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《饲料中氯苯那敏和溴苯那敏的测定 液相色谱-串联质谱法》

编制说明

一、工作简况

1.1 任务来源

本标准由 TC76（全国饲料工业标准化技术委员会）提出并归口，主管部门为国家标准化

管理委员会，计划号为 20214594-T-469，项目名称为《饲料中氯苯那敏和溴苯那敏的测定 液

相色谱-串联质谱法》，项目承担单位中国农业科学院农业质量标准与检测技术研究所。

1.2 主要修订背景

氯苯那敏（chlorphenamine），俗称扑尔敏，化学名为 3-(4-氯苯基)-N,N-二甲基-3-吡啶-2-

基-1-丙胺；溴苯那敏（bromphenamine），化学名为 3-(4-溴苯基)-N,N-二甲基-3-吡啶-2-基-1-

丙胺，是氯苯那敏的溴代同系物，化学结构式见图 1。氯苯那敏和溴苯那敏是第一代的 H1 组

胺受体拮抗剂。[1]氯苯那敏被用于治疗过敏性疾病，如花粉热，流感病毒的抗病毒活性，以

及慢性鼻窦炎/鼻炎和上呼吸道咳嗽综合征[2]。近 50 年来，氯苯那敏和溴苯那敏被用于治疗许

多过敏反应[3]。氯苯那敏也可用于局麻药，与常规局麻药相比具有相似的化学结构，同样对

心血管和中枢神经系统具有相似的毒性[4]。根据文献报告，在畜牧养殖上，氯苯那敏可用于

缓解高致病性猪蓝耳病临床症状[5]，能够稳定低致病性禽流感患鸡血液中白细胞数量、淋巴

细胞数量、红细胞相关指标和血小板数量[6]，可以提高鸡的采食量和日增重，取得较高的生

产性能[7-8]，还能有效治疗在狂犬病免疫过程中出现的免疫犬过敏反应现象[9]。同时该类药

物由于具有抗晕眩以及催眠镇定等作用，能引起动物嗜睡反应，可促进动物生长[10]，因此，

一些不法商人在饲料中非法使用，从而达到增加动物采食、促进生长和增加体重等作用。根据

国外学者研究，服用该类药物可能会导致嗜睡、呼吸频率降低[11]和急性中毒[12]，甚至导致

死亡[13]。动物采食了添加氯苯那敏和溴苯那敏的饲料，会造成其在组织中的残留，人们食用

了残留了氯苯那敏和溴苯那敏的动物组织，会产生上述不良反应，因此饲料中添加氯苯那敏和

https://std.samr.gov.cn/gb/search/gbDetailed?id=C230B39C693F4267E05397BE0A0AB2A2
https://std.samr.gov.cn/gb/search/gbDetailed?id=C230B39C693F4267E05397BE0A0AB2A2
https://std.samr.gov.cn/gb/search/gbDetailed?id=C230B39C693F4267E05397BE0A0AB2A2
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溴苯那敏的风险不容忽视。由于目前尚缺乏相关检测方法标准，无法对饲料中非法添加氯苯那

敏和溴苯那敏的行为进行有效的监控。

目前相关文献与标准中检测氯苯那敏和溴苯那敏的方法主要是高效液相色谱法

(HPLC)[14-19]、液/质联用法(LC /MS)[20-23]，涉及的对象以原料药、血液、动物组织为主

[24-28]，如: 王夏炎等建立高效液相色谱法测定小儿氨酚黄那敏颗粒中马来酸氯苯那敏的含

量。孙会会等利用超快速液相色谱-串联质谱方法(LC-MS/MS)对人体血液中氯苯那敏成分进行

定性定量分析.方法血液经过乙腈沉淀蛋白后,振荡,离心,过 0.22μm 有机微孔滤膜,上清液经

LC-MS/MS 分析,采用多反应监测模式。但缺乏饲料中氯苯那敏和溴苯那敏同步测定的方法，

因而本标准运用液质联用技术，优化提取方法，并结合固相萃取小柱对其进行净化处理，进一

步确证饲料中的氯苯那敏和溴苯那敏的含量。
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Chemical Formula: C16H19ClN2
Molecular Weight: 274.8
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Br
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Molecular Weight: 319.2

brompheniramine)

