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高效液相色谱-串联质谱法同时测定猪肉和牛肉中地

塞米松、倍他米松、氟苯尼考及氟苯尼考胺残留量 

彭露湫, 李  婷, 黄  文, 马  骞, 黄  微* 
(汉中市食品药品监督检验检测中心, 汉中  723000) 

摘  要: 目的  建立高效液相色谱-串联质谱法同时测定猪肉和牛肉中地塞米松、倍他米松、氟苯尼考及氟

苯尼考胺残留量的方法。方法  样品采用乙腈提取, 通过 QuEChERS 净化方式, 使用 BEH-C18 柱分离, 以

乙腈和一级水作为流动相进行梯度洗脱, 在正负离子同时扫描下采用多反应监测, 进行外标法的定性定量

分析。结果  地塞米松、倍他米松、氟苯尼考和氟苯尼考胺在 0.2~100.0 ng/mL 质量浓度下线性关系良好, 

相关系数大于 0.9990, 回收率在 85.1%~107.5%之间。地塞米松的检出限(limits of detection, LODs)为

0.44~0.48 μg/kg, 定量限(limits of quantitation, LOQs)为 1.45~1.58 μg/kg; 倍他米松的 LODs 为 0.46~0.51 μg/kg, 

LOQs 为 1.52~1.68 μg/kg; 氟苯尼考的 LODs 为 0.47~0.58 μg/kg, LOQs 为 1.55~1.91 μg/kg; 氟苯尼考胺的 LODs

为 0.40~0.45 μg/kg, LOQs 为 1.32~1.49 μg/kg。结论  该方法对参数测定准确, 具有较好的回收率和精密度, 同

时前处理操作简单便捷, 满足日常猪肉和牛肉中地塞米松、倍他米松、氟苯尼考及氟苯尼考胺的同时筛查和

定性定量检测, 可为日常风险评估提供参考价值。 
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Simultaneous determination of dexamethasone, betamethasone, florfenicol 
and florfenicol amine residues in pork and beef by high performance liquid 

chromatography-tandem mass spectrometry 

PENG Lu-Qiu, LI Ting, HUANG Wen, MA Qian, HUANG Wei* 
(Hanzhong Food and Drug Supervision and Inspection Center, Hanzhong 723000, China) 

ABSTRACT: Objective  To establish a method for the simultaneous determination of dexamethasone, 
betamethasone, florfenicol and florfenicol amine residues in pork and beef by high performance liquid 
chromatography-tandem mass spectrometry. Methods  The samples were extracted with acetonitrile and purified 
using the QuEChERS method. Separation was performed on a BEH-C18 column with acetonitrile and ultrapure 
water as the mobile phase for gradient elution. Qualitative and quantitative analysis was conducted via multiple 
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reaction monitoring under both positive and negative ion scanning modes using the external standard method. 
Results  Dexamethasone, betamethasone, florfenicol and florfenicol amine exhibited excellent linearity within 
the mass concentration range of 0.2–100.0 ng/mL, with correlation coefficients exceeding 0.9990. The recovery 
rates ranged from 85.1% to 107.5%. The limits of detection (LODs) for dexamethasone were 0.44–0.48 μg/kg and 
the limits of quantitation (LOQs) were 1.45–1.58 μg/kg. For betamethasone, the LODs were 0.46–0.51 μg/kg and the 
LOQs were 1.52–1.68 μg/kg. For florfenicol, the LODs were 0.47–0.58 μg/kg and LOQs were 1.55–1.91 μg/kg. For 
florfenicol amine, the LODs were 0.40–0.45 μg/kg and the LOQs were 1.32–1.49 μg/kg. Conclusion  This method 
demonstrates accurate parameter determination, with excellent recovery rates, high precision, and a simple, 
convenient pretreatment process. It meets the requirements for simultaneous screening and qualitative and 
quantitative detection of dexamethasone, betamethasone, florfenicol and florfenicol amine residues in pork and beef, 
thereby providing a reliable tool for routine risk assessment. 
KEY WORDS: dexamethasone; betamethasone; florfenicol; florfenicol amine; high performance liquid 

chromatography-tandem mass spectrometry; pork; beef 
 
 

