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一、工作简况

（一）任务来源

本标准修订任务来源于《国家标准化管理委员会关于下达 2020年第三

批推荐性国家标准计划的通知》 (国标委发 [2020]48 号 )，项目编号

20203888-T-469。起草单位之一的中国农业科学院农业质量标准与检测技

术研究所[国家饲料质量监督检验中心（北京）]，按 2021年按国家市场监

管总局规定，国家饲料质量监督检验中心（北京）更名为国家饲料质量检

验检测中心（北京）]。修标任务由中国农业科学院农业质量标准与检测技

术研究所[国家饲料质量检验检测中心（北京）]、陕西省畜牧技术推广总站、

陕西省农业检验检测中心和陕西中禾农检分析检测有限公司等 4家单位组

成的修标工作组共同承担。

（二）标准制定背景

球虫病是鸡、兔、牛、犬等动物在最常罹患的疾病。从上世纪 60年代

起，盐酸氨丙啉、乙氧酰胺苯甲酯和磺胺喹噁啉及其制剂就在饲料中普遍

添加使用，以期达到预防或治疗的作用。我国农业部 168号公告饲料药物

添加剂使用规范中曾就这些抗球虫剂的使用方法、添加剂量、休药期和使

用中应注意的事项给出了具体规定。然而，随着人们对细菌耐药性和食品

中抗生素等兽药残留问题的认识，世界各国不断通过法律法规发起了“禁

抗”和限制使用药物添加剂地热潮，我国农业农村部先后发布了 194号和

246号公告，废止了仅有促生长用途的药物饲料添加剂，给出了抗球虫和

中药类饲料添加剂的质量标准和使用方法。针对盐酸氨丙啉、乙氧酰胺苯

甲酯和磺胺喹噁啉的具体规定见表 1。
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表 1 盐酸氨丙啉、乙氧酰胺苯甲酯和磺胺喹噁啉质量标准与使用

药物预混剂

名称
含量规格

适用

动物

用法

与用量

配合饲料

中折算量
休药期 注意

盐酸氨丙啉、

乙氧酰胺苯甲酯

250 g/kg、

16 g/kg

鸡、对羔羊、

犊牛球虫病也

有效

混饲，

500g/t

125 g/t

8 g/t
鸡 7 日

产蛋期禁

用

盐酸氨丙啉、

乙氧酰胺苯甲

酯、磺胺喹噁啉

200 g/kg、

10 g/kg、

120 g/kg

鸡、火鸡。对

家兔、球虫病

也有效

混饲，

500g/t

100 g/t

5 g/t

60 g/t

鸡 7 日
产蛋期禁

用

注：摘自农业农村部 246号公告附件 3。

为配合相关法律法规、确保抗球虫剂的质量和药效，国内外曾出台一

系列的饲料中药物的检测方法，如美国 AOAC给出了饲料中氨丙啉测定的

分光光度法（AOAC Official Method 961.24）和荧光分光光度法（AOAC

Official Method 965.47）、饲料中乙氧酰胺苯甲酯测定的分光光度法（AOAC

Official Method 964.29）和饲料中磺胺喹噁啉测定的分光光度法（AOAC

Official Method 963.35）。欧盟采用的饲料中氨丙啉测定的分光光度法和乙

氧酰胺苯甲酯测定的分光光度法（见 74/203/EEC），后来又发布了饲料中

氨丙啉测定的液相色谱法（见 1999/27/EC）。我国先后发布了 GB/T

8381.11-2005《饲料中盐酸氨丙啉的测定 高效液相色谱法》、GB/T

8381.10-2005《饲料中磺胺喹噁啉的测定 高效液相色谱法》、农业农村部

公告第 316号-6-2020《饲料中乙氧酰胺苯甲酯的测定 高效液相色谱法》，

此外在多个磺胺类药物测定方法的目标化合物中都涵盖了磺胺喹噁啉（见

表 2）。
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表 2 饲料中 3种抗球虫药物相关的检测方法标准

目标化合物 检测方法名称和编号

盐酸氨丙啉
GB/T 8381.11-2005 饲料中盐酸氨丙啉的测定 高效液相色谱

法

乙氧酰胺苯甲酯
农业农村部公告第 316号-6-2020 饲料中乙氧酰胺苯甲酯的测

定 高效液相色谱法

磺胺喹噁啉
GB/T 8381.10-2005 饲料中磺胺喹噁啉的测定高效液相色谱

法》

磺胺类药物

（含磺胺喹噁啉）

GB/T 19542-2007 饲料中磺胺类药物的测定 高效液相色谱法

农业部 1486号公告-7-2010 饲料中 9种磺胺类药物的测定 高

效液相色谱法

农业部 2349号公告-5-2015 饲料中磺胺类和喹诺酮类药物的

测定 液相色谱—串联质谱法

由于饲料中盐酸氨丙啉、乙氧酰胺苯甲酯和磺胺喹噁啉检测方法标准都

是单一目标化合物的液相色谱方法，且标龄已超过 10年，又没有液质确证

法，所以急需建立一个能同时对这 3种药物进行检测高效液相色谱法和液

相色谱-串联质谱法，为进一步规范饲料中用药和滥用药物监管提供技术支

持。

（三）工作过程

1 成立修标工作组

中国农业科学院农业质量标准与检测技术研究所（简称农科院质标所）

接到制标任务后，2021年 4月成立了由农科院质标所、陕西省畜牧技术推

广总站、陕西省农业检验检测中心和陕西中禾农检分析检测有限公司等组

成的修标工作组。人员分工见表 4。

表 3 修标工作组人员分工

人员 单位 承担任务

宋荣 农科院质标所
制订工作方案、起草标准文本及编制说明，

汇总征求意见

李宏
陕西省畜牧技术

推广总站
协助制订工作方案，液质方法建立
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李丽蓓、魏书林、

张辉
农科院质标所 试样前处理条件和液相方法建立

王素琴
陕西省农业检验

检测中心
协助开展液相色谱方法性能考察

雒亚璇、杨坤
陕西中禾农检分

析检测有限公司
协助开展液质联用方法性能考察

2 标准修订过程

2021年 4月～6月，查阅饲料和畜产品中盐酸氨丙啉、乙氧酰胺苯甲

酯和磺胺喹噁啉测定的国内外有关标准和资料，初步制定实验方案。

2021年 7月～12月，研究确定了液相色谱分析的检测条件、比较不同

的液相色谱柱对 3种药物的分离能力，优化了流动相组成和梯度洗脱程序，

筛选检测波长。

2022年 1月～10月，考察标准储备溶液和标准中间溶液的稳定性，确

定标准溶液的保质期；考察不同提取溶液、提取次数的提取效果，确定方

法提取步骤；比较不同固相萃取柱的净化效果，优化固相萃取净化条件。

2022年 11月～2023年 6月，建立液相色谱-串联质谱联用方法的实验

条件。

2023年 7月～2024年 3月，考察高效液相色谱方法和液质联用方法的

方法性能，包括方法线性范围、准确度、精确度、检出限和定量限等，形

成了方法定向征求意见稿。

二、标准编制原则和主要技术内容确定的依据

（一）标准编制原则

本标准修订依据国家标准GB/T 1.1-2020《标准化工作导则 第1部分：

标准化文件的结构和起草规则》的规定起草。建立的饲料中3种抗球虫药的

方法满足我国现行饲料法律法规（如农村部公告第194号、第246号公告等）
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对兽药在允许使用领域的合理使用和不允许使用领域的非法使用的监测要

求。

（二）标准主要技术内容的确定

1 标准修订的目标、参考文献和方法研制中必用的基础信息

本次国家标准修订目标是将单一抗球虫药物的液相色谱法修改为盐酸

氨丙啉、乙氧酰胺苯甲酯和磺胺喹噁啉的同时测定的高效液相色谱法和液

相色谱-串联质谱法。高效液相色谱法主要用于合规使用时，饲料中药物的

定量测定，液相色谱-串联质谱法则用于饲料中药物的确证与定量，特别是

对超范围或非法使用时的确证与定量。

查阅近年来相关文献发现，确有些饲料中涉及上述 1种或 2种以上抗

球虫药物的液相色谱法（引地典雄，1995；王淑芬，1997；刘发全，2019）

或液质联用法（Hormazabal，2002；Squadrone，2008；赵颖，2012；Konrad，

2015）以及动物组织中 3 种药物残留的液相色谱法（Y.Takahashi，1994；

吴秋侠，2007），但饲料中此 3种药物联检方法还未见报道。

有关盐酸氨丙啉、乙氧酰胺苯甲酯和磺胺喹噁啉化学结构、理化特性

是在方法研究建立中必须考虑和应用的基础信息，如根据这些化合物的结

构特点，充分利用其共性或相似之处，得到好的提取净化效果，利用其差

异在同时测定中，实现好的分离和灵敏的检测。盐酸氨丙啉、乙氧酰胺苯

甲酯和磺胺喹噁啉的化学结构见图 1。
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盐酸氨丙啉 乙氧酰胺苯甲酯 磺胺喹噁啉

表 4 三种药物的基本信息与理化性质

化合物名称 盐酸氨丙啉 乙氧酰胺苯甲酯 磺胺喹噁啉

英文名称 Amprolium Hydrochloride Ethopabate Sulfaquinoxaline

分子式 C14H19ClN4·HCl C12H15NO4 C14H12N4O2S

分子量 315.24 237.25 300.34

CAS号 137-88-2 59-06-3 59-40-5

溶解性
易溶于水、甲醇和乙醇，

稍溶于乙醚，不溶于氯仿

溶于乙醇、乙醚、丙二醇

和精油，微溶于水

微溶于水、甲醇、

DMSO，溶于碱溶液

2 高效液相色谱法的建立

2.1 液相色谱条件

2.1.1 色谱柱的选择

盐酸氨丙啉极性很强，在非极性反向色谱柱（如 C18柱）上保留弱，乙

氧酰胺苯甲酯极性弱，在反向色谱柱上有保留，磺胺喹噁啉属于酸碱两性，

在一定酸性条件下在反向色谱柱上有保留。试验先采用非极性 C18色谱柱，

用高效液相色谱仪对 3 种药物混合标准溶液进行了测定，见图 2。从图 2

可以看出，盐酸氨丙啉在 C18柱上的保留时间很短，在 2.6 min出峰，不利

于目标物与杂质的分离；之后采用极性 HILIC柱用超高效液相色谱仪对 3

种药物标准溶液进行了测定，见图 3，盐酸氨丙啉保留时间能达到约 5 min，

但其他 2种药物几乎不保留（保留时间小于 1 min）；随之采用了具有一定

极性的氨基柱对 3种药物进行分离，见图 4，3种药物的分离和保留时间虽
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优于以上两种柱子，但乙氧酰胺苯甲酯和磺胺喹噁啉的保留时间仍在 3 min