图 1. 氯苯那敏和溴苯那敏的化学结构

目前相关文献与标准中检测氯苯那敏和溴苯那敏的方法主要是高效液相色谱法

(HPLC)[14-19]、液/质联用法(LC /MS)[20-23]，涉及的对象以原料药、血液、动物组织为主

[24-28]，缺乏饲料中氯苯那敏和溴苯那敏同步测定的方法，因而本标准运用液质联用技术，优

化提取方法，并结合固相萃取小柱对其进行净化处理，进一步确证饲料中的氯苯那敏和溴苯那

敏的含量。

1.3 主要工作过程
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标准第一起草单位中国农业科学院农业质量标准与检测技术研究所根据标准的修订需要，

成立了标准工作小组，进行标准的研制及起草工作，具体工作过程如下：

2022 年 1-2 月：标准编制工作小组检索了有关氯苯那敏和溴苯那敏检测方法的国内外文献，以

及饲料中氯苯那敏和溴苯那敏检测技术现状，确保标准的实用性和普适性。随后制定了饲料中

氯苯那敏和溴苯那敏检测方法试验草案，拟订工作计划。

2022 年 3-8 月：按照拟定的试验草案对饲料中氯苯那敏和溴苯那敏的提取和净化条件以及液相

色谱—质谱联用仪的仪器参数进行研究， 对方法的试验条件、主要技术指标等进行进一步优

化，最终确定了前处理条件和仪器条件。并进行了线性、检出限和定量限、添加回收率等相关

试验以确定方法最终是否具有可操作性和科学性。期间开展了对市场配合饲料、浓缩饲料和预

混合饲料以及牛的精料补充料中氯苯那敏和溴苯那敏的检测。

2022 年 9-10 月：工作小组按照习 GB/T 1.1-2020《标准化工作导则 第 1 部分：标准的结构和

编写》以及 GB/T 20001.4-2015《标准编写规则 第 4 部分：试验方法标准》等编写规则完成标

准草案和编制说明的撰写，并委托 3 家实验室验证复核。

二、标准编制原则和主要技术内容确定的依据

2.1 标准编制原则

本标准的编写制定过程以提高测试方法的选择性、准确度、精密度、检出限和分析效率为

总原则，反映科学技术的先进成果和先进经验。

本标准的制定过程中严格遵循国家有关方针、政策、法规和规章，标准的编写及表述按照

GB/T 1.1-2020《标准化工作导则 第 1 部分：标准的结构和编写》、GB/T 5009.1-2003 《食

品卫生检验方法 理化部分 总则》和 GB/T 20001.4-2015《标准编写规则 第 4 部分：试验方法

标准》的要求编写。在标准制定过程中力求做到：技术内容的叙述正确无误；文字表达准确、

简明、易懂；标准的构成严谨合理；内容编排、层次划分等符合逻辑与规定。

2.2 主要内容
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本文件规定了饲料中氯苯那敏和溴苯那敏的测定方法。