0  引  言 

地塞米松(dexamethasone, DXM)作为人工合成类的糖

皮质激素, 具有强大的抗炎、抗过敏、免疫抑制和休克的

作用[1–2], 通常在畜禽肉养殖过程中被使用。然而过量或不

当使用该类药物会导致其在动物性食品中残留, 对消费者

健康构成威胁, 引起肥胖、高血压、骨质疏松等疾病[3–4], 属
于严格管控的兽用处方药。由于 DXM 和倍他米松

(betamethasone, BMT)在甾体母核的相同位置上具有完全

一致的官能团 [5], 唯一区别在于 C16 位置上甲基的方向, 
DXM 是 α-构型, BMT 是 β-构型[3], 这一差异也是检测方法

中区分二者的基础。从方法上看, 由于激素的非挥发性, 
利用气相色谱-串联质谱法测定需进一步衍生, 前处理烦

琐费时[4,6–7]; 而液相色谱法特异性和灵敏度较低, 且难以

将 DXM 和 BMT 这对同分异构体分开[8]; 利用液相色谱-串
联质谱法(liquid chromatography-tandem mass spectrometry, 
LC-MS/MS)测定已成为测定糖皮质激素最有效的仪器 [9], 
2025 版食品安全监督抽检实施细则中对于畜禽肉中糖皮质激

素类药物现行有效的国家标准如农业部 1031 号公告-2—2008
《动物源性食品中糖皮质激素类药物多残留检测 液相色谱-
串联质谱法》和 GB/T 21981—2008《动物源食品中激素多残

留检测方法 液相色谱-质谱/质谱法》同样也为 LC-MS/MS。 
氟苯尼考(florfenicol, FF)是第 3 代氯霉素抗生素产品, 

具有抗菌谱广、高效、价格低等特点[10], 被广泛应用于牲

畜饲养、家禽养殖中预防和治疗疾病[11–12]。然而, 研究表

明 FF 具有胚胎毒性和耐药性[13], 长期摄入也会对人体造

成危害[14]。氟苯尼考胺(florfenicol amine, FFA)是 FF 在动

物体内的主要代谢产物, 其性质更稳定、半衰期更长, 在
可食性组织中残留时间更长[15]。根据 GB 31650—2019《食

品安全国家标准 食品中兽药最大残留限量》, 我国农业农

村部明确规定动物体内FF的残留量以FF与FFA之和计[16]。

常用检测方法包括酶联免疫法、液相色谱法、气相色谱-
质谱法和 LC-MS/MS[17], 而高效液相色谱 -串联质谱法

(high performance liquid chromatography-tandem mass 
spectrometry, HPLC-MS/MS)具有灵敏度高、无需衍生等优

点, 成为检测 FF 残留的首选[18–20]。 
然而, 尽管已有多种 HPLC-MS/MS 方法分别用于测

定糖皮质激素或酰胺醇类药物[1–3,10–11], 能同时覆盖这两

类理化性质差异较大的化合物及其代谢物的方法仍鲜有报

道。现有方法通常需要针对不同类别药物建立独立的前处

理流程[21], 或未能解决 DXM与 BMT 同分异构体的色谱分

离问题[22], 或未将 FF 的主要代谢物 FFA 纳入检测体系[16,23]。

鉴于DXM因其成本低廉而在养殖环节中滥用风险更高, 且FF
的残留限量需以其与代谢物之和计量的监管要求, 开发一

种能同时快速、准确测定畜肉中 DXM、BMT、FF 及 FFA
残留的方法, 对提升检测效率和监管精准性具有重要意

义。为此, 本研究建立了一种基于 QuEChERS 前处理与

HPLC-MS/MS 检测的集成分析方法, 以期通过单一实验流

程实现上述 4 类目标物的同步测定, 满足日常畜禽产品中

相关药物残留的高通量筛查与准确定量需求。 

1  材料与方法 

1.1  材料与试剂 

猪肉、牛肉等样品均采购于当地农贸市场。 
标准品: FF 标准溶液、FFA 标准溶液、DXM 标准溶

液、BMT 标准溶液(质量浓度均为 100 ng/mL, 坛墨质检科

技股份有限公司); N-丙基乙二胺(primary secondary amine, 
PSA, 天津领航实验设备股份有限公司 ); 中性氧化铝

(neutral alumina, Alumina-N, 分析纯, 天津科密欧化学试

剂有限公司); 无水硫酸镁(MgSO4, 分析纯, 上海国药化学

试剂有限公司); 甲醇、乙腈、乙酸乙酯(色谱纯, 成都市诺

尔施科技有限责任公司); 甲酸(色谱纯, 西亚试剂有限公
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司); 氨水、氢氧化钠、氯化钠(分析纯, 成都科隆化学品有