~ 4 min，同样不利于目标物与杂质的分离，所以未被采用。以上试验结果

表明：对于极性差异大的 3种化合物，简单采用非极性或极性色谱柱都无

法达到良好保留和分离效果。在参考相关文献基础上，试验选择含有离子

对试剂的流动相，利用氨丙啉和离子对试剂的相互作用，改变氨丙啉在非

极性色谱柱上的保留性质，使氨丙啉在非极性色谱柱上的有较好保留，实

现 3种药物在 C18柱上均有良好保留和分离。

图 2 C18色谱柱上 3种药物的分离

（waters公司的 XBrigde C18柱，4.6×250mm，5μm）

图 3 HILIC色谱柱上 3种药物的分离

（Agilent公司的 HILIC 柱，2.1×100mm，1.7μm）
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图 4 氨基色谱柱上 3种药物的分离

（Agilent公司的 ZORBAX NH2柱，4.6×250mm，5μm)

2.1.2 流动相的确定

在确定使用含离子对试剂的流动相后，对离子对试剂进行了筛选。经

查阅，中国兽药典中离子对试剂采用庚烷磺酸钠，GB/T 8381.11-2005中采

用十二烷基磺酸钠。虽然庚烷磺酸钠、己烷磺酸钠和十二烷基磺酸钠都是

常用的离子对试剂，但十二烷基磺酸钠保留过强，庚烷磺酸钠保留能力适

中，所以最终采用庚烷磺酸钠作为离子对试剂。流动相组成参考中国兽药

典（2020版），采用梯度洗脱程序方式，通过对流动相梯度洗脱程序的优

化，使 3种化合物在 C18柱上具有良好保留和分离，见图 5。
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图 5 离子对试剂流动相条件下 3种药物的分离

2.1.3 检测器和检测波长的确定

3种药物均具有紫外吸收特性，在饲料和畜产品中测定方法标准或文
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献中 3种药物的紫外检测器测定波长见表 5。

表 5 紫外检测器的测定波长

样品基质
盐酸氨

丙啉

乙氧酰胺

苯甲酯

磺胺喹

噁啉
文献来源

饲料 / / 240 nm GB/T 8381.10-2005
鸡组织 246 nm / / 徐世新（1999）
饲料 / / 246 nm GB/T 19542-2007
原料药 254 nm / / 《中国兽药典》（2020版）中盐酸氨丙啉

预混剂 260 nm 260 nm 260 nm 王宏刚（1999）

原料药 260 nm 260 nm 260 nm 《中国兽药典》（2020 版）中盐酸氨丙啉

乙氧酰胺苯甲酯磺胺喹噁啉预混剂

饲料 264 nm / / 欧盟 1999/27/EC，David（2004）

饲料 267 nm / / GB/T 8381.11-2005，李丹（2019）

预混剂 267 nm 267 nm / 《中国兽药典》（2020 版）中盐酸氨丙啉

乙氧酰胺苯甲酯预混剂

原料药 / 268 nm / 《中国兽药典》（2020 版）中乙氧酰胺苯

甲酯

动物组织 / / 268 nm SN/T 5140-2019

动物组织 / 270 nm / GB 31660.9-2019，徐士新（1999）

饲料、鸡蛋 / / 270 nm 农业部 1486号公告-7-2010，农业部 1025
号公告-15-2008

鸡肉 270 nm 270 nm 270 nm 吴秋侠（2007）

试验用甲醇配制了 10 μg/mL盐酸氨丙啉、10 μg/mL乙氧酰胺苯甲酯和

10 μg/mL磺胺喹噁啉三种单标溶液，用紫外可见分光光度计对 3种药物进

行波长扫描，扫描范围为 200 nm~450 nm，扫描结果见图 6，三种化合物的

紫外吸收峰值见表 6。
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图 6 3种药物的紫外扫描图

表 6 3种药物紫外吸收峰值

序号
盐酸氨丙啉 乙氧酰胺苯甲酯 磺胺喹噁啉

波长(nm) 吸光度 波长(nm) 吸光度 波长(nm) 吸光度

1 / / 299.50 0.403 338.50 0.251

2 266.50 0.370 268.50 0.872 269.50 0.736

3 239.00 0.242 / / 252.00 1.008

4 203.00 0.478 215.00 0.763 206.00 1.343

根据紫外扫描结果和有关参考文献，使用高效液相色谱仪比较了 246

nm，264 nm，267 nm和 270 nm等 4个波长下 3种药物混标溶液的紫外吸

收，测定结果见图 5。从图 5可以看出，3种药物在 4个波长下的响应虽有

差异，但差距不大，264 nm、267 nm和 270 nm下响应基本一致，246 nm

乙氧酰胺苯甲酯

磺胺喹噁啉

盐酸氨丙啉
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稍低。在后续考察配合饲料、浓缩饲料、精料补充料和预混合饲料空白料

过程中发现盐酸氨丙啉和磺胺喹噁啉在 267nm波长下色谱图上杂峰少、干

扰小，所以本标准选择 267 nm作为盐酸氨丙啉和磺胺喹噁啉的测定波长。

乙氧酰胺苯甲酯是 3种药物配伍使用时含量最低，比其他 2种药物低一个

数量级以上，在紫外检测器上响应值明显低于其他 2种化合物。为保证 3

种不同含量药物同步检测精密度和准确度一致性，试验利用乙氧酰胺苯甲

酯的荧光特性，在紫外检测器后串联荧光检测器方式，前者用于盐酸氨丙

啉和磺胺喹噁啉的测定，后者用于乙氧酰胺苯甲酯的测定。在已确定的色

谱条件下，盐酸氨丙啉和磺胺喹噁啉先出峰，乙氧酰胺苯甲酯最后出峰，

这也使 2个检测器串接测定方式方便易行，见图 7。
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图 7 紫外检测器和荧光检测器串联条件下

3种药物（浓度 10 μg/mL）的分离

2.2 提取方法的确定

查阅相关标准及文献，饲料中 3种药物大多数采用甲醇和水混合溶液

进行提取。试验配制甲醇+水=1+4、甲醇+水=1+2、甲醇+水=1+1、甲醇+

水=2+1、甲醇+水=4+1等 5种不同比例的甲醇和水混合溶液作为提取溶液，

对添加 3种药物的蛋鸡配合饲料超声提取 30 min，过膜后用液相色谱测定，

盐酸氨丙啉
磺胺喹噁啉

乙氧酰胺苯甲酯啉
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考察不同提取溶剂的提取效果，结果见表 7。

表 7 不同提取溶液的提取效率比较 单位：%

提取溶剂
甲醇+水
=1+4

甲醇+水
=1+2

甲醇+水
=1+1

甲醇+水
=2+1

甲醇+水
=4+1

盐酸氨丙啉 79.7 86.4 93.2 97.1 98.1

乙氧酰胺苯

甲酯
46.2 49.3 76.0 94.2 95.0

磺胺喹噁啉 16.5 19.6 24.7 94.0 89.7

从表 7可以看出，甲醇+水=2+1 溶液和甲醇+水=4+1溶液对于盐酸氨

丙啉、乙氧酰胺苯甲酯和磺胺喹噁啉提取效率好于其他比例提取试液，甲

醇+水=2+1溶液和甲醇+水=4+1溶液对磺胺喹噁啉的提取效率差不多，综

合考虑后，采用甲醇+水=4+1溶液作为 3种药物的提取溶液。在此基础上，

比较了 1次提取和 2次提取的效果，结果表明盐酸氨丙啉、乙氧酰胺苯甲

酯 1次提取和 2次提取效果差不多，磺胺喹噁啉 2次提取比 1次提取效率

高，所以本标准采用甲醇+水=4+1溶液作为提取溶液，并采用 2次超声的

提取方式。

2.3 净化方法的确定

对于三种化合物提取液的净化，早期文献中多采用极性固相萃取柱进

行净化，如采用中性氧化铝柱去除极性杂质。随着固相萃取柱的发展，出

现了许多不同极性的固相萃取柱，所以近年来的文献中多采用非极性固相

萃取柱进行净化，如提取液经分取、吹干、转换溶剂后，用 HLB柱进行净

化。本试验分别比较了 PRiME HLB柱、HLB柱、WCX柱和中性氧化铝柱

的净化效果。

2.3.1 PRiME HLB柱净化效果比较
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采用Waters公司和大连沈源检验检测咨询有限公司（简称沈源公司）

生产的 PRiME HLB 3cc（60 mg）柱，对添加 100 mg/kg盐酸氨丙啉、5 mg/kg

乙氧酰胺苯甲酯和 60 mg/kg磺胺喹噁啉的蛋鸡配合饲料的提取溶液进行净

化，分别用 80%甲醇和纯甲醇进行洗脱，回收率试验结果见表 8。

表 8 PRiME HLB柱添加回收率试验 单位：%

PRiME HLB柱 Waters公司 沈源公司

洗脱溶剂 80%甲醇 甲醇 80%甲醇 甲醇

盐酸氨丙啉 58.9 74.5 66.3 73.4

乙氧酰胺苯甲酯 71.7 76.0 62.4 72.9

磺胺喹噁啉 62.1 66.2 54.1 65.3

从表 8 可以看出，3 种化合物经 PRiME HLB 柱净化后，回收率在

58%~76%。由于回收率偏低，所以不采用 PRiME HLB柱进行净化。

2.3.2 其他固相萃取柱净化效果比较

用 HLB柱、WCX柱和中性氧化铝柱，对添加盐酸氨丙啉和乙氧酰胺

苯甲酯的蛋鸡配合饲料进行添加回收试验，结果表 9。

表 9 HLB、MCX和氧化铝柱添加回收率试验 单位：%

固相萃取柱
Waters公司

HLB柱

华谱公司

HLB柱

Waters公司

WCX柱

安捷伦公司中性

氧化铝柱

盐酸氨丙啉 86.6 86.8 81.4 98.7

乙氧酰胺苯甲酯 100.6 87.2 96.7 89.2

磺胺喹噁啉 88.9 83.3 46.9 40.5

从表 9可以看出，HLB柱对 3种药物净化的添加回收率都能达检测方

法要求；MCX柱和中性氧化铝柱，盐酸氨丙啉和乙氧酰胺苯甲酯的添加回

收率能达检测方法要求，但磺胺喹噁啉添加回收率低，达不到检测方法要
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求，所以本标准采用 HLB柱净化，不采用 WCX柱和中性氧化铝柱净化。