本文件适用于配合饲料、浓缩饲料、精料补充料和添加剂预混合饲料中氯苯那敏和溴苯那

敏的测定。

本文件的氯苯那敏和溴苯那敏检出限均为 10 μg/kg，定量限均为 50 μg/kg。

2.3 方法学研究

2.3.1 质谱条件优化

配制 100 μg/mL 氯苯那敏和溴苯那敏标准溶液，采用 ESI+模式，微流量泵直接进质谱，

进行质谱条件的优化。通过一级全扫描质谱得到氯苯那敏和溴苯那敏的母离子[M+H]+为 m/z

275.2、m/z 319.1；通过母离子扫描得到二级质谱，选择质荷比较大、强度较稳定的 m/z 167.2、

m/z 230.2（氯苯那敏）、m/z 167.1、m/z 274（溴苯那敏）两个碎片作为子离子，组成定性离

子对 275.2/167.2 和 275.2/230.2（氯苯那敏）、319.1/167.1 和 319.1/274（溴苯那敏）；由于子

碎片 m/z 230.2（氯苯那敏）、319.1/167.1（溴苯那敏）的响应强度较强且背景干扰小，所以选

择 275.2/230.2（氯苯那敏）、319.1/167.1（溴苯那敏）作为定量离子对。在 MRM 模式下，进

一步优化了这两对离子对的去簇电压 DP 和碰撞电压 CE。确定的质谱条件如下：

质谱采用电子喷雾离子源，正离子检测方式，多反应监测（MRM）；喷雾电压为 3.2 Kv；

毛细管温度为 350℃；脱溶剂气、碰撞气为高纯氮气，使用前调节各气体流量以使质谱灵敏度

达到检测要求，分段采集，具体的参数见表 1。

表 1 溴苯那敏和氯苯那敏的质谱条件

药物名称

Drug

出峰时间

Time (min)

离子对

Ion pairs (m/z)

去簇电压

DP(V)

碰撞能

CE(eV)

氯苯那敏 2.72
275.2>167.2

50
44

275.2>230.2* 45

溴苯那敏 2.79
319.1>167.1*

50
44

319.1>274 55

*为定量离子

2.3.2 色谱柱和流动相的组成的选择
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本研究选取了 5 款不同色谱柱（BEH C18, SiELC Obelise R, Cortecs HILIC, BEH HILIC）

进行比较。结果表明采用 BEH C18 色谱柱时，梯度淋洗。发现氯苯那敏和溴苯那敏在 C18 色

谱柱上的保留时间较好，这与其极性大，在常规反相色谱柱上保留性能有关，试验中比较了甲

醇和乙腈作为有机相时，氯苯那敏和溴苯那敏在色谱柱上的分离效果，结果表明乙腈比甲醇有

更好的分离效果，峰形也较好，所以试验中选择乙腈作为有机相。基于现有文献可知，对于饲

料产品，使用去离子水、5 mmol/L 甲酸铵、5 mmol/L 甲酸铵-0.1%甲酸水溶液作为水相时的梯

度洗脱效果较为突出，然而对于 0.1%甲酸水溶液作为水相的洗脱效果却少有研究。本文分别

考察了去离子水(A)-乙腈(B)、0.1%甲酸水溶液(A)-乙腈(B)、5 mmol/L 甲酸铵(A)-乙腈(B)以及

5 mmol/L 甲酸铵-0.1%甲酸水溶液(A)-乙腈(B)作为流动相时的梯度洗脱效果，通过比较出峰时

间、分离效果、峰形和灵敏度，试验结果显示在相同的梯度洗脱条件下，0.1%甲酸水溶液(A)-

乙腈(B)作为流动相时，洗脱效果更好，流动相采用 0.3 mL/min 的流速。

通过上述条件，确定色谱条件如下：

色谱柱：Waters BEH C18 柱（100 mm× 3.0 mm, 1.7 µm）；柱温：25℃；进样量：5 µL；

流动相流速为 0.3 mL/min，梯度淋洗，流动相组成和梯度见表 2。色谱图见图 2。

表 2 流动相梯度条件

时间(min)

Time

流速(mL/min)

Flow

0.1 甲酸水溶液(％)

0.1% Formic acid aqueous

solution

乙腈(％)

Acetonitrile

0 0.4 80 20

0.5 0.4 80 20

2 0.4 40 60

2.5 0.4 30 70

3.0 0.4 5 95

4.5 0.4 5 95

5.5 0.4 70 30

6.1 0.4 80 20

7.0 0.4 80 20
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图 2 氯苯那敏和溴苯那敏色谱图

2.3.3 提取条件的优化和确定

图 3 氯苯那敏和溴苯那敏提取效果图

本试验研究 1％甲酸乙腈溶液、甲醇乙腈混合溶液、盐酸溶液、乙腈溶液、甲醇溶液 5 种

溶液作为氯苯那敏和溴苯那敏的提取剂，比较了 5 种不同溶液作为提取剂的提取效果，取饲料，
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结果见图 3。