限公司); 正己烷、丙酮(分析纯, 上海阿拉丁生化科技股份

有限公司)。 

1.2  仪器与设备 

API-4500 高效液相色谱-串联质谱仪(美国 AB SCIEX
公司); BCA3202-1S 分析天平[精度 0.01 mg, 赛多利斯(上
海)贸易有限公司]; RN413 均质粉碎机(德国艾卡仪器设备

有限公司); H1850 高速冷冻离心机(湖南湘仪实验室仪器

开发有限公司); VORTEX-5 涡旋振荡器(海门市其林贝尔

仪器制造有限公司); KQ-500D 超声波清洗器(昆山市超声

仪器有限公司); MFV-24 氮吹仪(得泰仪器科技有限公司); 
Agilent Poroshell 120 CS-C18 色谱柱(2.1 mm×150 mm, 
2.7 μm, 美国 Agilent 公司)、Waters ACQUITY UPLC 
BEH-C18 色谱柱(2.1 mm×100 mm, 1.7 μm, 美国 Waters 公

司); Silica 硅胶固相萃取柱(500 mg/6 mL)、HLB 亲水亲脂共

平衡性固相萃取柱(500 mg/6 mL)、C18 固相萃取柱(1 g/6 mL) 
(上海月旭科技股份有限公司)。 

1.3  实验方法 

1.3.1  标准溶液的配制 
分别移取 FF、FFA, DXM、BMT 标准溶液各 100 μL

于 10 mL 容量瓶中, 用甲醇定容至刻度, 得到 1 μg/mL 的

混合标准使用液, –20 ℃保存备用。 
1.3.2  样品处理 

样品提取: 将样品(猪肉、牛肉)匀浆后, 精确称取样

品(2.00±0.01) g 置于 50 mL 聚丙烯离心管中, 加入 10 mL
提取液涡旋混匀 30 s, 超声提取 20 min, 8000 r/min 冷冻(–4 ℃)
离心 5 min, 收集提取液。残渣中继续加入 10 mL 0.1 mol/L 氢

氧化钠溶液混匀, 再加入提取液重复提取一次, 将两次提取液

合并。  
样品净化: (1)液液萃取净化。向提取液中加入 10 mL 

4%氯化钠饱和的正己烷, 涡旋振荡 5 min 后以 8000 r/min
离心 5 min, 弃去上层正己烷层, 并用 4%氯化钠饱和的正

己烷重复脱脂一次。净化液在 45 ℃氮气吹干。 
(2) HLB 固相萃取柱。将上述提取液 45 ℃氮气吹干, 

用 5 mL 乙腈-氨水(乙腈:氨水:水=5:3:92, V:V:V)溶解残渣, 
涡旋混匀待净化。净化前, 先用甲醇、水各 6 mL 活化小柱, 
随后待净化液全部过柱, 6 mL 乙腈-氨水溶液淋洗, 抽干; 
最后用 6 mL 乙酸乙酯-甲醇溶液(6:4, V:V)洗脱, 收集洗脱

液, 45 ℃氮气吹干。 
(3)硅胶固相萃取柱。按上述提取液溶剂置换方法利用

1 mL 乙酸乙酯和 5 mL 正己烷溶解残渣, 涡旋混匀。净化

前, 先用 6 mL 正己烷活化小柱 , 将所有待净化液过柱 , 
6 mL 正己烷淋洗, 抽干; 最后用 6 mL 正己烷-丙酮溶液

(6:4, V:V)洗脱, 收集洗脱液, 45 ℃氮气吹干。 
(4) C18 固相萃取柱。按上述提取液溶剂置换方法利用

水-乙腈(95:5, V:V) 6 mL 溶解残渣, 涡旋混匀。净化前, 分
别用 6 mL 甲醇、水活化小柱, 将待净化液过柱, 6 mL 水溶

液淋洗, 抽干; 最后用 6 mL 甲醇-乙酸乙酯溶液(5:5, V:V)
洗脱, 收集洗脱液, 45 ℃氮气吹干。 

(5) QuEChERS。在提取液中加入 1 g PSA、1 g MgSO4、

1 g Alumina-N, 涡旋混匀 5 min, 8000 r/min离心 10 min, 取
10 mL 上清液于 15 mL 离心管中, 45 ℃氮气吹干。 