2.3.3 上柱溶液 pH值的确定

对于 HLB柱的上柱溶液进行考察，添加回收试样的提取溶液经正己烷

去杂、氮气吹至近干后，分别采用 pH2.8、pH6、pH7和 pH 8.5的磷酸缓冲

溶液和 1%三氯乙酸进行溶解，过 HLB柱后上机测定，结果见表 10。

表 10 HLB柱不同上柱溶液的考察（回收率） 单位：%

上柱溶剂
磷酸缓冲溶

液，pH 2.8
磷酸缓冲溶

液，pH 6
磷酸缓冲

溶液，pH 7
磷酸缓冲溶

液，pH 8.5 1%三氯乙酸

盐酸氨丙啉 3.4 80.5 78.8 94.2 64.8
乙氧酰胺苯甲

酯
78.3 84.9 78.4 84.7 80.8

磺胺喹噁啉 71.5 81.4 71.6 100.5 79.0

从表 10可以看出，pH 8.5的磷酸缓冲溶液溶解目标化合物效果最好，

所以采用 pH8.5的磷酸缓冲溶液作为上柱溶液。

2.3.4 淋洗和洗脱溶液考察

采用3种药物混合标准溶液过HLB柱，上柱量分别为盐酸氨丙啉20 mg、

乙氧酰胺苯甲酯 1 mg和磺胺喹噁啉 12 mg，分别采用 10%甲醇、20%甲醇、

30%甲醇、40%甲醇、50%甲醇、60%甲醇、70%甲醇、80%甲醇、90%甲

醇和 100%甲醇各 3 mL进行淋洗，收集流出液吹干后，液相色谱仪测定，

上柱回收率见表 11。

表 11 淋洗和洗脱溶液考察

淋洗液
上柱回收率（%）

盐酸氨丙啉 磺胺喹噁啉 乙氧酰胺苯甲酯

10%甲醇 0.0 0.0 0.0
20%甲醇 3.9 6.7 0.0
30%甲醇 12.6 4.5 0.0
40%甲醇 22.4 13.0 0.0
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50%甲醇 39.8 58.6 0.0
60%甲醇 52.7 74.6 53.5
70%甲醇 74.1 84.8 82.8
80%甲醇 81.2 101.1 89.2
90%甲醇 86.4 93.4 90.6
甲醇 94.3 99.7 92.0

从表 11看出，用 10%甲醇淋洗，3种化合物都能保留在柱上；随甲醇

比例增加，3种化合物洗脱量增加；80%甲醇及以上能将大于 80%的目标化

合物洗脱下来。根据以上实验结果，本标准采用 3 mL10%甲醇为淋洗溶液，

3 mL甲醇为洗脱溶液。

2.3.5过柱吹干后的溶解液比较

采用一定比例的庚烷磺酸钠溶液和甲醇混合溶液作为液相色谱测定前

的溶解液，选择 2种比例进行比较，一是庚烷磺酸钠溶液+甲醇=7+3，二是

庚烷磺酸钠溶液+甲醇=5+5，对 3个浓度标准混合溶液吹干后进行溶解、测

定，回收率测定结果见表 12。

表 12 溶解液比较

待测物名称 待测物质量（mg）
溶解效果（回收率）

庚烷磺酸钠溶液+
甲醇=7+3

庚烷磺酸钠溶液+
甲醇=5+5

盐酸氨丙啉

20 99.3 109.7
50 99.0 101.9
100 100.1 103.3

磺胺喹噁啉

12 49.6 108.5
30 37.0 99.0
60 25.8 99.2

乙氧酰胺苯甲酯

1 97.6 107.6
2.5 94.9 99.4
5 98.0 103.4

表 12说明，2种溶解液都能很好地溶解盐酸氨丙啉和乙氧酰胺苯甲酯；

而对于磺胺喹噁啉，庚烷磺酸钠溶液+甲醇=5+5溶液溶解性好于庚烷磺酸

钠溶液+甲醇=7+3，所以综合考虑后，采用庚烷磺酸钠溶液+甲醇=5+5作为
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液相色谱测定前溶解液。

2.3.6 柱容量试验

采用 7个水平的 3种药物上柱量，按，按 HLB净化步骤操作，上柱量

回收率结果见表。

表 13 柱容量试验

盐酸氨丙啉 磺胺喹噁啉 乙氧酰胺苯甲酯

上柱量（mg） 回收率（%） 上柱量（mg） 回收率（%） 上柱量（mg） 回收率（%）

20 98.4 12 104.4 1 105
50 86.2 30 88.5 2.5 93.4
100 96.3 60 96.4 5 101.1
150 90.2 90 98.0 7.5 99
200 78.1 120 94.0 10 94.8
400 57.4 240 97.3 20 102.4
600 43.0 360 89.2 30 105.5

表 13说明，盐酸氨丙啉上柱量在 20 mg~200 mg时回收率大于 78%，

400 mg、600 mg 上柱量回收率低于 80%；磺胺喹噁啉柱容量上柱量在 12

mg~360 mg 时回收率大于 88%，乙氧酰胺苯甲酯柱上柱量在 1 mg~30 mg

时回收率大于 93%。根据以上柱容量试验结果，确定配合饲料、浓缩饲料、

精料补充料提取溶液上柱液体积为 5 mL，预混合饲料提取溶液的上柱液体

积为 1mL。

2.4标准溶液的稳定性

2.4.1 标准储备溶液

盐酸氨丙啉标准储备溶液 500 μg/mL、乙氧酰胺苯甲酯标准储备溶液

500 μg/mL 和磺胺喹噁啉标准储备溶液 500 μg/mL，配制分装后存于-18℃

以下冰箱保存。配制当天为 0天，在配制后第 7天、第 14天、1 个月、2

个月、3个月、4个月、6个月和 9个月，分别将待测标准储备溶液用流动
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相稀释后，以测定当日新配制的 3种药物标准溶液测定待测标准储备溶液，

测定结果见表 14。

表 14 标准储备溶液稳定性考察

药物

浓度（μg/mL）
第 1次
（0 天）

第 2次
（7天）

第 3次
（14 天）

第 4 次
（1 月）

第 5次
（2月）

第 6次
（3 月）

第 7次
（4 月）

第 8次
（6 月）

第 9 次
（9 月）

盐酸氨丙啉 500 498 494 503 504 491 505 501 501

乙氧酰胺苯甲酯 500 499 502 501 503 504 502 499 499

磺胺喹噁啉 500 503 499 500 501 502 504 499 475

从表 14看出，盐酸氨丙啉和乙氧酰胺苯甲酯标准储备溶液第 2次~第

9次的测定值与第 1次测定值相比相对偏差均小于 5%；磺胺喹噁啉标准储

备溶液第 2次~第 8次测定值与第 1次测定值相比相对偏差小于 5%，第 9

次测定值与第 1次测定值相比相对偏差大于 5%，根据以上数据，-18℃以

下保存的 500 μg/mL盐酸氨丙啉标准储备溶液、500 μg/mL乙氧酰胺苯甲酯

标准储备溶液有效期均为 9个月，500 μg/mL磺胺喹噁啉标准储备溶液有效

期为 6个月。

2.4.2 标准中间溶液

盐酸氨丙啉、乙氧酰胺苯甲酯和磺胺喹噁啉标准中间溶液，浓度均为

100 μg/mL，配制分装后存于-18℃以下冰箱中保存。配制当天为 0 天，在

配制后第 7天、第 14天、1个月、2 个月、3个月和 6 个月，分别将待测

标准中间溶液用流动相稀释后，以测定当日新配制的 3种药物标准溶液测

定 3种标准中间溶液，测定结果见表 15。
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表 15 标准中间溶液稳定性考察

药物

浓度（μg/mL）
第 1次
（0 天）

第 2次
（7天）

第 3次
（14 天）

第 4次
（1 月）

第 5次
（2月）

第 6 次
（3 月）

第 7 次
（6 月）

盐酸氨丙啉 100 99.5 99.7 97.0 98.6 98.7 94.3

乙氧酰胺苯甲酯 100 99.9 99.4 98.6 99.5 97.0 95.0

磺胺喹噁啉 100 100 99.5 97.9 98.1 97.0 93.1

从表 15 看出，3 种药物标准中间溶液，第 2 次~第 6次测定值与第 1

次测定值相比相对偏差小于 5%，第 7次测定值与第 1次测定值相比相对偏

差大于 5%，所以 3种药物标准中间溶液有效期均为 3个月。

高效液相色谱法和液相色谱-串联质谱法的标准储备溶液和标准中间

溶液规定相同，所以在液相色谱-串联质谱法的建立中不再赘述标准溶液稳

定性考察。

2.5 方法性能考察

2.5.1 标准曲线线性范围

配制混合标准系列溶液，在确定后的液相色谱条件下进行测定，考察

标准曲线线性范围，结果见表 16，色谱图见图 8，线性曲线见图 9。

表 16 标准曲线线性范围

盐酸氨丙啉 乙氧酰胺苯甲酯 磺胺喹噁啉

浓度

（μg/mL）
紫外检测器

峰面积

浓度

（μg/mL）
荧光检测器

峰面积

浓度

（μg/mL）
紫外检测器

峰面积

0.5 15.800 0.025 5.855 0.3 13.848

1 34.481 0.05 11.574 0.6 32.799

2 68.382 0.1 22.595 1.2 72.414

5 198.242 0.25 62.438 3 189.620

10 371.845 0.5 114.383 6 343.636
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20 776.673 1.0 235.620 12 701.826