基于现有文献可知，对于饲料产品，使用甲醇、乙腈[31-32]进行处理时都可以得到较高的

提取效率，而对于含有氯苯那敏和溴苯那敏的饲料样品，甲醇的提取效率较低，测量值仅为标

示量的 50%以下，这严重影响了样品的检测结果。结果表明，对于氯苯那敏和溴苯那敏，1％

甲酸乙腈溶液和乙腈作为提取剂回收率较好，甲醇乙腈混合溶液、盐酸溶液、甲醇溶液提取效

率较低。造成这种结果的原因可能是：甲醇对饲料中的其他物质也进行了提取，从而造成了提

取液中各种物质相互交织，影响了氯苯那敏和溴苯那敏的检测；甲醇乙腈混合溶液由于其中掺

杂了甲醇的原因，所以最终影响了检测结果；盐酸溶液，由于其酸性太强，在饲料提取过程中，

对各种物质造成了结构破环，杂质影响严重；1％甲酸乙腈溶液和乙腈在对氯苯那敏和溴苯那

敏的提取过程中，展现了其优秀的提取效果，达到 90%以上的提取效率，从五种提取剂中脱颖

而出。综合比较，由于氯苯那敏和溴苯那敏在弱酸性条件下有较好的保留，且在上机检测中可

以增强电离信号，最终选择 1％甲酸乙腈溶液作为提取溶剂。

2.3.4 净化条件的优化和确定

饲料样品提取过程中的基质杂质可能会在色谱柱上吸附，不能被洗脱，造成色谱柱柱效降

低，同时造成系统压力升高，另外无机盐类也会抑制质谱信号。因此需要一定的净化方法。

本试验比较了 HCX、MAX、C18 固相萃取小柱对饲料中氯苯那敏和溴苯那敏的净化效果。

对四种小柱进行活化处理：加入 3 mL 甲醇，待甲醇流出后，再加入 3 mL 水。取提取上清液
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10 mL 加入小柱内，待样液全部流出后，再加入 3 mL 水清洗小柱，然后用３ mL 甲醇淋洗小

柱，最后 MCX 用 3 mL５％氨水甲醇洗脱，MAX 用 3 mL 甲酸甲醇洗脱，C18、HLB 小柱用３

mL 甲醇洗脱，收集洗脱液氮吹至近干，用复溶液（1.2.1）溶解定容至 1 mL。结果见图 4。

图 4 不同固相萃取对净化效果

HLB、C18、MAX 小柱对酸性物质有较好的选择性，而氯苯那敏和溴苯那敏呈现弱碱性，

所以对其没有较好的保留；MCX 柱由于具有反相和强阳离子交换双重保留性能，对碱性物质

氯苯那敏和溴苯那敏有良好的选择性和灵敏度，所以 MCX 比 HLB、C18 和 MAX 表现出了更

加优越的分离富集性能，因此本试验选择对目标氯苯那敏和溴苯那敏具有高效吸附作用的

MCX 固相萃取小柱，从复杂的饲料基质中选择性吸附目标物，再通过 5%氨水甲醇将目标物洗

脱下来，从而达到净化的目的。这种方法选择性更强，适用于饲料等复杂基质的净化。同时，

为考察 HLB 固相萃取柱柱容量，防止上样和淋洗过程出现过载现象，我们用空白配合饲料、

浓缩饲料、预混料样品添加高浓度水平的氯苯那敏和溴苯那敏，按上述方法进行处理上机，回

收率见表 3 。

表 3 固相萃取柱容量考察结果

平均回收率%

0.10

g/mL
10 g/mL 100 g/mL 1000 g/mL 2000 g/mL

配合饲料 93.2 89.2 92.6 88.7 91.3

浓缩饲料 86.9 86.3 90.6 91.4 97.1

预混料 88.7 93.6 92.3 88.5 86.9

结果表明，配合饲料、浓缩饲料、预混料中目标化合物含量至少在 2000 g/mL 以内，不会出

现小柱过载情况。

2.3.5 试验步骤

平行做两份试验。称取试样 5 g，精确至 0. 1 mg，置于 50 mL 离心管中，向其中加入 20 mL

1%甲酸乙腈溶液，常温下超声提取 20 min，于 8000 rpm 离心 5 min，取上清液备用。备用上
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样至 SPE 小柱（SPE 小柱依次用 3 mL 甲醇和 3 mL 水活化），再先后用 3mL 水和 3 mL 甲醇

