
兽残篇

动物性食品中五氯酚残留量的测定（Copure® MAX）
GB 23200.92-2016 《食品安全国家标准 动物源性食品中五氯酚残留量的测定 液相色谱 - 质谱法》

五氯酚作为氯代烃类杀虫剂和灭真菌剂 , 具有低成本优势， 
被广泛地用作农业杀虫剂、除草剂和木材防腐剂，其化学
性质稳定，残留时间长，难以降解，具有较高的水溶性。
本实验参考国标 GB 23200.92-2016 对样品前处理进行优
化后，建立了一个稳定可靠，回收率高，且适合动物源性
食品中五氯酚残留量测定的 SPE-UPLC-MS/MS 方法。

一、样品提取  
称取试样 2.0 g（精确至 0.01 g）于 50 mL 离心管中，加
入 5 mL 8 % 三乙胺的乙腈 - 水溶液（8:2，v/v），涡旋混
匀 5 min，超声提取 5 min，在 10000 r/min 离心 5 min，
取上清液于另一支干净试管中，残渣重复提取 1 次，合并
提取液，待净化。（注：若合并后的上清液较浑浊，可再
次进行离心） 

二、样品净化（Copure® MAX,60mg/3mL）
活化：依次用 5 mL 甲醇，5mL 水活化 Copure® MAX 固相
萃取小柱；
上样：取待净化液加入已活化好的固相萃取小柱；
淋洗：依次用 5 mL 5 % 氨水溶液、5 mL 甲醇和 5 mL 2 %
甲酸甲醇溶液淋洗；
洗脱：用 4 mL 8 % 甲酸甲醇溶液洗脱，收集洗脱液，于 
40 ℃水浴下氮吹浓缩至 1 mL 左右，用水定容至 2 mL，涡
漩，过 PTFE 亲水滤膜，上机测试。
标曲配制
选同类型空白样品，按上述前处理方法进行操作，收集过
柱流出液，加入适量的标液后与样品一同于 40 ℃下水浴氮
吹浓缩至 1 mL 左右，用水定容至 2 mL，配制浓度点为 0.5 
ng/mL、1 ng/mL、2 ng/mL、5 ng/mL、10 ng/mL 的系
列标准溶液。

三、仪器条件（Thermo Fisher TSQ Endura）
液相部分：
色谱柱：Commasil® Coreshell C18(2.1 mm×100 mm,1.7 μm)
流动相：A：5 mmol/L 乙酸铵溶液（含 0.1 % 甲酸）  
                 B：甲醇
流速：0.35 mL/min        柱温：35 ℃        进样量：5 μL
洗脱程序：梯度洗脱表 1

表 1    
时间 /min A/% B/%

0.0 60 40
0.2 60 40
1.0 10 90
3.0 10 90

3.1 60 40

5.0 60 40

质谱条件：
离子源：HESI      电喷雾电压：3500 V    鞘气压力：40 arb  
辅气压力：10 arb   离子传输管：380 ℃ 辅气温度：420 ℃
表 2 组分名称、保留时间及特征离子一览表（* 为定量离子）

名称 定量离子对（m/z） 定性离子对（m/z）
五氯酚 262.7>262.7* 264.7>264.7、266.7>266.7、268.7>268.7

四、实验结果
5.1 测试数据
表 3 加标回收率结果

目标化合
物

添加水平
(μg/kg) 

猪肉 鸡肉
回收率

(%)
RSD(%)
（n=3）

回收率
(%)

RSD(%)
（n=3）

五氯酚
1.00 88.6 3.33 89.2 4.58
2.00 92.9 2.46 93.8 2.31

5.2 测试色谱图
RT: 0.00 - 5.01
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RT: 2.79
MA: 31313
SN: 105

2.212.16 2.650.68 2.311.65 1.80 2.91 3.04 3.191.59 3.330.33 1.41 3.52 3.85 4.71 4.991.030.47 0.840.15 1.23 3.72 3.99 4.20 4.494.35