50 1982.178 2.5 606.884 30 1828.967

相关系数 r=0.9999 相关系数 r=0.9999 相关系数 r=0.9998
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图 8 混合标准溶液（盐酸氨丙啉浓度 10 μg/mL，乙氧酰胺苯甲酯

0.5 μg/mL磺胺喹噁啉 6 μg/mL）

盐酸氨丙啉

磺胺喹噁啉

乙氧酰胺苯甲酯
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图 9 3 种药物的线性曲线

从表 16、图 8和图 9可以看出，3种药物标准系列溶液的线性相关系

数 r均在 0.9990以上，线性关系良好。

2.5.2 准确度和精密度

高效液相色谱方法主要用于对允许使用此 3种药物的测定，考察方法

准确度和精密度的添加回收试验，配合饲料中添加浓度以 246号公告中规

定的盐酸氨丙啉乙氧酰胺苯甲酯磺胺喹噁啉预混剂在饲料中的用量为基础，

添加浓度为 0.5倍使用剂量、1倍使用剂量和 2倍使用剂量。精料补充料以

精粗比 4：6的产品、浓缩饲料以 25%添加使用量的产品、添加剂预混合饲

料以 5%添加使用量的产品，进行折算后的浓度进行添加回收试验样品的制

备。

4种饲料基质的添加回收试验结果见表 17~表 20，空白样品和添加样

品谱图见图10~图17。结果平均回收率在82%~112%之间，批内RSD≤11.0%，

批间 RSD≤11.8%。
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表 17 蛋鸡配合饲料添加回收试验（高效液相色谱法）

目

标

物

添加

浓度

(mg/kg)

测定

批次
回收率（％）

平均

回收率

（％）

批内

RSD
（％）

批间

RSD
（％）

盐

酸

氨

丙

啉

50

Ⅰ 87.6 89.2 89.3 88.6 86.7 86.1 87.9 1.5

6.6Ⅱ 87.9 87.8 83.9 84.1 82.1 84.8 85.1 2.7

Ⅲ 97.5 97.1 85.6 100.0 100.2 98.0 96.4 5.6

100

Ⅰ 92.6 93.2 91.0 90.7 90.5 90.4 91.4 1.3

5.6Ⅱ 92.8 93.1 89.5 89.9 88.4 89.9 90.6 2.1

Ⅲ 104.2 104.0 99.2 99.5 86.2 88.5 96.9 8.0

150

Ⅰ 91.1 90.8 92.5 93.1 94.1 93.6 92.5 1.4

4.1Ⅱ 92.2 92.1 92.8 91.7 92.8 92.9 92.4 0.5

Ⅲ 98.1 99.5 101.1 101.3 101.8 99.7 100.3 1.4

乙

氧

酰

胺

苯

甲

酯

2.5

Ⅰ 109.8 97.8 107.1 107.2 113.1 113.2 108.0 5.3

7.3Ⅱ 107.4 118.5 104.4 116.5 107.0 111.4 110.9 5.1

Ⅲ 110.6 120.9 99.9 117.0 103.3 100.3 110.3 10.3

5

Ⅰ 96.5 110.2 98.7 98.0 100.9 100.0 100.7 4.9

11.8Ⅱ 108.8 101.4 116.0 111.9 116.2 102.4 109.5 5.9

Ⅲ 85.0 85.0 87.6 87.4 80.3 82.0 84.6 3.4

7.5

Ⅰ 100.8 98.4 104.5 104.2 102.9 102.4 102.2 2.2

7.2Ⅱ 103.8 97.0 91.1 99.7 105.5 100.6 99.6 5.2

Ⅲ 87.5 85.5 90.0 90.0 88.4 88.4 88.3 1.9

磺

胺

喹

噁

啉

30

Ⅰ 82.3 81.4 82.6 82.2 81.6 81.6 82.0 0.6

2.3Ⅱ 83.8 83.5 84.4 84.4 83.8 85.8 84.3 1.0

Ⅲ 87.9 87.0 82.8 84.0 82.8 87.0 85.3 2.7

60

Ⅰ 89.4 87.2 84.9 85.0 85.4 85.7 86.3 2.0

11.2Ⅱ 88.8 88.7 84.5 86.1 82.1 86.8 86.2 3.0

Ⅲ 115.0 116.0 104.5 94.4 99.1 99.1 104.7 8.6

90

Ⅰ 88.8 88.9 87.9 87.8 87.0 86.7 87.9 1.0

3.7Ⅱ 91.2 91.0 89.6 85.0 84.8 85.7 87.9 3.5

Ⅲ 97.7 90.5 88.8 84.3 84.0 86.7 88.7 5.7
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表 18 鸡浓缩饲料添加回收试验（高效液相色谱法）

目

标

物

添加

浓度

(mg/kg)

测定

批次
回收率（％）

平均

回收率

（％）

批内

RSD
（％）

批间

RSD
（％）

盐
酸
氨
丙
啉

250
Ⅰ 98.5 97.7 100.6 99.8 101.2 100.3 99.7 1.3

2.1Ⅱ 99.6 98.8 100.6 99.8 105.5 104.6 101.5 2.8

Ⅲ 101.9 101.0 99.9 98.5 98.3 97.4 99.5 1.7

500
Ⅰ 100.3 94.4 99.6 90.6 98.0 104.5 97.9 5.0

5.5Ⅱ 99.1 95.3 89.3 88.7 88.9 88.3 91.6 4.9

Ⅲ 91.1 90.5 89.6 89.0 89.6 89.0 89.8 0.9

750

Ⅰ 86.8 91.2 81.2 85.2 83.1 83.1 85.1 4.2

3.3Ⅱ 86.8 86.2 91.2 90.6 88.9 88.3 88.7 2.3

Ⅲ 84.9 84.3 89.0 88.4 86.0 85.4 86.3 2.2

乙
氧
酰
胺
苯
甲
酯

12.5
Ⅰ 113.9 103.2 90.8 83.5 94.1 86.3 95.3 12.0

7.7Ⅱ 94.5 86.7 95.2 87.3 97.2 89.0 91.7 4.9

Ⅲ 98.8 90.3 96.3 88.2 95.1 95.6 94.1 4.2

25
Ⅰ 108.0 102.5 103.5 95.5 105.5 109.0 104.0 4.7

10.7Ⅱ 109.0 107.5 89.4 88.8 94.6 83.4 95.5 11.0

Ⅲ 91.8 81.1 93.1 82.1 90.8 80.3 86.5 6.9

37.5

Ⅰ 82.1 85.0 86.7 81.9 85.0 82.9 83.9 2.3

6.6Ⅱ 92.2 80.3 95.5 83.1 96.3 83.8 88.5 7.9

Ⅲ 92.0 80.2 95.5 83.1 93.1 81.11 87.5 7.7

磺
胺
喹
噁
啉

150
Ⅰ 91.6 92.2 98.2 94.3 95.4 96.1 94.6 2.6

6.3Ⅱ 87.3 87.9 83.9 90.5 85.0 84.4 86.5 2.9

Ⅲ 96.2 96.9 103.1 99.1 100.2 99.6 99.2 2.5

300
Ⅰ 89.8 84.2 88.2 80.7 86.2 85.3 85.7 3.7

5.8Ⅱ 81.0 84.4 101.8 91.1 93.9 85.8 89.7 8.4

Ⅲ 91.8 90.8 86.0 89.8 93.9 85.8 89.7 3.6

450

Ⅰ 92.1 88.9 90.7 90.1 93.0 93.7 91.4 2.0

6.1Ⅱ 86.4 85.8 83.0 83.6 82.0 84.8 84.3 2.0

Ⅲ 96.7 83.4 95.3 84.6 97.7 98.4 92.7 7.4
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表 19 奶牛精料补充料添加回收试验（高效液相色谱法）

目

标

物

添加

浓度

(mg/kg)

测定

批次
回收率（％）

平均

回收率

（％）

批内

RSD
（％）

批间

RSD
（％）

盐
酸
氨
丙
啉

250
Ⅰ 99.9 86.0 92.7 91.5 105.7 104.8 96.8 8.2

9.9Ⅱ 105.4 100.1 98.9 105.7 90.4 85.6 97.7 8.3

Ⅲ 91.2 81.8 85.3 81.1 82.1 82.0 83.9 4.6

500
Ⅰ 86.4 81.9 88.1 84.2 85.9 84.5 85.2 2.5

3.2Ⅱ 87.8 90.3 88.6 92.6 86.1 90.9 89.4 2.6

Ⅲ 90.5 86.5 88.2 85.8 88.7 84.1 87.3 2.6

750

Ⅰ 81.2 84.4 97.0 85.7 82.0 86.6 86.2 6.6

6.6Ⅱ 91.0 86.2 90.1 102.0 88.8 85.4 90.6 6.6

Ⅲ 99.6 88.0 84.2 88.9 83.4 86.7 88.5 6.6

乙
氧
酰
胺
苯
甲
酯

12.5
Ⅰ 89.6 90.8 95.3 97.4 96.7 98.1 94.7 3.8

4.1Ⅱ 93.6 92.4 93.0 91.0 86.7 85.6 90.4 3.8

Ⅲ 87.0 88.1 92.5 94.5 93.9 95.2 91.9 3.8

25
Ⅰ 89.6 83.8 96.0 90.7 95.6 90.9 91.1 4.9

4.6Ⅱ 86.8 91.3 86.6 91.7 83.5 85.6 87.6 3.7

Ⅲ 87.0 81.3 93.2 88.0 92.8 88.2 88.4 4.9

37.5

Ⅰ 88.2 90.1 104.8 96.9 95.6 97.2 95.5 6.2
6.1Ⅱ 92.8 91.3 92.6 100.0 86.1 84.2 91.2 6.1