淋洗，弃去淋洗液，抽干。用 3 mL 5%氨水甲醇溶液洗脱，收集洗脱液于 40℃水浴氮气吹干，

准确加入 1mL 1%甲酸溶液复溶，过微孔滤膜，上机

2.3.6 基质效应

液质检测具有高灵敏度和高选择性的同时也存在基质效应，不同饲料样品的组成比较复

杂，液质检测药物时基质干扰非常明显。首先考察基质效应，取不同饲料样品进行前处理，以

此基质提取液作稀释液配制 1.00、5.00、10.00、20.00、50.00、100.00 ng/mL 的基质样品，与

直接用复溶液配制的标准溶液对比，大部分氯苯那敏和溴苯那敏表现基质抑制。 为消除基质

效应，本试验绘制基质校正来进行定量。

不同基质中氯苯那敏和溴苯那敏的基质效应

基质 氯苯那敏基质效应 溴苯那敏基质效应

猪配合料 0.83 0.89

猪浓缩料 0.72 0.74

猪预混料 0.70 0.72

鸡配合料 0.73 0.77

鸡浓缩料 0.69 0.66

鸡预混料 0.54 0.59

3.2 稳定性考察

2.3.7 标准溶液有效期实验

在仪器测定方法优化完成后，参照 NY/T 1896 标准，我们对标准溶液的稳定性进行了考察。

将配置好的氯苯那敏和溴苯那敏标准储备液（1 mg/mL）于-20℃保存避光保存、标准溶液稳定

性的考察时间为六个月，在此期间内每 2 周反复进样，每次将-20℃保存的氯苯那敏和溴苯那

敏标准储备液（1 mg/mL）从冰箱取出，充分回温，分别逐级稀释至 100 ppb 进样分析，结果

见图：
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图 5 氯苯那敏和溴苯那敏标准储备液保存期实验

由上述测定的数据表明：氯苯那敏和溴苯那敏标准储备液（1 mg/mL）置于-20℃下避光保

存，6 个月无变化、因此规定有效期为 6 个月。同时对中间液进行了稳定性实验，定为有效期

为 1 个月。

2.4 方法性能
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2.4.1 线性方程和线性范围

分别取，配置浓度为 1.0～200 μg/L 混合标准溶液，以条件进行检测，以定量离子色谱峰

面积与标准溶液终浓度作标准曲线。线性试验结果见表 3。

依据定量离子色谱峰的信噪比(S/N)大于 3 为检出限( LOD)，S/N 大于 10 为定量限( LOQ)，

得出 LOD 和 LOQ，见表 4。色谱图见图 6-15

表 4 氯苯那敏和溴苯那敏线性方程

药物名称

Drugs

线性方程

Linear equations

相关系数

Correlation coefficient

检出限

LOD

定量限

LOQ

氯苯那敏 y = 3424.449x-19.875 R2 = 0.999 3 3 10

溴苯那敏 y = 3429.664x-28.298 R2 = 0.998 9 3 10

从表 3 中可以看出：标准溶液在 1.0～200 μg/kg 的范围内线性关系良好；方法的检出限为

3 μg /kg，定量限为 10 μg/kg。

图 6 空白鸡配合饲料色谱图
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图 7 鸡配合饲料阳性添加（添加浓度 10 ng/g）色谱图

图 8 鸡空白预混合饲料色谱图

图 9 鸡预混合饲料阳性添加（添加浓度 10 μg/kg）色谱图
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图 10 空白鸡浓缩饲料色谱图

