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　　摘要：建立了鹅肉中青霉素Ｇ残留的柱前衍生 －气相色谱 －串联质谱检测方法。鹅肉通过加速溶剂萃取（ＡＳＥ
３５０），０．２ｍｏｌ／Ｌ磷酸盐缓冲溶液（ｐＨ值８．０）提取，所得提取液过ＨＬＢ（６０ｍｇ／３ｍＬ）固相萃取柱净化，净化液经Ｎ２吹

干后，乙醇复溶，三甲基硅烷基重氮甲烷（ＴＭＳＤ）衍生，所得衍生产物供气相色谱 －串联质谱（ＧＣ－ＭＳ／ＭＳ）检测分
析，色谱柱为ＴＧ－１ＭＳ（３０．０ｍ×０．２５ｍｍ，０．２５μｍ），采用ＥＩ模式，全扫描（ＳＣＡＮ）和选择离子监测（ＳＩＭ）方式定性，
选择反应监测（ＡｕｔｏＳＲＭ）方式结合外标法定量。结果表明，鹅肉中青霉素Ｇ在４．５０～１００．００μｇ／ｋｇ添加范围时，回
收率为８０．６７％～９１．０２％，相对标准偏差（ＲＳＤ）为１．５７％～２．５８％，日内ＲＳＤ为２．７２％～４．４７％，日间ＲＳＤ为３．５１％～
５．１４％。鹅肉中青霉素Ｇ检测限为１．５０μｇ／ｋｇ，定量限为４．５０μｇ／ｋｇ，该方法灵敏度高，定性、定量准确，适用于鹅肉
中青霉素Ｇ残留的确证检测。
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　　青霉素Ｇ主要作用于革兰氏阳性菌，是临床上
常用的一类抗生素。对家禽而言，青霉素 Ｇ可以预
防敏感菌所致的全身（局部）感染［１］，应用过程中常

存在使用不合理和不规范现象，导致禽肉中青霉素

Ｇ残留量超标，最终危害人体健康。因此，各国对动
物性组织中青霉素Ｇ残留限量制定了严格标准，其
中，欧盟、日本、加拿大和中国农业农村部规定鸡组

织中青霉素 Ｇ的最高残留限量（ｍａｘｉｍｕｍｒｅｓｉｄｕｅ
ｌｉｍｉｔ，ＭＲＬ）均为 ５０μｇ／ｋｇ［２－５］。本研究参考上述
ＭＲＬ标准建立鹅肉中青霉素 Ｇ残留的确证检测
方法。

目前，国内外关于检测动物性食品中青霉素 Ｇ
的方法虽然已有微生物法［６］、免疫分析法［７］、薄层

色谱法［８］、高效液相色谱 －紫外检测法（ＨＰＬＣ－
ＵＶ）［９］、高效液相色谱 －串联质谱法（ＨＰＬＣ－ＭＳ／

ＭＳ）［１０］等，但使用气相色谱 －串联质谱法（ＧＣ－
ＭＳ／ＭＳ）检测动物性组织中青霉素 Ｇ残留的方法还
未有报道。与其他方法相比，柱前衍生 －气相色
谱－串联质谱法（ＧＣ－ＭＳ／ＭＳ）灵敏度高、抗干扰
能力强、前处理简单和快速。因此，本研究旨在建

立ＧＣ－ＭＳ／ＭＳ检测鹅肉中青霉素Ｇ残留的确证分
析方法，为动物源性食品中青霉素 Ｇ残留检测标准
的制定提供技术支持。

１　材料与方法

１．１　仪器与试剂
气相色谱－串联质谱仪（配有 Ｔｒａｃｅ１３００型气

相色谱仪、ＴＳＱ８０００型三重四级杆串联质谱仪、
ＴｒｉｐｌｕｓＲＳＨ自动进样器）（美国 ＴｈｅｒｍｏＦｉｓｈｅｒ公
司）、加速溶剂萃取仪（ＡＳＥ３５０型，美国 Ｔｈｅｒｍｏ
Ｆｉｓｈｅｒ公司）；电子分析天平（ＡＥ２６０Ｓ型，瑞士
ＭｅｔｔｌｅｒＴｏｌｅｄｏ公司）；漩涡混合器（Ｇ５６０Ｅ型，美国
ＳｃｉｅｎｔｉｆｉｃＩｎｄｕｓｔｒｉｅｓ有限公司）；全自动多管涡旋振
荡器（ＴＢＯＹＳ型，美国 Ｔｒｏｅｍｎｅｒ有限责任公司）；烘
箱（ＦＤ１１５型，德国Ｂｉｎｄｅｒ公司）；氮吹仪（Ｎ－ＥＶＡＰ－
１１２型，美国 Ｏｒｇａｎｏｍａｔｉｏｎ公司）；超纯水制备仪
［Ｓｍａｒｔ２－Ｐｕｒｅ型，赛默飞世尔科技（中国）有限公
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司］；实验室 ｐＨ计［ＦＥ２０型，梅特勒 －托利多仪器
（上海）有限公司］等。