样品复溶上机: 利用上述 5 种净化方式处理后的样品

残渣中加入 1 mL 20%乙腈水溶液涡旋混匀, 8000 r/min 离心

5 min, 过0.22 μm有机滤膜到进样瓶中, HPLC-MS/MS仪待测。 
1.3.3  仪器条件 

色 谱 条 件 : 色 谱 柱 : Waters ACQUITY UPLC 
BEH-C18 色谱柱(2.1 mm×100 mm, 1.7 μm); 柱温: 40 ℃; 
进样量: 10 μL; 流速: 0.3 mL/min; 流动相: A 相 0.1%甲酸

水; B 相乙腈; 梯度洗脱: 0~1.0 min, 90% A; 1.0~3.0 min, 
90%~75% A; 3.0~7.0 min, 75%~65% A; 7.0~10.0 min, 60% 
A; 10.0~10.1 min, 60%~90% A; 10.1~14.0 min, 90% A。 

质谱条件: 离子源类型: 电喷雾离子源(elecyrospray 
ionization source, ESI); 扫描方式: 正负离子同时扫描; 检
测方式: 多反应监测; 正离子模式: 气帘气 30 MPa, 碰撞

气 8 MPa, 离子源温度 550 ℃, 离子化电压 5.5 kV, 雾化气

50 psi, 辅助加热器 55 psi; 负离子模式: 气帘气 30 MPa, 
碰撞气 9 MPa, 离子源温度 550 ℃, 离子化电压–4.5 kV, 
雾化气 50 psi, 辅助加热器 55 psi。其余质谱参数见表 1。 

 

表 1  化合物质谱参数表 
Table 1  Mass spectrometry parameters of compounds 

化合物 扫描模式 保留时间/min 前体离子(m/z) 产物离子(m/z) 去簇电压/V 碰撞能量/eV

FFA ESI+ 4.18 248 
230* 50 16 
130 50 30 

FF 

ESI- 

5.67 356 
336* –80 –10 
185 –80 –16 

BMT 7.95 437 
361* –60 –22 
391 –60 –22 

DXM 8.05 437 
361* –60 –22 
391 –60 –22 

注: *表示为定量离子。 
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1.4  数据处理 

采用 AB SCIEX 公司 SCIEX OS 3.x 数据处理软件处

理分析实验结果, 以及生成谱图信息。本研究中回收率的

测定分析根据实验方法情况选择 3 组或 6 组平行实验, 数
据结果均以平均值表示 , 并计算其相对标准偏差 ; 使用

Microsoft Office 2019 (19127.20302)进行表格绘制, 总离子

流色谱图利用 Origin 2024 版本进行绘制, 回收率数据分析

图采用 GraphPad. Prism 10 进行绘制, 回收率的显著性分

析使用 SPSS 25 软件, 数据之间的差异使用 Duncan法进行

单因素方差分析, P<0.05 被认为是具有显著性差异。 

2  结果与分析 

2.1  实验条件优化 

2.1.1  色谱柱及流动相选择 
表 2 展示了 5 种不同流动相及洗脱程序, 包括使用的

2 根不同型号的色谱柱。DXM 和 BMT 这对同分异构体只

能通过流动相以及色谱柱的筛选将其分开, 前期也通过查

阅文献试验了部分条件[3,8], 图 1 为各洗脱程序对应的化合

物色谱图。图 1A~1C 均使用 Agilent Poroshell 120 CS-C18

色谱柱进行洗脱, A 与 B 在等度洗脱时均满足 DXM 和

BMT 的分离, 且响应强度较高, 但 FFA 出峰过于靠前可能

会存在溶剂干扰; 图 1C的梯度洗脱条件下 4种化合物分离

较差, 尤其是 DXM 和 BMT 没有分开, 这可能与化合物在

色谱柱中保留情况有关。图 1D~1E 使用了 Waters 
ACQUITY UPLC BEH-C18 色谱柱, 均能满足化合物分离, 
而使用图 1E 的方法能有效避免溶剂效应, 化合物峰形良