图 11 鸡浓缩饲料阳性添加（添加浓度 10 μg/kg）色谱图

图 12 空白猪配合饲料色谱图



15

图 13 猪配合饲料阳性添加（添加浓度 10 μg/kg）色谱图

图 14 空白猪预混合饲料色谱图

图 15 猪预混合饲料阳性添加（添加浓度 10 μg/kg）色谱图
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图 16 空白奶牛精料补充料色谱图

图 17 奶牛精料补充料阳性添加（添加浓度 10 μg/kg）色谱图
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图 18 玉米载体空白色谱图

图 19 玉米载体阳性添加（添加浓度 10 μg/kg）色谱图

图 20 石粉载体空白色谱图
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图 21 石粉载体阳性添加（添加浓度 10 μg/kg）色谱图

2.5 方法的回收率和重现性

精密称取各种饲料样品各 5 g，添加不同量氯苯那敏和溴苯那敏标准溶液制成含高、中、

低浓度样品，按上述方法进行检测，每个样品 6 个重复，测得回收率和变异系数见表 5-13：由

表可知，在添加水平，方法平均回收率为 84.2%~99.4%，相对标准偏差为小于 20%。

表 5 鸡配合饲料添加回收率试验结果

添加浓度

（mg/kg）
实测浓度（mg/kg）

批内平

均回收

率（%）

批内变

异系数

（%）

批间平

均回收

率（%）

批间变

异系数

（%）

10.0
7.8 8.9 9.5 10.0 8.4 7.8 87.4 7.0

87.1 8.07.9 9.3 8.1 7.6 7.6 10.0 84.2 5.3
10.2 8.5 10.1 8.0 8.9 8.0 89.6 9.5

50.0
41.3 48.6 49.0 48.6 47.8 50.3 95.2 5.5

94.6 7.753.9 54.1 53.4 42.9 47.0 39.7 97.0 8.2
37.9 50.3 47.3 51.9 40.7 46.7 91.6 8.9

100.0 89.7 86.6 86.2 102.7 89.8 88.6 90.6 5.7 92.9 6.4104.6 89.1 87.0 96.2 101.9 79.5 93.0 6.2
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100.5 98.2 82.0 96.7 95.4 98.2 95.2 6.2

表 6 鸡预混合饲料添加回收率试验结果

添加浓度

（mg/kg）
回收率（%）

批内平

均回收

率（%）

批内变

异系数

（%）

批间平

均回收

率（%）

批间变

异系数

（%）

10.0
9.9 10.1 10.1 9.0 7.9 8.1 91.7 4.0

91.5 7.910.7 9.5 9.1 7.8 8.8 8.2 90.4 8.3
9.7 10.5 7.9 9.7 8.4 9.2 92.4 7.6

100.0
47.4 38.7 51.9 41.9 38.4 39.7 86.0 9.3

89.6 7.346.4 50.3 43.9 39.1 44.4 43.6 89.2 6.8
46.7 42.0 46.7 52.1 49.9 43.6 93.7 5.2

5000.0
4400.6 4030.8 5301.7 4385.1 3972.4 4023.6 87.0 7.7

88.6 7.35170.9 5127.3 4118.6 4112.9 3951.3 4224.3 89.0 10.3
5145.0 4561.9 4289.3 3952.0 4532.8 4447.7 89.8 7.3

表 7 鸡浓缩饲料添加回收率试验结果

添加浓度

（mg/kg）
回收率（%）

批内平

均回收

率（%）

批内变

异系数

（%）

批间平

均回收

率（%）

批间变

异系数

（%）

10.0
7.6 8.8 9.0 10.2 9.2 10.2 91.4 6.7

92.5 7.58.2 9.7 9.6 8.4 8.1 10.4 90.4 6.8
8.8 10.7 8.7 9.1 10.2 10.0 95.7 6.9

50.0
41.3 49.8 41.0 46.0 50.7 49.4 92.7 6.8

93.1 6.551.5 46.8 46.5 47.9 39.0 45.0 92.2 3.3
49.3 49.8 43.1 42.3 45.7 52.9 94.4 6.9