Ⅲ 85.6 87.5 101.6 94.1 92.8 94.4 92.7 6.1

磺
胺
喹
噁
啉

150
Ⅰ 94.2 91.2 88.3 92.7 83.8 94.7 90.8 4.6

7.0Ⅱ 87.3 77.3 85.4 81.4 84.1 86.8 83.7 4.5

Ⅲ 99.0 95.8 92.7 97.4 88.1 99.5 95.4 4.6

300
Ⅰ 94.9 93.5 95.7 96.7 91.2 93.9 94.3 2.0

5.6Ⅱ 93.9 86.6 84.1 89.1 88.2 86.1 88.0 3.8

Ⅲ 99.7 98.2 100.5 101.5 95.8 98.7 99.1 2.0

450

Ⅰ 93.9 90.7 92.2 89.3 90.1 91.4 91.3 1.8

1.7Ⅱ 91.4 90.1 89.3 92.2 90.7 93.9 91.3 1.8

Ⅲ 93.9 90.7 92.2 89.3 90.1 91.4 91.3 1.8
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表 20 鸡预混合饲料添加回收试验（高效液相色谱法）

目

标

物

添加

浓度

(mg/kg)

测定

批次
回收率（％）

平均

回收率

（％）

批内

RSD
（％）

批间

RSD
（％）

盐
酸
氨
丙
啉

1000

Ⅰ 98.2 99.3 93.9 93.7 96.1 96.3 96.3 2.3

5.3Ⅱ 85.7 91.0 93.9 89.5 100.3 87.9 91.4 5.7

Ⅲ 102.5 99.9 94.3 94.5 95.8 84.9 95.3 6.3

2000
Ⅰ 102.0 102.1 99.8 99.9 99.2 99.5 100.4 1.3

5.5Ⅱ 100.0 104.2 101.9 97.8 95.0 94.9 99.0 3.8

Ⅲ 97.7 95.3 80.8 94.9 97.3 106.2 95.4 8.6

3000

Ⅰ 104.4 104.3 103.2 103.5 102.3 102.2 103.3 0.9

2.3Ⅱ 100.2 101.6 99.0 98.0 99.5 100.8 99.9 1.3

Ⅲ 99.4 98.1 99.2 97.6 100.2 104.4 99.8 2.4

乙
氧
酰
胺
苯
甲
酯

50

Ⅰ 109.9 111.6 108.9 105.0 109.9 105.7 108.5 2.4

4.3Ⅱ 103.3 104.7 105.4 108.5 103.0 103.2 104.7 2.0

Ⅲ 95.4 96.2 99.9 102.0 101.3 103.0 99.6 3.2

100

Ⅰ 117.0 115.2 111.8 111.7 110.4 110.7 112.8 2.4

5.4Ⅱ 105.0 106.6 103.2 101.4 103.5 107.3 104.5 2.1

Ⅲ 103.9 96.6 98.0 99. 104.9 103.3 101.0 3.5

150

Ⅰ 109.9 109.3 107.1 107.4 107.0 106.6 107.9 1.3

3.3Ⅱ 106.5 107.0 103.7 105.1 104.7 103.2 105.0 1.4

Ⅲ 98.4 100.2 99.4 100.2 101.3 103.1 100.4 1.6

磺
胺
喹
噁
啉

600
Ⅰ 92.7 93.0 90.6 90.9 92.5 93.0 92.1 1.2

3.2Ⅱ 97.2 97.4 95.0 95.3 89.5 94.0 94.7 3.0

Ⅲ 88.6 88.1 86.4 90.6 93.0 92.7 89.9 2.9

1200

Ⅰ 96.2 96.1 93.6 93.8 96.8 96.5 95.5 1.5

3.1Ⅱ 94.0 91.6 91.4 91.6 94.6 92.1 92.6 1.5

Ⅲ 87.6 94.6 89.4 89.2 89.4 96.2 91.1 3.8

1800

Ⅰ 102.1 101.5 99.2 99.1 99.2 98.7 100.0 1.4

4.5Ⅱ 94.7 94.1 91.9 94.6 97.7 100.2 95.5 3.1

Ⅲ 89.7 96.2 91.7 90.4 91.2 88.8 91.3 2.8



25

[min]时间
0 5 10 15 20 25 30

[mAU]

吸
光

率

-40

-20

0

20

40

60

2.
6 

   
1

2.
8 

   
2

3.
3 

   
3

3.
6 

   
4

3.
8 

   
5

5.
1 

   
6

5.
8 

   
7

6.
6 

   
8

6.
9 

   
9 7.

7 
   

10

8.
5 

   
11

9.
3 

   
12

9.
7 

   
13

10
.6

   
 1

4

11
.4

   
 1

5
11

.7
   

 1
6

13
.6

   
 1

7

14
.0

   
 1

8
14

.3
   

 1
9

15
.3

   
 2

0

16
.0

   
 2

1

17
.7

   
 2

2

19
.7

   
 2

3

20
.8

   
 2

4

21
.6

   
 2

5

22
.6

   
 2

6

23
.1

   
 2

7

24
.7

   
 2

8

25
.4

   
 2

9

26
.0

   
 3

0

26
.8

   
 3

1

28
.5

   
 3

2

29
.3

   
 3

3 30
.1

   
 3

4

31
.6

   
 3

5

D:\ACstation\DataFiles\WORK1\Data\AES\20240312-1\P0-2 - PDA1-267nm-at-1nm
D:\ACstation\DataFiles\WORK1\Data\AES\20240312-1\P0-2 - 6440 FL Detector 1

图 10 空白蛋鸡配合饲料
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图 11 添加 100μg/mL盐酸氨丙啉 5μg/mL乙氧酰胺苯甲酯

60μg/mL磺胺喹噁啉的蛋鸡配合饲料
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图 12 空白鸡浓缩饲料
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图 13 添加 500μg/mL盐酸氨丙啉 25μg/mL乙氧酰胺苯甲酯

300μg/mL磺胺喹噁啉的鸡浓缩饲料
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图 14 空白奶牛精料补充料

图 15 添加 500μg/mL盐酸氨丙啉 25μg/mL乙氧酰胺苯甲酯

300μg/mL磺胺喹噁啉的奶牛精料补充料
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乙氧酰胺苯甲酯
磺胺喹噁啉
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图 16 空白鸡预混合饲料
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图 17 添加 2000μg/mL盐酸氨丙啉 100μg/mL乙氧酰胺苯甲酯 1200μ
g/mL磺胺喹噁啉的鸡预混合饲料

2.5.3检出限和定量限

在 4种空白基质中添加一定量的盐酸氨丙啉、乙氧酰胺苯甲酯和磺胺

喹噁啉标准品，样品经前处理后，用 HPLC进行测定，当检测样品中色谱

峰的信噪比大于等于 3时，添加盐酸氨丙啉、乙氧酰胺苯甲酯和磺胺喹噁

啉的浓度即为检出限，试样中氨丙啉、乙氧酰胺苯甲酯和磺胺喹噁啉的峰

的信噪比大于等于 10时，添加盐酸氨丙啉、乙氧酰胺苯甲酯和磺胺喹噁啉

的浓度即为定量限。该盐酸氨丙啉、乙氧酰胺苯甲酯和磺胺喹噁啉高效液

相色谱分析方法的检出限分别为 2 mg/kg、0.1 mg/kg和 1.2 mg/kg，定量限

分别为 5 mg/kg、0.25 mg/kg和 3 mg/kg。4种类型饲料基质的定量限添加回

收结果见表 21。

盐酸氨丙啉

乙氧酰胺苯甲酯

磺胺喹噁啉
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表 21 定量限添加回收试验（高效液相色谱法）

目

标

物

添加浓度

（mg/kg） 样品 回收率（％）

平均

回收率

（％）

RSD
（％）

盐
酸
氨
丙
啉

5

蛋鸡配合饲
料 81.2 83.0 82.4 84.7 77.4 83.7 82.1 3.1

鸡浓缩饲料 93.9 90.7 95.2 94.4 96.3 95.8 94.4 2.1
奶牛精料补

充料 89.8 91.3 96.4 82.0 87.6 89.6 89.5 5.3
鸡预混合饲

料 90.2 88.5 85.7 93.1 89.2 94.3 90.2 3.5

乙
氧
酰
胺
苯
甲
酯

0.25

蛋鸡配合饲
料 109.6 106.4 108.5 105.4 110.0 108.3 108.0 1.7

鸡浓缩饲料 108.0 106.0 104.8 98.7 103.4 107.3 104.7 3.2
奶牛精料补

充料 97.2 102.8 106.8 97.9 103.7 100.6 101.5 3.6
鸡预混合饲

料 83.2 89.4 90.7 91.2 94.6 90.3 89.9 4.2

磺
胺
喹
噁
啉

3

蛋鸡配合饲
料 84.5 100.3 93.4 87.4 78.7 89.0 88.9 8.4

鸡浓缩饲料 78.3 63.2 66.9 72.1 86.6 85.2 75.4 12.7
奶牛精料补

充料 87.4 86.5 80.3 89.4 74.2 73.5 81.9 8.5
鸡预混合饲

料 84.3 87.1 89.5 89.1 93.4 90.6 89.0 3.5

3 液相色谱-串联质谱法的建立

3.1液相色谱-串联质谱条件

3.1.1 质谱条件的选择和优化

配制 10 µg/mL盐酸氨丙啉、磺胺喹噁啉和乙氧酰胺苯甲酯标准溶液，

以微流量泵直接进质谱，进行质谱条件的优化，依据 3种药物结构特点，

选择 ESI+模式进行测定。氨丙啉通过一级全扫描质谱得到以[M-CI+H]+为母

离子的 m/z 243.3，通过子离子扫描得到二级质谱，结果发现氨丙啉质谱图

中 m/z 150.1和 m/z 94.2碎片离子强度较强，m/z 121.9较弱，m/z 108.0更

弱，氨丙啉离子对选择 m/z 243.3/m/z 150.1和 m/z 243.3/m/z 94.2。乙氧酰

胺苯甲酯通过一级全扫描质谱得到母离子[M+H]+为 m/z 238.3，通过子离子
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扫描得到二级质谱，其中 m/z 164.2强度最强，m/z 136.2次之、m/z206.2