好, 分离度高且响应均达到 6 次方及以上, 故选择 E 作为

最终液相条件。 
2.1.2  提取条件优化 

以猪肉为基质, 加标量为5.0 μg/kg, 分析了6种不同

提取溶剂: 甲醇、乙腈、乙酸乙酯、3%氨化甲醇、3%氨化

乙腈、3%氨化乙酸乙酯对4种化合物的回收率影响, 如图2
所示。结果表明, 添加一定浓度的氨水对化合提取有一定

影响[24], 除极少数结果外均存在显著性差异(P<0.05)。纯乙

腈和3%氨化乙腈提取下4种化合物回收率普遍较高, 乙腈

与甲醇和3%氨化甲醇提取下的4种化合物均存在显著性差

异(P<0.05), 这也说明甲醇溶剂对于这4种化合物提取效率

明显低于乙腈溶剂。利用甲醇溶剂提取中化合物色谱峰响

应不高, 这可能与甲醇提取共提物较多有关, 基质效应影

响质谱中化合物电离程度[25–26]; 利用乙酸乙酯溶剂提取时, 
FFA 与纯乙腈提取效率无统计学显著差异 (P>0.05), 但
DXM 和 BMT 由于极性较弱提取率较低, 需通过多次富集

进行操作; 乙腈作为提取溶剂对于化合物的回收率均在

80%以上, 虽然3%氨化乙腈与纯乙腈对 BMT 和 FFA 的提

取效率无统计学显著差异(P>0.05), 但基于简化流程、减少

刺激性试剂使用、降低实验成本与风险的原则, 且氨水具

有强挥发性和刺激性, 因此本研究采用纯乙腈溶液作为提

取溶剂, 而乙腈对脂肪具有较低溶解度, 利于沉淀蛋白质

等属性也使得化合物色谱峰响应较高[27]。 
2.1.3  净化方式优化 

分别采用不同净化小柱(Silica 柱、HLB 柱、C18 柱)、
QuEChERS 以及液液萃取对猪肉基质的加标样品进行净化

处理, 如图 3 所示。在利用不同萃取小柱对样品进行净化

后, FF 在 Silica 柱净化下, 与其余两种小柱净化后存在显

著性差异(P<0.05), 除此以外其余化合物在不同小柱下均

无显著性差异(P>0.05), 这与小柱本身填料选择有很大关

系[28], 除 FFA 外, 净化小柱对化合物的回收率显著低于其

他两种方式(P<0.05); 4 种化合物回收率在 60%~80%之间, 
分析可能与前处理操作过程中淋洗过度将目标物洗掉、洗

脱强度不够使目标物未能洗下来, 亦或是氮吹过干导致目

标物没能完全复溶。固相萃取技术是最常见的净化手段, 但
其操作烦琐费时, 目标物在不同小柱中表现出的差异较大。 

本研究采用的 QuEChERS 吸附剂配比(PSA:MgSO4: 
Alumina-N=1:1:1, w/w/w)参考了针对动物源性基质的经典

方案[29], 并通过预实验验证了其对目标化合物的吸附损失

可接受且净化效果良好。在比较 QuEChERS 和液液萃取对

回收率的影响时, DXM 和 BMT 在两种净化方式下无显著

性差异(P>0.05), 而 FF 和 FFA 在两种净化方式下则表现出

明显的统计学显著性(P<0.05)。QuEChERS 和液液萃取时 
 

表 2  HPLC 条件 
Table 2  Conditions of HPLC 

色谱柱 流动相 流速/(mL/min) 柱温
/℃ 

洗脱程序 序号

Agilent 
Poroshell 120 
CS-C18 色谱柱 

A: 0.2%甲酸水

溶液; B: 0.2%
甲酸乙腈溶液 

0.2 

40 

等度洗脱: 20 min, A:B=72.5:27.5 (V:V) A 

0.3 等度洗脱: 20 min, A:B=70:30 (V:V) B 

0.3 梯度洗脱: 0~6.0 min, 90%~10% A; 6.0~10.0 min, 10% A; 
10.0~12.0 min, 10%~90% A; 12.0~14.0 min, 90% A 

C 

Waters 
ACQUITY 

UPLC BEH-C18

色谱柱 

A: 0.1%甲酸

水; B: 乙腈 

0.3 梯度洗脱: 0~8.0 min, 75%~65% A; 8.0~9.0 min, 65%~20% A; 
9.0~10.0 min, 20%~75% A; 10.0~12.0 min, 75% A 

D 

0.3 
梯度洗脱: 0~1.0 min, 90% A; 1.0~3.0 min, 90%~75% A; 3.0~7.0 min, 

75%~65% A; 7.0~10.0 min, 60% A; 10.0~10.1 min, 60%~90% 
A; 10.1~14.0 min, 90% A 

E 



第 4 期 彭露湫, 等: 高效液相色谱-串联质谱法同时测定猪肉和牛肉中地塞米松、倍他米松、氟苯尼考及… 139 
 
 
 