青霉素 Ｇ钾标准品（纯度≥９８％，ＣＡＳ号为
１１３－９８－４，美国 ＳＩＧＭＡ－ＡＬＤＲＩＣＨ有限公司）；
三甲基硅烷基重氮甲烷［ＴＭＳＤ，ＣＡＳ号为１８１０７－
１８－１，阿拉丁试剂（上海）有限公司］；乙腈、甲醇
（色谱纯，美国 Ｍｅｒｃｋ有限公司）；乙醇（色谱纯，美
国Ｆｉｓｈｅｒ公司）；十二水合磷酸氢二钠、磷酸二氢钾、
氢氧化钠、正己烷（分析纯，国药集团化学试剂有限

公司）；超纯水 ［电阻率为１８．２ＭΩ·ｃｍ（２５℃），
符合国家实验室用水标准（ＧＢ６６８２—１９９２）］。
１．２　主要溶液的配制

准确称取青霉素 Ｇ标准品 １０．２０ｍｇ（纯度为
９８％）置于１０ｍＬ的棕色容量瓶中，用乙醇溶解并
定容至刻度，摇匀，配成质量浓度为１．００ｍｇ／ｍＬ的
标准品储备液，并将标准品储备液用乙醇分别准确

逐级稀释成１００．０、１０．０、１．０、０．１μｇ／ｍＬ标准工作
液，置于４℃冰箱中保存备用。
０．２ｍｏｌ／Ｌ磷酸盐缓冲溶液：准确称取６７．７ｇ

十二水合磷酸氢二钠（Ｎａ２ＨＰＯ４·１２Ｈ２Ｏ）和１．５ｇ
磷酸二氢钾（ＫＨ２ＰＯ４），采用超纯水溶解并定容至
１０００ｍＬ，配成０．２ｍｏｌ／ＬｐＨ值８．０的磷酸盐缓冲
溶液。

１０％氢氧化钠溶液：准确称取氢氧化钠固体
１０ｇ，用超纯水溶解并定容至１０ｍＬ，配成１０ｍｇ／ｇ
氢氧化钠溶液。

１％甲醇乙腈溶液：量取５ｍＬ甲醇于５００ｍＬ容
量瓶中，用乙腈定容至刻度，摇匀，配成１％甲醇乙
腈溶液。

８０％乙腈：量取２０ｍＬ水于１００ｍＬ容量瓶中，
用乙腈定容至刻度，摇匀，配成８０％乙腈溶液。
１．３　试验方法
１．３．１　试验鹅饲养与样品采集　随机选取７０日龄
扬州鹅（扬州天歌鹅业发展有限公司）公鹅１０羽、
母鹅１０羽，单笼饲养，试验期间均饲喂不添加任何
药物的全价饲料（扬州市扬大饲料厂提供），自由饮

水。饲养１４日后屠宰，采集试验鹅胸大肌肌肉作为
空白样品，分装并密封，置于 －３４℃冰箱中保存
备用。

１．３．２　样品提取　准确称取（２．０±０．０２）ｇ均质
好的空白样品和４．０ｇ硅藻土置于研钵中，将其研
磨成小颗粒，填入２２ｍＬ萃取池，萃取池置于 ＡＳＥ
３５０进行提取，设置参数，压力：１０．３４ＭＰａ；加热温

度：３０℃；静态提取时间：５ｍｉｎ；冲洗溶剂总量：
４０％；每个样品之间自动冲洗１次；氮气吹扫时间：
６０ｓ；首先用正己烷去除样品中的脂肪，提取１次，
弃掉提取液；其次用 ０．２ｍｏｌ／Ｌ磷酸盐缓冲溶液
（ｐＨ值８０）提取样品中的目标物，提取２次，收集
提取液，待用。

１．３．３　样品净化与浓缩　将“１．３．２”节中收集的
提取液经过ＨＬＢ固相萃取柱（６０ｍｇ／３ｍＬ）净化，自
动固相萃取步骤见表１。收集的洗脱液置于氮吹仪
中３５℃吹干，待用。