1000.0
884.9 884.3 1017.2 806.8 852.7 1017.5 91.1 5.9

92.1 7.51032.7 773.6 928.9 1063.2 914.9 765.3 91.3 9.8
966.3 911.5 897.4 1033.8 849.6 984.3 94.0 4.8

表 8 猪配合饲料添加回收率试验结果

添加浓度

（mg/kg）
回收率（%）

批内平

均回收

率（%）

批内变异

系数（%）

批间平

均回收

率（%）

批间变

异系数

（%）

10.0
8.2 8.2 8.7 7.8 7.9 8.5 82.1 2.5

89.6 8.39.2 8.4 9.5 8.2 10.5 9.4 92.0 5.2
10.1 10.8 8.5 10.7 8.3 8.4 94.6 7.6

50.0 44.5 51.0 49.1 50.2 44.6 44.0 94.5 4.1 93.9 4.642.6 52.9 47.3 48.5 47.2 44.7 94.4 5.8
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47.7 44.8 49.8 46.9 45.0 44.5 92.9 2.9

100.0
84.2 104.1 89.7 103.8 98.4 78.3 93.1 8.5

92.2 6.985.0 79.6 90.9 86.8 101.2 89.1 88.8 3.3
86.6 103.8 94.7 95.9 89.7 97.7 94.7 4.6

表 9 猪预混合饲料添加回收率试验结果

添加浓度

（mg/kg）
回收率（%）

批内平

均回收

率（%）

批内变

异系数

（%）

批间平

均回收

率（%）

批间变

异系数

（%）

10.0
8.8 9.7 10.4 10.2 9.4 8.1 94.6 5.3

93.6 8.18.8 7.8 10.2 9.5 10.7 10.8 96.3 7.8
8.8 10.5 8.2 8.5 8.9 9.1 89.9 7.4

50.0
50.4 47.8 54.4 40.9 41.9 48.9 94.7 8.0

95.3 6.740.2 50.2 50.2 47.9 53.1 52.4 98.0 7.0
50.9 43.7 46.8 48.2 45.4 44.9 93.3 4.4

5000.0
5074.7 4368.6 5169.4 3842.5 4267.5 5078.3 92.7 10.2

95.5 9.15300.5 5332.2 4628.0 4624.3 4237.8 4014.4 93.8 6.9
5048.9 5391.0 4846.5 5367.8 4116.5 5276.7 100.2 4.3

表 10 奶牛精料补补充料添加回收率试验结果

添加浓度

（mg/kg）
回收率（%）

批内平

均回收

率（%）

批内变

异系数

（,%）

批间平

均回收

率（%）

批间变

异系数

（%）

10.0
8.5 8.2 10.6 8.9 8.9 9.5 91.1 7.8

91.9 7.79.7 7.7 9.0 8.3 10.1 10.0 91.4 6.7
10.6 8.2 10.0 10.0 9.0 8.1 93.1 7.3

50.0
39.4 48.2 52.1 39.9 47.7 37.8 88.4 10.5

89.3 8.149.0 49.9 49.9 44.5 38.5 40.0 90.6 3.8
42.4 50.4 46.2 42.9 40.0 45.2 89.0 5.7

100.0
79.3 108.3 85.1 76.0 87.1 103.1 89.8 10.6

91.0 8.183.8 99.8 104.2 91.4 100.4 98.6 96.4 7.2
78.8 91.4 84.1 82.7 89.9 94.7 86.9 3.6

表 11 玉米载体添加回收率试验结果

添加浓度

（mg/kg）
回收率（%）

批内平

均回收

率（%）

批内变

异系数

（%）

批间平

均回收

率（%）

批间变

异系数

（%）

10.0 8.6 9.8 9.0 9.2 9.9 8.6 91.6 3.5 90.6 6.5
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8.9 9.0 8.3 8.3 9.8 8.0 87.2 3.4
8.4 8.6 8.1 10.8 10.1 9.8 93.0 9.1

50.0
41.2 48.6 50.1 41.8 43.6 42.4 89.2 7.9

91.3 7.442.5 53.1 47.4 42.4 41.7 51.6 92.9 7.8
52.7 45.5 39.4 42.9 49.2 45.5 91.8 7.9