再次之，乙氧酰胺苯甲酯离子对选择 m/z 238.3/m/z 136.2和 m/z 238.3/m/z

164.2。磺胺喹噁啉通过一级全扫描质谱得到母离子[M+H]+为 m/z 301.2，通

过子离子扫描得到二级质谱，其中 m/z 156.1强度最强，m/z 108.1次之，

磺胺喹噁啉离子对选择 m/z 301.1/m/z 156.1和 m/z 301.1/m/z 108.1。通过查

阅相关标准和文献，氨丙啉离子对选择与 GB 31613.1-2021《食品安全国家

标准 牛可食性组织中氨丙啉残留量的测定 液相色谱-串联质谱法和高效

液相色谱法》、SN/T 4583-2016《出口动物源性食品中氨丙啉残留量的测定

液相色谱-质谱/质谱法》和 SN/T 4812-2017《进出口食用动物氨丙啉药物残

留量的测定 液相色谱-质谱/质谱法》一致，磺胺喹噁啉离子对选择与 GB/T

21316-2007《动物源性食品中磺胺类药物残留量的测定 液相色谱-质谱/质

谱法》和农业部 1025号公告-23-2008 动物源食品中磺胺类药物残留检测

液相色谱-串联质谱法一致，乙氧酰胺苯甲酯离子对选择与文献一致。优化

后的 3种化合物的监测离子对及碰撞能量见表 22，浓度为 10 µg/mL的盐

酸氨丙啉、乙氧酰胺苯甲酯和磺胺喹噁啉标准溶液的碎片离子谱图见图 18。

表 22 盐酸氨丙啉、乙氧酰胺苯甲酯和磺胺喹噁啉的监测离子对及碰

撞能量

被测物名称 定性离子对
（m/z）

定量离子对
（m/z）

碰撞能量
（eV）

盐酸氨丙啉
243.3/150.1

243.3/150.1
15

243.3/94.2 25

乙氧酰胺苯甲酯
238.3/136.2

238.3/136.2
35

238.3/164.2 25

磺胺喹噁啉
301.2/156.1

301.2/156.1
11

301.2/108.1 22
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盐酸氨丙啉

乙氧酰胺苯甲酯

磺胺喹噁啉

图 18 盐酸氨丙啉、乙氧酰胺苯甲酯和磺胺喹噁啉的

离子碎片质谱图
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3.1.2 色谱柱及流动相的选择

查阅标准和有关文献，大部分测定盐酸氨丙啉、乙氧酰胺苯甲酯和磺

胺喹噁啉 3种化合物的标准和参考文献都采用了柱长 100 mm，内径 2.1 mm，

粒度 2.7 µm的 C18色谱柱，本方法同样选择了 C18柱。比较了 0.1%甲酸溶

液-甲醇和 0.1%甲酸溶液-乙腈两种流动相下，三种化合物的分离度及色谱

峰对称性。盐酸氨丙啉的极性较强，在 0.1%甲酸溶液-甲醇和 0.1%甲酸溶

液-乙腈两种流动相下出峰快，乙氧酰胺苯甲酯和磺胺喹噁啉极性弱出峰时

间相对较慢，当使用 0.1%甲酸溶液-甲醇作为流动相（洗脱程序见表 23，

色谱图见图 19），甲醇比例从 40%~5%变化时，盐酸氨丙啉出峰时间稍有

后延，峰形变宽，灵敏度下降，当甲醇为 25%、30%、35%和 40%时，由

于出峰时间太快，实际样品测定时有基质效应，而甲醇为 5%、10%和 20%

时，虽然基质效应减弱，但乙氧酰胺苯甲酯和磺胺喹噁啉峰形变差，灵敏

度降低。而采用 0.1%甲酸溶液-乙腈两种流动相（洗脱程序见表 24，色谱

图见图 20）时，既能克服 0.1%甲酸溶液-甲醇对盐酸氨丙啉的影响，又能

确保乙氧酰胺苯甲酯和磺胺喹噁啉色谱峰的分离度及对称性。经过综合比

较，本标准选择了 0.1%甲酸溶液-乙腈作为流动相。

表 23 0.1%甲酸溶液-甲醇流动相及洗脱程序

时间（min） A相，% B相，%

0 70 30

2 70 30

8 40 60

9 5 95
11 5 95
12 70 30

14 70 30
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图 19 盐酸氨丙啉、乙氧酰胺苯甲酯和磺胺喹噁啉 3种化合物

（0.1%甲酸溶液-甲醇流动相）

表 24 0.1%甲酸溶液-乙腈流动相及洗脱程序

时间（min） A相，% B相，%

0 70 30

2 70 30

3 5 95

4 5 95

4.1 70 30

6 70 30

盐酸氨丙啉

乙氧酰胺苯甲酯

磺胺喹噁啉
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图 20 盐酸氨丙啉、乙氧酰胺苯甲酯和磺胺喹噁啉 3种化合物

（0.1%甲酸溶液-乙腈流动相）

3.2 提取净化方法的确定

液质联用法，三种化合物提取和净化方法与高效液相色谱法相同，只是

试样溶液净化后的定容体积并非液相色谱方法中的定容 1 mL，而采用 2 mL，

取 2 mL中的 1 mL 用于上机测定，剩余 1 mL 备用，若在测定中发现试样

上机溶液浓度超出曲线范围需要重新处理试样上机溶液浓度时使用，这样

做可避免从提取或净化步骤重新处理试样溶液和基质空白溶液，节省了工

作量和时间，提高了工作效率。

3.3 标准溶液的稳定性

3.3.1 标准储备溶液

同液相色谱法。

3.3.2 混合标准中间溶液

盐酸氨丙啉

乙氧酰胺苯甲酯

磺胺喹噁啉
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盐酸氨丙啉、乙氧酰胺苯甲酯和磺胺喹噁啉混合标准中间溶液，浓度

为 100 μg/mL，配制分装后存于-18℃以下冰箱中保存。配制当天为 0天，

在配制后第 7 天、第 14天、1 个月、2个月、3个月和 6个月，分别将待

测标准中间溶液用流动相稀释后，以测定当日新配制的 3种药物标准溶液

测定 3种标准中间溶液，测定结果见表 25。

表 25 混合标准中间溶液稳定性考察

药物

浓度（μg/mL）
第 1次
（0 天）

第 2次
（7天）

第 3次
（14 天）

第 4次
（1 月）

第 5次
（2月）

第 6 次
（3 月）

第 7 次
（6 月）

盐酸氨丙啉 100 100 100 100 97.5 95.9 94.8

乙氧酰胺苯甲酯 100 100 99.4 99.2 98.1 97.0 95.5

磺胺喹噁啉 100 100 99.5 99.5 97.6 96.6 95.7

从表 25可以看出，3种药物标准中间溶液，第 2次~第 6次测定值与

第 1次测定值相比相对偏差小于 5%，第 7次测定值与第 1次测定值相比,

乙氧酰胺苯甲酯和磺胺喹噁啉的相对偏差小于 5%，但盐酸氨丙啉相对偏差

大于 5%，所以 3种药物标准中间溶液有效期均为 3个月。

3.4 基质效应的考察

由于不同种类饲料样品组成不同，且成分复杂。试验选取 4种饲料样

品（包括蛋鸡配合饲料、鸡浓缩饲料、奶牛精料补充料和鸡预混合饲料）

的空白样品，按 4.5.1和 4.5.2处理，得到基质空白溶液。分别准确移取混

合标准系列溶液（4.2.11）各 1 mL吹至近干，准确加入 1mL基质空白溶液，

涡旋溶解，配制 4组浓度分别为 1 ng/mL、2 ng/mL、10 ng/mL、20 ng/mL、

100 ng/mL、200 ng/mL的基质匹配混合标准系列溶液并与同浓度系列的混

合标准系列溶液分别测定，得到 4组曲线的回归方程，用基质匹配标准曲
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线斜率除以标准曲线斜率的比值进行表征，当比值在 0.8~1.2时基质干扰较

小，相反基质效应较大。对 LC-MS/MS检测盐酸氨丙啉、乙氧酰胺苯甲酯

和磺胺喹噁啉三种化合物时的基质效应进行考察，结果见图 21和表 26。

根据图 21和表 26的试验结果发现：4种样品中盐酸氨丙啉基质效应最强，

乙氧酰胺苯甲酯基质效应次之，磺胺喹噁啉基质效应最弱。考虑到样品基

质对定量结果的影响和定量方法的通用性，本标准确定用基质匹配标准曲

线进行定量。
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图 21 3种化合物在四种饲料中的基质效应

表 26 基质匹配标准曲线斜率与外标曲线斜率比

参数 饲料基质 线性方程 相关系数 r 斜率
比值 基质效应

盐酸
氨丙
啉

蛋鸡配合
饲料

Y1=2728.2487X+12550.863 r1 = 0.9972
0.83 负效应

Y2=3272.4864X+1437.1693 r2= 0.9994

鸡浓缩饲
料

Y1=2624.339X+3597.8504 r1= 0.9996
0.80 负效应

Y2=3272.4864X+1437.1693 r2= 0.9994

奶牛精料
补充料

Y1=2926.6076X+7723.2773 r1 = 0.9976 0.89 负效应
Y2=3272.4864X+1437.1693 r2= 0.9994

鸡预混合
饲料

Y1=1901.2322X+2886.2785 r1 = 0.9999
0.58 负效应

Y2=3272.4864X+1437.1693 r2 = 0.9994

乙氧
酰胺
苯甲
酯

蛋鸡配合
饲料

Y1=1093.1068X+353.07452 r1 = 1.0000
1.13 正效应

Y2=966.359845X-115.4714 r2 = 0.9999

鸡浓缩饲
料

Y1= 1022.0581X+961.9405 r1=0. 9999
1.06 正效应

Y2=966.359845X-115.4714 r2= 0.9999

奶牛精料
补充料

Y1 = 1083.1681X+277.6690 r1 = 1.0000
1.12 正效应

Y2=966.359845X-115.4714 r2 = 0.9999

鸡预混合
饲料

Y1= 1018.1735X+219.3691 r1 = 1.0000
1.05 正效应

Y2=966.359845X-115.4714 r2= 0.9999

磺胺 蛋鸡配合 Y1=609.88263X+3041.6805 r1= 0.9999 0.99 负效应
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喹噁
啉

