ ７６． ４ ４． ４１
５０ ７４． ２、９１． ９、７７． ２ ０． ８６、１． １５、０． ６１ ８１． １ ８． ０４
１００ ７６． ７、７０． ９、８９． ５ ０． ７９、０． ６５、１． ２７ ７９． ０ ８． １１

牛奶

２０ ７５． １、７９． ８、９０． ６ ３． ４７、０． ８４、９． ５９ ８１． ８ ８． ６６
５０ ７２． ８、７３． ０、９３． ７ １． ４７、１． ５０、１． ８７ ７９． ８ １０． ３
１００ ７７． ４、７１． ８、９１． ２ ０． ５５、０． ６７、１． ０５ ８０． １ ８． ４９
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　 　 由表 ４ 可知，牛肌肉在 ２０、１５０、３００、６００ μｇ ／ ｋｇ
浓度添加水平下，咪多卡的回收率在 ７５． ８％ ～
１０９％之间；牛肝脏在 ２０、７５０、１５００、３０００ μｇ ／ ｋｇ 浓

度添加水平下，咪多卡的回收率在 ７５． ８％ ～９７． ３％
之间；牛肾脏在 ２０、１０００、２０００、４０００ μｇ ／ ｋｇ 浓度添

加水平下，咪多卡的回收率在 ７４． １％ ～ ９１． ３％ 之

间；牛脂肪在 ２０、５０、１００μｇ ／ ｋｇ 浓度添加水平下，咪
多卡的回收率在 ７０． ９％ ～ ９１． ９％ 之间；牛奶在 ２０、
５０、１００ μｇ ／ ｋｇ 浓度添加水平下，咪多卡的回收率在

７１． ８％ ～ ９３． ７％ 之间，批内相对标准偏差 ＲＳＤ≤
９􀆰 ５９％ ，批间相对标准偏差ＲＳＤ≤１２． １％ 。
３　 讨　 论

３． １　 前处理条件的优化　 咪多卡属于脂溶性的弱

碱，易因细胞内、外液的 ｐＨ 差而以解离态集聚在细

胞内。 此外，该化合物能与组织细胞中的生物大分

子结合，提取液不易将药物从组织中提取出，故选

择先采用最常用的 β － 葡萄糖醛苷酶 ／芳基硫酸酯

酶，在 ０． ２ Ｍ 的乙酸钠缓冲溶液下对样品进行酶

解，再通过降低 ｐＨ 值，改变化合物在溶液中极性进

行提取，大大提高了样品的回收率。 这种方法，比
其他不使用酶解方法的实验体系［１１ － １３］，更具有优

越性。
文献报道中，咪多卡常用的提取剂有甲醇、三

氯乙酸 － 乙腈、三氟乙酸 － 乙腈等［７， １１ － １３］。 由于

咪多卡为弱的有机碱，牛组织和牛奶中以咪多卡原

形为残留标志物。 因此为了减少有机溶剂和三氟

乙酸等的使用，采用盐酸为提取液，可与该化合物

形成盐，回收率较高。 另外，净化过程中比较了

ＷＣＸ （ Ａｇｉｌｅｎｔ， ６０ ｍｇ ／ ３ ｍＬ）、 ＨＬＢ （ Ｗａｔｅｒｓ， ２００
ｍｇ ／ ６ ｍＬ）和 Ｃ１８（Ｏａｓｉｓ，５００ ｍｇ ／ ６ ｍＬ）三种固相萃

取柱的效果。 采用 ＷＣＸ 固相萃取柱收集滤液后不

需浓缩直接过膜后检测分析，大大提高了前处理效

率，且回收率最高，使得本方法更具有优越性。
３． ２　 基质效应考察 　 在化学分析中，样品中被分

析物以外的组分对分析物的分析过程有显著干扰。
这些影响和干扰被称为基质效应。 由于本文中咪

多卡检测中采用内标校准，因此试验采用待测物与

内标的比值（ＭＦ，内标归一化基质效应因子）来判

断基质效应。 试验采用在组织或牛奶样品处理后

空白试液中添加适量标准溶液与其对应的标准溶

液上机测定响应值，计算基质效应因子。 由于样品

的 ＭＦ 在 １． ００ ～ １． ０７ 之间，在 ０． ８ ～ １． ２ 范围以内，
因此本实验方法采用内标可以消除基质效应。
３． ３　 检测性能比较　 从检测性能来看，有文献采

用超高效液相色谱 － 串联质谱法测定咪唑苯脲残

留量的定量限可达 ２ μｇ ／ ｋｇ［１３］，采用单抗试纸条测

定咪多卡残留的检出限达 ０． ０７８ ｎｇ ／ ｍＬ［１４］，但是检

测范围只限于乳制品或牛奶，大大影响了应用范

围。 有文献和进出口标准 ＳＮ ／ Ｔ ４２５２ － ２０１５ 采用

液相色谱法和液相色谱 － 质谱 ／质谱法测定动物源

食品中咪唑苯脲残留量，方法检测限为 ２５ ｎｇ ／ ｇ，但
是仅涉及牛羊的肉肝肾，未包括脂肪的残留检

测［１２，１５］。 本方法能同时检测各种牛可食性组织

（肌肉、肝脏、肾脏、脂肪）和牛奶中的咪多卡残留，
灵敏度高，能涵盖和满足 ＧＢ ３１６５０ － ２０１９ 中对于

咪多卡最大残留限量检测的要求。
４　 结　 论

本文建立了一种能同时检测牛组织（肝脏、肾
脏、脂肪、肌肉）和牛奶中咪多卡残留的 ＨＰＬＣ －
ＭＳ ／ ＭＳ 方法，其检测限为 １０ μｇ ／ ｋｇ，定量限为 ２０
μｇ ／ ｋｇ，平均回收率范围是 ７５． ８％ ～ １０９％ ，批内变

异系数≤９． ５９％ ，批间变异系数≤１２． １％ 。 该方法

具有良好的可操作性和重现性，方法灵敏度、准确

度和精密度均能满足牛组织和牛奶中咪多卡残留

检测的要求。
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