1000.0
100.5 91.5 92.2 79.3 96.4 92.4 92.1 5.8

92.3 4.6101.0 89.1 91.2 93.1 84.7 94.6 92.3 3.7
91.3 93.1 93.9 77.3 101.2 98.2 92.5 5.8

表 12 石粉载体添加回收率试验结果

添加浓度

（mg/kg）
回收率（%）

批内平

均回收

率（%）

批内变

异系数

（%）

批间平

均回收

率（%）

批间变

异系数

（%）

10.0
8.2 9.1 10.0 10.3 10.4 10.5 97.4 7.7

95.7 7.910.7 8.2 9.6 9.0 9.8 9.2 94.3 7.7
10.1 8.3 10.8 7.9 10.3 9.9 95.4 11.8

50.0
52.3 44.2 50.3 52.5 49.4 41.8 96.8 5.6

92.2 9.144.5 39.2 40.0 54.2 43.2 51.8 91.0 9.8
49.4 45.7 43.1 38.6 49.6 39.5 88.6 6.7

100.0
100.6 79.3 94.1 88.5 96.5 86.4 90.9 6.7

89.4 7.098.7 101.6 82.1 100.2 88.3 79.0 91.6 6.8
84.6 83.3 79.7 80.4 94.5 92.0 85.7 2.0

2.6 实际样品测定

通过建立的上述方法对市场上采集的 50 批次不同类型的饲料样品进行检测，在 30 份饲料

样品中有 4 份样品检出氯苯那敏，浓度为 2.37 μg/g、12.5 μg/kg，50.8 μg/kg 和 3.2%。1 份样

品检出溴苯那敏，浓度为 15.2μg/kg。其余基质均未检出氯苯那敏和溴苯那敏。

三、实验验证的分析

2022 年 4 月，标准编制小组委托广西饲料检测所、浙江饲料检测所和广东饲料检测中心

完成本标准的复核验证工作。三家检测机构对本标准的复核验证结论为：经试验验证，采用《饲

料中氯苯那敏和溴苯那敏的测定》规定的方法能满足饲料中氯苯那敏和溴苯那敏的测定要求，

标准曲线相关系数均可达 0.99，方法检出限、定量限可达标准制修订单位规定的水平，回收率、

精密度符合 GB/T 27404-2008 和 GB/T 27417 的要求，故该方法通过验证，可作为饲料中氯苯

那敏和溴苯那敏的测定标准方法。详见附件。
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四、与国际、国外同类标准技术内容的对比情况，或者与测试的国外样品、样机的有关数据

对比情况

国际、国外无同类标准，未见同时测定饲料中的相关报道。

五、采标情况，以及是否合规引用或采用国际国外标准

无采标情况，无引用或采用国际国外标准情况。

六、与有关法律、法规的关系

本标准的制定过程中严格贯彻国家有关方针、政策、法律和规章等、严格执行国家强制性

标准和行业标准。与相关的各种基础标准相衔接，遵循了政策性和协调同一性的原则。本标准

与现行法律、法规、规章和政策以及有关基础和强制性标准不矛盾。

七、重大分歧意见的处理经过和依据

本标准的制定广泛征求意见，包括高校、科研院所、检验机构、生产企业，根据反馈意见

对标准的《征求意见稿》进行修改，无重大分歧意见。

八、涉及专利的有关说明

本标准未明确涉及某一具体专利，但某些内容可能涉及专利，本文件的发布机构不承担识

别专利的责任。

九、贯彻国家标准的要求，以及组织措施、技术措施、过渡期和实施日期的建议等措施建议

（1）首先应在实施前保证文本的充足供应，让每个使用者都能及时得到文本；

（2）发布后、实施前应将信息在媒体上广为宣传，建议全国饲料工业标准化技术委员会

组织标准起草单位通过标准培训、会议宣贯、影音文件等方式，积极开展本标准的宣贯工作；

十、其他应当说明的事项

无
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