表１　自动固相萃取步骤

步骤 试剂
流速

（ｍＬ／ｍｉｎ）
体积

（ｍＬ）

活化 甲醇、水 ２．０ ６．０

平衡 磷酸盐缓冲液 ２．０ ３．０

上样 提取液 ２．０ ３０．０

淋洗 磷酸盐缓冲液、水 ２．０ ６．０

洗脱、收集 １％甲醇乙腈 ２．０ ６．０

１．３．４　样品复溶与衍生化　将“１．３．３”节中氮吹
至干的净化收集液加入１００μＬ乙醇溶解，涡旋混匀
１ｍｉｎ，然后加入４００μＬＴＭＳＤ，密封，于３０℃烘箱
中避光反应３０ｍｉｎ后取出，乙醇定容至１．０ｍＬ，然
后转移至２．０ｍＬ具塞离心管中，涡旋混匀１ｍｉｎ，常
温下１２０００ｒ／ｍｉｎ离心１０ｍｉｎ，经过０．２２μｍ有机
相针头式滤器过滤，滤液供ＧＣ－ＭＳ／ＭＳ检测。
１．３．５　气相色谱与质谱条件　毛细管色谱柱：
ＴＧ－１ＭＳ（３０．０ｍ×０．２５ｍｍ，０．２５μｍ，美国
ＴｈｅｒｍｏＦｉｓｈｅｒ公司）；载气：高纯氦气（＞９９．９９９％，
４１３．７ｋＰａ），流速：１．０ｍＬ／ｍｉｎ。进样口温度：
２８０℃；分 流 模 式：不 分 流 进 样；分 流 流 量：
５０．０ｍＬ／ｍｉｎ；不分流时间：１．０ｍｉｎ；载气模式：恒流
模式；载气流速：１０ｍＬ／ｍｉｎ；２ｍｉｎ后开阀，载气节
省时间２ｍｉｎ，载气节省流量２０．０ｍＬ／ｍｉｎ；进样体
积：１．０μＬ。程序升温步骤见表２。

表２　程序升温步骤

起始温度

（℃）
升温速率

（℃／ｍｉｎ）
温度

（℃）
保持时间

（ｍｉｎ）

１００．０ — １００．０ １．０

１００．０ ３０．０ ２２０．０ １．０

２２０．０ ３０．０ ２８０．０ ５．０

　　电离模式：电子轰击离子源（ＥＩ）；电子束能量
（电离能）：７０ｅＶ；碰撞气：高纯氩气（＞９９．９９９％，
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２７５．８ＫＰａ）；离子源温度：２８０℃；传输线温度：
２８０℃；溶剂延迟：５．０ｍｉｎ；采集数据模式：全扫描
（ＳＣＡＮ）和选择离子监测（ＳＩＭ）方式定性，选择反应
监测（ＡｕｔｏＳＲＭ）方式定量。
１．３．６　标准曲线绘制　按“１．３．２”节处理方法制
备空白鹅肉基质提取液，分别移取适量的空白基质

提取逐级稀释青霉素 Ｇ的标准工作液，使青霉素 Ｇ
的添加浓度为定量限（ＬＯＱ）、１５．０、２５．０、５０．０、
１００．０、１５０．０、２００．０μｇ／ｋｇ。将各浓度样品按
“１３３”节、“１．３．４”节样品前处理方式进行 ＧＣ－
ＭＳ／ＭＳ检测分析，每个浓度重复测定６次，取平均
值。以青霉素 Ｇ标准工作液在空白基质中添加浓
度为横坐标（ｘ），以青霉素 Ｇ衍生产物的定量离子
对ｍ／ｚ１７４．１＞１１４．１的峰面积为纵坐标（ｙ），绘制
基质标准曲线并作为待测样品的定量曲线。

１．３．７　样品加标回收率和精密度测定　准确称取
２．０ｇ均质好的空白鹅肌肉样品，按“１．３．２”节的方
法将空白样品与硅藻土充分研磨均匀，加入青霉素

Ｇ标准工作液适量，使其最终在每个空白样品中的
添加浓度为 ＬＯＱ、０．５ＭＲＬ、１．０ＭＲＬ和２．０ＭＲＬ，
每个添加浓度设６个平行，按“１．３．３”节、“１．３．４”
节的方法处理进行 ＧＣ－ＭＳ／ＭＳ检测，最终将检测
结果带入空白基质标准曲线中求得浓度，计算样品加