饲料 Y2=617.251331X+336.8845 r2 = 1.0000

鸡浓缩饲
料

Y1=611.97544X+2901.1964 r1 = 0.9998
0.93 负效应

Y2=617.251331X+336.8845 r2 = 1.000

奶牛精料
补充料

Y1=603.94062X+2595.1288 r1 = 0.9995
0.99 负效应

Y2=617.251331X+336.8845 r2 = 1.0000

鸡预混合
饲料

Y1=593.94988X+2003.7816 r1 = 1.0000
0.96 负效应

Y2=617.251331X+336.8845 r2 = 1.0000

3.5 方法性能考察

3.5.1 标准曲线线性范围

在上述优化条件下，试验选取蛋鸡配合饲料、鸡浓缩饲料、奶牛精料

补充料和鸡预混合饲料空白样品，按 4.5.1和 4.5.2处理，得到基质空白溶

液。分别准确移取混合标准系列溶液（4.2.11）各 1 mL吹至近干，准确加

入 1 mL基质空白溶液，涡旋溶解，配制浓度分别为 1 ng/mL、2 ng/mL、10

ng/mL、20 ng/mL、100n g/mL、200 ng/mL的基质匹配混合标准曲线，考察

标准曲线线性范围，见表 27。三种化合物的线性相关系数 r 值在

0.9970~1.0000之间，线性良好，符合检测要求。

表 27 3种药物基质匹配混合标准曲线

待

测

物

蛋鸡配合饲料

基质匹配曲线

鸡浓缩饲料

基质匹配曲线

奶牛精料补充料

基质匹配曲线

鸡预混合饲料

基质匹配曲线

浓度

（ng/mL） 峰面积
浓度

（ng/mL） 峰面积
浓度

（ng/mL） 峰面积
浓度

（ng/mL） 峰面积

盐

酸

氨

丙

啉

1 9315 1 5071 1 6437 1 4844

2 9142 2 7008 2 8886 2 5850

10 36094 10 28968 10 33732 10 20408

20 70335 20 53468 20 62082 20 40782

100 316108 100 278332 100 331756 100 197622

200 542818 200 522645 200 578007 200 380922
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a值 2728.248724 a值 2624.339032 a值 2926.607616 a值 1901.23222

b值 12550.86251 b值 3597.850376 b值 7723.277296 b值 2886.278452

r 0.9972 r 0.9996 r 0.9977 r 0.9999

乙

氧

酰

胺

苯

甲

酯

1 1323 1 1660 1 1590 1 1028

2 2249 2 2606 2 2165 2 2338

10 12029 10 11986 10 11189 10 10410

20 22051 20 20357 20 21933 20 20010

100 109364 100 104961 100 108554 100 103305

200 219107 200 204547 200 216930 200 203277

a值 1093.106765 a值 1022.058129 a值 1083.168127 a值 1018.173529

b值 353.0745234 b值 961.9404968 b值 277.6689775 b值 219.3691508

r 1.0000 r 0.9999 r 1.0000 r 1.0000

磺

胺

喹

噁

啉

1 4364 1 2964 1 2417 1 2350

2 4089 2 4027 2 3741 2 3294

10 8162 10 8636 10 8394 10 7428

20 15087 20 15132 20 14243 20 14199

100 65087 100 66133 100 65901 100 62099

200 124552 200 124303 200 121987 200 120438

a值 609.8826331 a值 611.9754399 a值 603.9406217 a值 593.9498806

b值 3041.680531 b值 2901.196418 b值 2595.128827 b值 2003.781629

r 0.9999 r 0.9998 r 0.9995 r 1.0000

3.5.2 检出限与定量限

在空白基质中添加一定量的盐酸氨丙啉、乙氧酰胺苯甲酯和磺胺喹噁

啉标准品，按 4.5.1和 4.5.2处理后，用 LC-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，添加盐酸氨丙啉、乙氧酰胺苯甲酯和磺

胺喹噁啉的浓度即为检出限，试样中盐酸氨丙啉、乙氧酰胺苯甲酯和磺胺

喹噁啉的峰的信噪比大于等于 10时，添加盐酸氨丙啉、乙氧酰胺苯甲酯和
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磺胺喹噁啉的浓度即为定量限。该盐酸氨丙啉、乙氧酰胺苯甲酯和磺胺喹

噁啉分析方法对饲料的检出限分别为 0.02 mg/kg，定量限均为 0.05 mg/kg。

4种空白饲料的质谱图见图 22~图 25，方法检出限和定量限的信噪比见图

26~图 33。

3.5.3 准确度和精密度

液相色谱串联质谱方法主要用于对不允许使用此类药物的饲料产品的

测定，考察方法准确度和精密度的添加回收试验浓度分别为 1倍定量限、2

倍定量限和 10倍定量限，按以上浓度制备添加回收试验样品，测定结果见

表 28~表 31。结果平均回收率在 71%~118%之间，批内 RSD≤19.1%，批

间 RSD≤14.8%。

表 28 蛋鸡配合饲料添加回收试验（液相色谱-串联质谱法）

目

标

物

添加

浓度

(mg/kg)

测

定

批

回收率（％）

平均

回收

率

（％）

批内

RSD
（％）

批间

RSD
（％）

盐
酸
氨
丙
啉

0.05
Ⅰ 112.7 116.0 119.6 114.5 117.0 106.8 114.5 5.1

5.6Ⅱ 109.0 111.5 118.6 118.0 103.7 108.1 111.5 6.6

Ⅲ 118.3 118.0 104.4 102.5 116.3 106.0 110.9 6.6

0.1
Ⅰ 103.7 116.0 107.8 109.6 114.5 109.3 110.2 4.1

3.9Ⅱ 111.8 114.4 114.8 113.0 117.1 118.8 115.0 2.2

Ⅲ 103.7 110.4 111.1 117.4 111.3 115.3 111.5 4.3

0.5

Ⅰ 115.7 117.5 117.1 118.9 116.1 118.2 117.3 1.0

11.5Ⅱ 107.7 104.6 116.1 110.6 118.6 105.7 110.5 5.2

Ⅲ 115.0 80.4 117.8 116.3 74.8 111.3 102.6 19.1

乙
氧
酰
胺
苯

0.05
Ⅰ 98.5 103.1 93.2 114.4 104.9 111.6 104.3 7.6

5.5Ⅱ 109.2 107.9 111.8 115.5 114.8 115.7 112.5 3.0

Ⅲ 110.8 106.7 107.9 105.2 108.4 110.6 108.3 2.0
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甲
酯

0.1
Ⅰ 98.4 99.5 104.9 98.4 99.7 94.3 99.2 3.4

6.2Ⅱ 108.0 115.9 116.6 110.0 115.0 108.7 112.4 3.4

Ⅲ 101.8 109.9 107.0 103.4 109.4 100.5 105.3 3.8

0.5

Ⅰ 101.3 95.5 102.5 102.7 94.3 97.1 98.9 3.8

10.8Ⅱ 88.5 88.3 85.3 84.7 86.2 88.0 86.8 1.9

Ⅲ 89.2 90.6 75.3 76.1 75.5 71.2 79.6 10.2

磺
胺
喹
噁
啉

0.05
Ⅰ 97.9 92.6 83.2 90.9 82.3 92.7 89.9 6.7

13.0Ⅱ 119.0 118.0 112.6 118.9 107.1 111.0 114.4 4.3

Ⅲ 87.6 86.4 98.5 85.9 88.5 97.1 90.7 6.2

0.1
Ⅰ 88.5 85.1 87.1 87.1 91.7 83.5 87.2 3.3

8.9Ⅱ 99.8 106.7 105.7 99.7 103.9 104.4 103.4 2.9

Ⅲ 85.3 86.2 91.0 91.2 83.8 87.2 87.5 3.5

0.5

Ⅰ 113.2 112.1 116.5 112.7 109.8 111.6 112.7 2.0

10.2Ⅱ 98.0 101.6 97.4 99.8 98.9 97.9 98.9 1.6

Ⅲ 104.6 112.2 98.1 95.3 71.2 102.0 97.2 14.4

表 29 鸡浓缩饲料添加回收试验（液相色谱-串联质谱法）

目

标

物

添加

浓度

(mg/kg)

测

定

批

回收率（％）

平均

回收率

（％）

批内

RSD
（％）

批间

RSD
（％）

盐
酸
氨
丙
啉

0.05
Ⅰ 86.0 97.5 97.7 93.9 88.8 93.5 92.9 5.0

11.4Ⅱ 116.4 115.1 113.5 117.7 113.8 113.0 114.9 1.6

Ⅲ 88.4 91.8 93.5 86.0 106.8 100.4 94.5 8.2

0.1
Ⅰ 102.2 108.0 105.1 104.6 103.7 106.1 105.0 1.9

5.3Ⅱ 117.5 115.8 118.3 118.8 116.5 117.2 117.4 1.0

Ⅲ 107.6 104.3 107.2 106.9 106.2 110.9 107.2 2.0

0.5

Ⅰ 117.9 116.6 117.0 119.9 118.1 113.7 117.2 1.8

8.3Ⅱ 111.3 94.6 97.5 98.6 92.3 97.4 98.6 6.7

Ⅲ 114.0 113.6 106.4 110.7 110.1 114.8 111.6 2.8

乙
氧
酰

0.05 Ⅰ 114.2 115.0 119.2 112.7 110.0 113.8 114.2 2.6 3.9

Ⅱ 116.2 117.1 118.3 114.6 114.6 116.5 116.2 1.3
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胺
苯
甲
酯