RT: 2.78
MA: 40066
SN: 3

1.99

2.10
2.672.52 3.842.19 3.712.98 3.12 3.40 3.59 4.16 4.261.841.640.67 0.86 4.391.550.19 1.42 4.934.780.35 1.16 4.660.48 1.00

RT: 2.78
MA: 29800
SN: 23

1.99
2.332.13

2.51
4.022.630.67 3.853.263.10 3.733.41 3.591.87 4.191.740.86 1.580.62 4.811.13 1.27 4.270.410.09 4.704.57

RT: 2.78
MA: 10667
SN: 47

2.41

2.50

2.08
2.611.96

2.28 3.361.89 2.88 3.442.96 3.853.53 3.940.66 1.74 4.12 4.221.621.08 1.46 4.40 4.76 4.950.28 0.36 0.740.14 1.18 4.65

NL: 1.29E4
TIC F: - c ESI SRM 
ms2 262.700 
[262.699-262.701]  
MS 
ZHUROU-JIZHI-
STD-2PPB

NL: 1.08E5
TIC F: - c ESI SRM 
ms2 264.700 
[264.699-264.701]  
MS 
ZHUROU-JIZHI-
STD-2PPB

NL: 1.32E4
TIC F: - c ESI SRM 
ms2 266.700 
[266.699-266.701]  
MS 
ZHUROU-JIZHI-
STD-2PPB

NL: 9.13E3
TIC F: - c ESI SRM 
ms2 268.700 
[268.699-268.701]  
MS 
ZHUROU-JIZHI-
STD-2PPB

图 1 猪肉加标 (2.00μg/kg) 总离子流图
RT: 0.00 - 5.01
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RT: 2.77
MA: 33401
SN: 110

0.68 2.21 2.652.08 2.291.961.791.64 3.843.15 3.55 3.723.401.070.31 1.150.43 0.85 1.410.17 4.67 4.953.99 4.17 4.564.36

RT: 2.78
MA: 51048
SN: 3

1.99

2.08
2.64 3.832.52 3.713.402.88 3.07 3.20 4.190.68 1.901.67 4.321.59 4.821.030.35 4.591.270.790.06 0.44

RT: 2.78
MA: 36920
SN: 24

1.99
2.39

2.51
0.69 2.06 4.023.863.713.612.91 3.393.151.83 4.141.650.78 1.57 4.271.06 4.550.34 4.70 4.890.470.09 1.30

RT: 2.78
MA: 13579
SN: 49

1.97

2.41
2.52

2.08 2.13 3.323.081.92 3.842.88 3.40 3.580.66 3.961.82 4.06 4.261.06 4.721.601.250.06 4.850.33 1.420.41 4.620.94

NL: 1.30E4
TIC F: - c ESI SRM 
ms2 262.700 
[262.699-262.701] 
 MS 
JRROU-JIZHI-STD-
2PPB

NL: 1.18E5
TIC F: - c ESI SRM 
ms2 264.700 
[264.699-264.701] 
 MS 
JRROU-JIZHI-STD-
2PPB

NL: 1.43E4
TIC F: - c ESI SRM 
ms2 266.700 
[266.699-266.701] 
 MS 
JRROU-JIZHI-STD-
2PPB

NL: 1.74E4
TIC F: - c ESI SRM 
ms2 268.700 
[268.699-268.701] 
 MS 
JRROU-JIZHI-STD-
2PPB

图 2 鸡肉加标 (2.00μg/kg) 总离子流图

订购信息
货号 描述 包装

COMAX360 Copure®MAX 固相萃取柱，60mg/3mL   50 支 / 盒 

SDC-3000-D biocomma® 多管涡旋混匀仪 1 台 / 箱

BN24 智能水浴氮吹仪 1 台 / 箱

SF130-22-PTFE-HL 针式过滤器，亲水 PTFE，直径 13mm，
孔径 0.22μm

100 个 / 盒

SC2-1 2 mL 蓝色聚丙烯盖，白色 PTFE/ 红色硅胶垫，9-425 100 个 / 盒

V2-AL 2 mL 螺纹棕色样品瓶，带书写处 11.6*32 mm，9-425 100 个 / 盒
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