标回收率。将 ＬＯＱ、０．５ＭＲＬ、１．０ＭＲＬ和２．０ＭＲＬ
浓度样品在１ｄ内不同时间用同一标准曲线和１周
内不同天和不同标准曲线用均用同一台ＧＣ－ＭＳ／ＭＳ
重复测定６次，分别计算日内和日间精密度。
１．３．８　灵敏度测定　采用空白基质提取液逐级稀
释低浓度的青霉素 Ｇ标准工作液，用已建立的
ＧＣ－ＭＳ／ＭＳ方法进行检测。每个浓度进行６次重
复测定，计算平均信噪比（Ｓ／Ｎ）。当 Ｓ／Ｎ≥３时，所
对应的青霉素Ｇ浓度作为该方法的检测限（ＬＯＤ）；
当Ｓ／Ｎ≥１０时，所对应的青霉素Ｇ浓度作为该方法
的定量限（ＬＯＱ）。

２　结果与分析

２．１　母离子和子离子的确定
准确吸取青霉素 Ｇ与 ＴＭＳＤ衍生后的标准溶

液（１００．０μｇ／ｍＬ）用电子轰击离子源（ＥＩ）进行全扫
描（ＦｕｌｌＳＣＡＮ）和选择离子扫描（ＳＩＭ），获得衍生产
物的全扫描色谱图和质谱图，根据质谱图分析特征

离子结构，同时，参照 Ｐｒｅｕ等提出的青霉素 Ｇ与重
氮甲烷反应的质谱图结构和梯度试验［１１］，挑选质荷

比（ｍ／ｚ）比较大且丰度比较高的母离子，最终得到
衍生产物的质谱图。由图１可知，青霉素 Ｇ衍生产
物的母离子是ｍ／ｚ１７４．１。

　　确定好母离子（即定量离子）后，就需考虑子离
子（即定性离子）的选择。采用ＡｕｔｏＳＲＭ优化仪器
方法，查看母离子在不同碰撞能下产生的子离子碎

片强度信息，选择合适的碰撞能和较大强度的碎片

离子作为子离子。由母离子与子离子组合为监测

离子对。为对青霉素Ｇ衍生产物进行准确的定性、
定量，本研究选择３个响应强度较高且稳定存在的
监测离子对。青霉素 Ｇ三甲基硅甲酯的保留时间

和相关质谱参数见表３。

表３　青霉素Ｇ三甲基硅甲酯的保留时间和相关质谱参数

分子量
保留时间

（ｍｉｎ）
监测离子对

（ｍ／ｚ）
碰撞能

（ｅＶ）

４２１．４ １０．８５ １７４．１＞９１．１ ６

１７４．１＞１１４．１ １６

１７４．１＞１４２．１ ６

　　注：定量离子对。
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２．２　色谱图
空白鹅肉样品总离子流色谱图（ＴＩＣ）和定量、

定性离子的质量色谱图（ＭＣ）及空白鹅肉添加
５０．０μｇ／ｋｇ青霉素 Ｇ标准品的总离子流色谱图

（ＴＩＣ）和定量、定性离子的质谱图（ＭＣ）。由图２、图
３可知，在优化的样品前处理和 ＧＣ－ＭＳ／ＭＳ条件
下，青霉素 Ｇ与 ＴＭＳＤ反应的衍生产物与杂质良好
地分离，峰形正常良好，保留时间在１０．８５ｍｉｎ。

２．３　基质标准曲线的绘制
以青霉素Ｇ标准工作液在不同空白基质中添

加浓度为横坐标（ｘ），青霉素 Ｇ衍生产物的定量离
子对ｍ／ｚ１７４．１＞１１４．１的峰面积为纵坐标（ｙ），
绘制基质标准曲线（图４）。由图４可知，青霉素 Ｇ

线性范围为４．５０～２００．０μｇ／ｋｇ时，回归方程为ｙ＝
２７５６７ｘ－３８０５３，决定系数ｒ２为０．９９９６。

２．４　添加回收率和精密度
青霉素 Ｇ在空白鹅肌肉的添加浓度为 ＬＯＱ、

０５ＭＲＬ、１．０ＭＲＬ和２．０ＭＲＬ时，青霉素Ｇ的添加
回收率及精密度见表４。由表４可知，青霉素Ｇ在鹅
肌肉中的添加浓度范围在ＬＯＱ～２．０ＭＲＬ之间时，青
霉素 Ｇ在鹅肌肉中的添加回收率为 ８０．６７％ ～
９１０２％，相对标准偏差（ＲＳＤ）为１．５７％～２．５８％，日
内ＲＳＤ为２７２％ ～４．４７％，日间 ＲＳＤ为 ３．５１％ ～
５１４％。　
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表４　空白鹅肉中青霉素Ｇ的添加回收率和精密度（ｎ＝６）