Ⅲ 100.4 108.8 113.3 113.1 111.1 107.5 109.0 4.4

0.1
Ⅰ 106.5 103.7 104.5 100.9 106.1 94.8 102.8 4.3

5.3
Ⅱ 111.8 112.3 107.1 115.2 103.8 119.2 111.6 4.9

Ⅲ 113.9 109.6 103.7 110.9 108.9 105.8 108.8 3.4

0.5

Ⅰ 103.4 105.7 101.6 106.4 110.3 109.0 106.1 3.1

14.5Ⅱ 90.2 95.4 90.3 84.2 86.9 86.3 88.9 4.5

Ⅲ 86.1 79.6 85.9 80.7 57.6 83.1 78.8 13.6

磺
胺
喹
噁
啉

0.05
Ⅰ 108.3 106.7 113.2 108.6 107.1 112.1 109.3 2.4

12.6Ⅱ 113.9 116.1 115.1 114.5 117.9 113.6 115.2 1.4

Ⅲ 75.1 85.2 93.0 95.7 98.5 80.5 88.0 10.5

0.1
Ⅰ 93.8 96.7 92.8 94.1 94.6 96.5 94.8 1.6

7.4Ⅱ 111.4 97.8 101.8 111.4 97.8 101.8 103.7 6.0

Ⅲ 88.3 93.9 93.2 95.2 88.7 82.8 90.3 5.2

0.5

Ⅰ 108.1 114.8 108.4 110.2 109.9 116.8 111.4 3.2

12.3Ⅱ 98.0 103.2 97.3 94.2 93.6 96.4 97.1 3.5

Ⅲ 97.8 73.3 94.7 91.2 93.3 73.3 87.3 12.6

表 30 奶牛精料补充饲料添加回收试验（液相色谱-串联质谱法）

目

标

物

添加

浓度

(mg/kg)

测

定

批

回收率（％）

平均

回收率

（％）

批内

RSD
（％）

批间

RSD
（％）

盐
酸
氨
丙
啉

0.05
Ⅰ 81.5 88.5 85.0 77.5 86.0 87.3 84.3 4.8

14.1Ⅱ 113.3 113.9 116.9 106.3 106.9 116.1 112.2 4.1

Ⅲ 117.1 112.2 117.3 115.3 112.7 114.9 114.9 1.9

0.1
Ⅰ 71.8 75.4 74.8 72.4 73.0 73.6 73.5 1.9

14.8Ⅱ 94.6 106.6 99.1 106.2 101.4 102.5 101.7 4.5

Ⅲ 93.2 100.8 97.5 99.1 100.4 103.9 99.1 3.6

0.5

Ⅰ 119.2 119.9 118.7 118.7 118.7 116.2 118.5 1.1

4.4Ⅱ 111.2 107.1 101.8 107.1 110.1 115.8 108.9 4.3

Ⅲ 118.0 115.7 115.1 116.3 117.2 111.9 115.7 1.9
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乙
氧
酰
胺
苯
甲
酯

0.05
Ⅰ 110.8 100.0 87.3 97.6 91.6 101.7 98.2 8.2

7.5
Ⅱ 106.4 95.7 96.5 99.4 101.6 102.3 100.3 4.0

Ⅲ 105.2 105.0 116.5 101.6 105.2 117.4 108.5 6.2

0.1
Ⅰ 78.4 79.4 82.5 84.0 80.0 79.6 80.6 2.6

4.7
Ⅱ 81.0 82.8 80.0 87.2 85.3 87.6 84.0 3.8

Ⅲ 79.2 81.5 74.2 80.8 75.7 74.8 77.7 4.1

0.5

Ⅰ 103.5 102.8 101.5 99.6 98.7 102.0 101.4 1.8

12.4Ⅱ 83.2 85.4 81.8 83.0 82.7 84.6 83.5 1.6

Ⅲ 76.7 75.3 76.1 79.3 76.8 76.3 76.8 1.8

磺
胺
喹
噁
啉

0.05
Ⅰ 103.1 96.5 98.4 100.2 93.6 103.0 99.2 3.8

4.7Ⅱ 95.4 110.7 99.4 109.3 101.1 100.6 102.7 5.8

Ⅲ 107.3 98.6 99.4 98.4 95.9 97.8 99.6 4.0

0.1
Ⅰ 72.2 70.7 73.5 72.6 76.3 71.1 72.7 2.8

4.0Ⅱ 72.2 79.1 74.1 73.2 75.7 76.0 75.0 3.3

Ⅲ 66.9 71.1 75.8 76.0 77.8 76.0 73.9 5.6

0.5

Ⅰ 116.1 114.3 113.7 116.8 114.5 115.2 115.1 1.0 9.1

Ⅱ 98.1 95.6 94.2 97.8 96.3 95.6 96.3 1.5

Ⅲ 96.6 93.9 97.2 96.1 95.7 95.9 95.9 1.2

表 31 鸡预混合饲料添加回收试验（液相色谱-串联质谱法）

目

标

物

添加

浓度

(mg/kg)

测

定

批

回收率（％）

平均

回收率

（％）

批内

RSD
（％）

批间

RSD
（％）

盐
酸
氨
丙
啉

0.05
Ⅰ 86.9 81.7 82.3 86.4 89.6 83.5 85.1 3.6

13.0Ⅱ 107.1 112.7 113.0 107.9 112.8 110.0 110.6 2.4

Ⅲ 86.3 85.3 87.8 89.0 84.3 87.5 86.7 2.0

0.1
Ⅰ 110.2 105.6 104.9 106.4 103.4 107.0 106.3 2.2

4.4Ⅱ 119.9 114.3 113.1 111.6 113.9 112.4 114.2 2.6

Ⅲ 103.0 102.5 109.1 111.6 114.4 111.2 108.6 4.5

0.5
Ⅰ 119.2 119.9 118.7 118.7 118.7 116.2 118.5 1.1

5.0
Ⅱ 106.2 112.9 114.6 118.4 110.3 112.7 112.5 3.6
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Ⅲ 112.0 113.1 101.2 102.3 115.4 116.2 110.0 6.0

乙
氧
酰
胺
苯
甲
酯

0.05
Ⅰ 112.4 97.5 103.6 106.7 107.0 114.3 106.9 5.7

7.3Ⅱ 115.2 115.7 117.2 114.5 111.0 118.1 115.3 2.1

Ⅲ 97.0 104.0 96.9 103.0 96.9 97.3 99.2 3.4

0.1
Ⅰ 105.4 105.2 108.2 111.2 105.7 103.6 106.5 2.6

4.1Ⅱ 114.7 109.2 109.9 112.1 110.9 114.3 111.8 2.0

Ⅲ 109.2 104.3 102.3 116.4 116.6 106.7 109.2 5.6

0.5

Ⅰ 107.7 105.7 108.0 108.1 111.3 110.5 108.5 1.9

15.2Ⅱ 85.2 88.1 89.4 89.3 89.9 89.9 88.7 2.0

Ⅲ 78.3 75.2 76.8 77.1 73.9 75.0 76.0 2.2

磺
胺
喹
噁
啉

0.05
Ⅰ 102.9 100.9 97.4 104.4 96.2 103.1 100.8 3.3

11.7Ⅱ 117.3 117.2 106.1 106.9 104.4 114.8 111.1 5.4

Ⅲ 90.5 85.8 81.1 83.5 83.2 89.2 85.5 4.3

0.1
Ⅰ 89.9 90.7 95.7 93.0 88.3 92.2 91.6 2.8

7.3Ⅱ 97.7 101.8 102.9 96.6 100.8 105.2 100.8 3.2

Ⅲ 80.2 85.4 86.0 97.6 96.5 86.6 88.7 7.7

0.5

Ⅰ 119.4 111.8 116.9 119.4 117.7 118.5 117.3 2.4

13.0Ⅱ 99.7 99.0 99.9 99.1 99.4 99.5 99.4 0.3

Ⅲ 87.1 85.9 86.6 86.7 85.7 85.6 86.3 0.7

图 22 空白蛋鸡配合饲料质谱图
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图 23 空白鸡浓缩饲料质谱图

图 24 空白奶牛精料补充料质谱图

图 25 空白鸡预混合饲料
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图 26 蛋鸡配合饲料检出限信噪比

图 27 鸡浓缩饲料检出限信噪比

图 28 奶牛精料补充料检出限信噪比
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图 29鸡预混饲料检出限信噪比

图 30 蛋鸡配合饲料 1倍定量限信噪比

图 31 鸡浓缩饲料 1倍定量限信噪比
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图 32 奶牛精料补充料 1倍定量限信噪比

图 33 鸡预混合饲料 1倍定量限信噪比

三、试验验证的分析、综述报告，技术经济论证，预期的经济效果

国标修订版修改完善了 GB/T 8381.11-2005 饲料中盐酸氨丙啉的测定

高效液相色谱法, 技术内容上变化包括：检测化合物的种类增加，由原来 1

种增加到 3种，补充了液相色谱法的净化步骤，更改了检出限和定量限，

增加了液相色谱-串联质谱法，为定量和定性提供了依据。此标准符合我国

饲料法律法规相关要求，为规范三种兽药的正确使用提供了检测手段。
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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

无。

五、采标情况，以及是否合规引用或采用国际国外标准

无。

六、与有关法律、法规的关系

在标准的制订过程中严格贯彻国家有关方针、政策、法律和规章等，

严格执行强制性国家标准和行业标准。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。

七、重大分歧意见的处理经过和依据

本标准在编制过程中没有重大意见分歧。

八、涉及专利的有关说明

不涉及。

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

饲料盐酸氨中丙啉的测定高效液相色谱法 , 标准编号 GB/T

8381.11-2005废止。

十、其他应当说明的事项

无。
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