 
 

 

 
 

注: 图 A~E 对应表 2 中的洗脱条件。 
图 1  不同液相色谱条件下的总离子流色谱图 

Fig.1  Total ion current chromatograms under different liquid chromatography conditions 
 

 
 

注: 不同小写字母表示同一化合物在不同条件下差异显著

(P<0.05), 下图同。 
图 2  不同提取溶剂下化合物回收率 

Fig.2  Recovery rates of compounds under different  
extraction solvents 

 

DXM、BMT 以及 FF 均表现出较高的回收率, 在 80%以上; 
但对于 FFA 的回收率表现出极大差异, 在实验过程中明显

发现液液萃取对 FFA 影响较大, 正离子模式下杂质峰较多, 
难以区分目标物, 因此对于在液液萃取下的 FFA 尤其是低

浓度时, 数据结果易出现假阳性。而利用 QuEChERS 净化

时快速高效、成 本低廉、操作简便且净化有效[29–30], 4 种

化合物回收率普遍很高, 具有很强的灵活性和适应性。综

上考虑目标化合物回收率及实验操作性, 最终选择采用 

 
 

图 3  不同净化方式下化合物回收率 
Fig.3  Recovery rates of compounds under different  

purification methods 
 

QuEChERS 净化方式处理。 

2.2  方法学验证 

2.2.1  线性范围、检出限和定量限 
用 20%乙腈水溶液配制质量浓度为 0.2、0.5、1.0、2.0、

5.0、10.0、20.0、50.0、100.0 ng/mL 的 FF、FFA、DXM
和 BMT 标准曲线, 以质量浓度为横坐标(X, ng/mL), 峰面

积为纵坐标(Y), 得到线性及相关系数。FF 的回归方程为: 
Y=2.24×106X–6.04×104, r2=0.99969; FFA 的回归方程为 : 
Y=7.23×104X–3.80×102, r2=0.99975; BMT 的回归方程为: 
Y=1.01×105X–5.89×102, r2=0.99938; DXM 的回归方程为: 
Y=1.41×105X–7.48×102, r2=0.99906, 曲线线性关系良好。 
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以信噪比为 3 (S/N=3)计算检出限(limits of detection, 
LODs), 信 噪 比 为 10 (S/N=10) 计 算 定 量 限 (limits of 
quantitation, LOQs)。表 3 展示了在猪肉、牛肉中各参数的

LODs 和 LOQs。结果显示, FF 的 LODs 为 0.47~0.58 μg/kg, 
LOQs 为 1.55~1.91 μg/kg; FFA 的 LODs 为 0.40~0.45 μg/kg, 
LOQs为 1.32~1.49 μg/kg; BMT 的 LODs为 0.46~0.51 μg/kg, 
LOQs为 1.52~1.68 μg/kg; DXM的LODs为 0.44~0.48 μg/kg, 
LOQs 为 1.45~1.58 μg/kg, 满足实验要求。 
2.2.2  准确度和精密度 

为进一步验证方案的可行性, 以禽肉(猪肉和牛肉)为
基质, 向其中添加含量分别为 1、4、20 μg/kg 的 4 种化合

物, 平行测定 6 次, 计算平均加标回收率、相对标准偏差(r
elative standard deviation, RSD)等, 结果见表 3。由表 3 可

知, 4种化合物在 3个添加水平下的回收率在 85.1%~107.5%
之间之间, RSDs 为 0.4%~9.4%之间。结果表明, 该方法的准

确度和精密度良好, 各项指标均符合 GB/T 27417—2017
《合格评定 化学分析方法确认和验证指南》的相关要求, 
表明该方法准确度和精密度良好, 适用于猪肉和牛肉中这

4 种化合物的残留检测。 

2.3  与现有方法的比较 

为凸显本方法的优势, 将其与近期文献中报道的测定

畜肉中相关化合物的方法进行比较(表 4)。本研究开发的

HPLC-MS/MS方法创新性地实现了对糖皮质类(DXM、BMT)
与酰胺醇类(FF、FFA)两大类、4 种抗生素的同时高灵敏检

测。方法通过优化 QuEChERS 前处理步骤, 在约 60 min 内

完成对猪肉、牛肉等高干扰基质的有效净化, 回收率稳定

(85.1%~107.5%), 灵敏度突出(LODs 0.4~0.6 μg/kg), 严于国

家标准, 通过表 4 直观展示本方法在灵敏度、效率和综合性

(同时检测类别多)方面的优势。 
 

表 3  不同基质样品中化合物的加标回收率、相对标准偏差、LODs 和 LOQs 结果(n=6) 
Table 3  Results of spiked recovery, relative standard deviation, LODs and LOQs of compounds in different matrix samples (n=6) 