添加浓度

（μｇ／ｋｇ）
回收率

（％）

相对标准

偏差

（％）

日内相对

标准偏差

（％）

日间相对

标准偏差

（％）

４．５０ ８０．６７±１．２６ １．５７ ２．７２ ３．５１

２５．００ ８５．７３±１．７９ ２．０８ ３．６５ ４．７３

５０．００ａ ８２．６２±１．６０ １．９３ ３．７５ ４．３２

１００．００ ９１．０２±２．３５ ２．５８ ４．４７ ５．１４

　　注：ａ为最高残留限量。

２．５　检测限与定量限
经灵敏度测定，鹅肌肉中青霉素 Ｇ的检测限

（ＬＯＤ）为１．５０μｇ／ｋｇ、定量限（ＬＯＱ）为４．５０μｇ／ｋｇ。

３　讨论

３．１　毛细管色谱柱的选择
由于青霉素Ｇ属于β－内酰胺类抗生素，其β－

内酰胺环的羰基 α－碳上有一个酰胺基侧链，而在
它稠和的环上有１个２位－羧基［１２］，故青霉素Ｇ属
于强极性化合物。因为ＧＣ－ＭＳ／ＭＳ只能检测极性
低、沸点低的化合物，所以不能直接检测青霉素 Ｇ，
需将其进行衍生化反应，降低其极性，才能用 ＧＣ－
ＭＳ／ＭＳ检测。由于不知衍生产物的极性大小，所以
本试验采用盲摸原则（色谱柱极性由弱到强）和固

定相相似性原则（固定相与待测物极性的相似性）

进行操作。试验初期先采用实验室现有的非极性

毛细管色谱柱 ＴＧ－５ＭＳ（３０．０ｍ×０．２５ｍｍ×
０．２５μｍ，５％－二苯基－９５％ －二甲基硅氧烷），发
现无法检测到未知衍生物，然后又参考 Ｐｒｅｕ等在
ＧＣ－ＭＳ检测牛肉中的青霉素 Ｇ时，选用 Ｒｔｘ－１
（３０．０ｍ×０．２５ｍｍ，０．２５μｍ）非极性毛细管色谱
柱［１１］，结果青霉素 Ｇ峰形良好。综合来看，青霉素
Ｇ衍生物极性很弱，需选用比ＴＧ－５ＭＳ极性还要低
的毛细管色谱柱。本试验最终选择 ＴＧ－１ＭＳ
（３０．０ｍ×０．２５ｍｍ，０．２５μｍ，１００％聚二甲基硅氧
烷）毛细管色谱柱检测鹅肉中的青霉素 Ｇ残留，发
现青霉素 Ｇ峰形更好，与 Ｐｒｅｕ等报道的结果［１１］一

致。这是因为 ＴＧ－１ＭＳ为完全非极性毛细管色谱
柱，惰性更高，可保证良好峰形和灵敏度，适用于难

以分析的化合物；可降低基线噪声，提高信噪比；耐

受温度可达３３０℃或３５０℃，高温操作时也不会出
现柱流失。

３．２　衍生化试剂的选择与衍生产物的稳定性
衍生化试剂种类很多，包括甲硅烷基化试剂、

酰化试剂、烷基化试剂及酯化试剂等。重氮甲烷是

烷基化试剂中常用的甲基化试剂，主要将羧酸转化

为甲酯（重氮链），然后通过ＧＣ－ＭＳ／ＭＳ进行测定。
Ｐｒｅｕ等［１１］、伊冰［１３］都曾用重氮甲烷衍生青霉素 Ｇ，
前者采用的是 ＧＣ－ＭＳ结合内标法，结果良好，后
者是ＧＣ结合外标法，结果较差。虽然重氮甲烷与
羧酸类化合物反应迅速，但需现用现配，否则会在

色谱图中产生杂峰，且不易制备和分解较快，同时

具有高毒性、热不稳定性和易爆炸性等性质［１４］。本

试验也对此进行验证，最终效果不理想，得出重氮

甲烷并不是实验室常用衍生试剂的最佳选择，需要

找一个更安全、稳定的替代试剂。三甲基硅烷基重

氮甲烷（ＴＭＳＤ）与重氮甲烷具有相同的衍生能力，
而且ＴＭＳＤ具有无毒、安全、稳定的性质，更方便合
成药物用于分析，也更适用于实验室操作。ＴＭＳＤ
主要是通过用三甲基甲硅烷基取代一个氢来克服

重氮甲烷的缺点［１５－１６］。虽然 ＴＭＳＤ是重氮甲烷的
安全替代品，但用 ＴＭＳＤ作为青霉素 Ｇ的衍生化试
剂目前尚未见报道，因此需验证 ＴＭＳＤ能否与青霉
素Ｇ发生反应。本试验首先将 ＴＭＳＤ、青霉素 Ｇ及
二者的反应产物进行薄层色谱点板并在紫外分析

仪下照射，观察是否发生反应，结果发现衍生产物

的点处于最前端，证明有反应发生，然后用

ＧＣ－ＭＳ／ＭＳ测定分析；同时参考 Ｐｒｅｓｓｅｒ等［１６］、

Ｒａｎｚ等［１７］、Ｒｏｍｐａ等［１８］采用 ＴＭＳＤ衍生羧酸类物
质并用 ＧＣ进行分析检测的方法，试验结果良好。
故本试验最终采用ＧＣ－ＭＳ／ＭＳ结合外标法检测鹅
肉中青霉素 Ｇ残留，选择 ＴＭＳＤ作为衍生化试剂，
不需购买内标物，降低试验成本，无需现用现配，保

存周期长且不易分解，缩短样品前处理过程，结果

良好。综上所述，本试验选用 ＴＭＳＤ作为衍生化试
剂是最佳选择。此外，本试验对青霉素 Ｇ衍生产物
在２４ｈ内的稳定性进行了研究，由图５可知，整体
呈现稳定趋势，但８～１２ｈ波动较大，可能与其反应
是否充分有关，然后从１２ｈ往后青霉素Ｇ衍生产物
开始分解。因此，青霉素Ｇ衍生产物最好能在２４ｈ
内完成检测分析。

３．３　气相色谱和质谱参数的优化
本试验参照 Ｐｒｅｕ等建立的方法［１１］，所得目标

物的峰形不好，且出峰时间较长，约２１．０８ｍｉｎ，因此
需要优化气相色谱参数。通过反复优化试验，所得

目标物的峰形较好，且出峰时间大大缩短，最终筛

选出气相色谱最佳条件为：初始温度１００℃，１ｍｉｎ；
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３０℃／ｍｉｎ升至 ２２０℃，１ｍｉｎ；３０℃／ｍｉｎ升至
２８０℃，５ｍｉｎ。进样口温度：２８０℃；不分流进样模
式；不分流时间：１．０ｍｉｎ；５０．０ｍＬ／ｍｉｎ的分流流
量；恒流模式；载气流速１．０ｍＬ／ｍｉｎ；２ｍｉｎ后开阀，
载气节省２ｍｉｎ，载气节省２０．０ｍＬ／ｍｉｎ流量；进样
体积１．０μＬ。

众所周知，未知化合物的定性主要是通过将目

标化合物的标准品 ＦｕｌｌＳＣＡＮ获得的质谱图与 Ｎｉｓｔ
谱库比对。由于青霉素 Ｇ衍生产物质谱图在谱库
中不存在，所以主要根据Ｐｒｅｕ等提出的质谱图和大
量的预试验确定的目标物来进行优化试验［１１］。故

本试验最终采用ＦｕｌｌＳＣＡＮ和ＳＩＭ方式对青霉素Ｇ
衍生物进行定性，扫描范围 ｍ／ｚ５０～３６０（图 １）；
ＴＳＱ８０００采用 ＡｕｔｏＳＲＭ方式进行定量扫描，选择
ｍ／ｚ１７４．１＞９１．１和ｍ／ｚ１７４．１＞１４２．１为定性离子
对，ｍ／ｚ１７４．１＞１１４．１为定量离子对，确保定性和
定量结果的准确性。

４　结论

本试验优化并建立了鹅肉中青霉素 Ｇ残留的
ＧＣ－ＭＳ／ＭＳ检测方法。鹅肉中青霉素 Ｇ回收率高
于８０．６７％，ＬＯＤ、ＬＯＱ分别为 １．５０、４．５０μｇ／ｋｇ。
该检测方法灵敏度高、定性、定量准确，可满足鹅肉

中青霉素Ｇ残留确证检测的要求。
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