化合物 添加量
/(μg/kg) 

猪肉 牛肉 

回收率/% RSDs/% LODs/(μg/kg) LOQs/(μg/kg) 回收率/% RSDs/% LODs/(μg/kg) LOQs/(μg/kg)

FFA 

1 89.3 8.1 

0.45 1.49 

87.3 8.7 

0.40  1.32  4 97.2 2.7 92.6 6.1 

20 94.7 5.3 105.8 3.9 

FF 

1 95.2 1.9 

0.58 1.91 

98.1 9.2 

0.47  1.55  4 90.9 6.8 89.7 0.4 

20 107.5 3.5 101.4 4.7 

BMT 

1 86.4 9.4 

0.46 1.52 

104.2 7.5 

0.51  1.68  4 99.3 0.6 93.5 4.6 

20 103.6 4.2 85.1 2.8 

DXM 

1 91.8 7.9 

0.44 1.45 

97.5 0.7 

0.48  1.58  4 88.5 1.2 88.2 1.1 

20 96.9 5.8 85.6 3.5 

注: RSD 为相对标准偏差(relative standard deviation)。 
表 4  本方法与文献方法性能对比 

Table 4  Comparison of method performance between this work and literature methods 

分析方法 目标化合物 基质 前处理时间/
min 

平均 
回收率/%

LODs/ 
(μg/kg) 年份 文献 

HPLC-MS/MS(盐包) DXM, BMT 牛肝/牛肉/猪肝/猪肉 <30 83~98 0.5~1.0 2024 [1] 

HPLC-MS/MS 
(QuEChERS)  DXM, BMT 猪肝/鸡肉/鸡蛋 70±5 79~106 2.7~4.4 2025 [3] 

HPLC-MS/MS 
(QuEChERS) FF, FFA 卤鸡腿/腊猪肉/牛肉干 >60 85~99 0.5~1.0 2024 [14] 

胶体金免疫层析法 DXM, FF 猪肉 <30 ND 1.0~50.0 2025 [21] 

HPLC-MS/MS  
(液液萃取) FFA 猪肉/鸡肉 >60 94~113 0.2 2025 [24] 

本研究方法 DXM, BMT, FF, 
FFA 猪肉/牛肉 60±5 85.1~107.5 0.4~0.6   

注: ND 表示未检测或未提供数据。 
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2.4  实际样品分析 

取市售的 20 份样品, 经样品前处理后测定, 对其中 5
份进行加标(加标量为 10.0 μg/kg)进行质量把控。5 份加标

样品中 4 种化合物回收率在 86.1%~110.9%之间, 其余 15
份样品中均为未检出, 检测结果稳定可靠。 

3  讨论与结论 

3.1  本方法的适用范围与局限性分析 

本研究选择猪肉和牛肉作为验证基质, 因其消费广

泛且在成分上具有一定代表性差异。然而, 值得注意的是, 
本研究的验证未涵盖如羊肉等其他常见畜肉。不同肉类的

脂肪、蛋白质及色素含量差异可能导致不同的基质效应。

因此, 在将本方法应用于其他基质前, 建议进行必要的验

证实验, 本研究的普适性有待在更广泛的畜肉基质中进行

进一步验证, 这也是下一步研究的重点。 

3.2  结  论 

本研究采用乙腈作为提取溶剂, QuEChERS净化方式, 
结合 HPLC-MS/MS 仪, 建立了两种主要畜肉中同时检测

DXM、BMT、FF 和 FFA 的方法。值得注意的是, 方法区

分了 DXM 和 BMT 这对同分异构, 避免了检测环节的阳性

误差; 且满足 FF 含量以 FF 和 FFA 含量之和计的测定需

求。该方法对参数测定准确, 具有较好的回收率和精密度, 
同时前处理操作简单便捷, 满足日常主要肉制品中 DXM、

BMT、FF 和 FFA 的同时筛查和定性定量检测, 可为日常

风险评估提供重要参考价值。 
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