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摘要：在以乙腈 －０．１％甲酸溶液为流动相、５％氨化甲醇为洗脱剂、梯度洗脱、
ＨＰＬＣＭＳ／ＭＳ电喷雾正离子、多反应监测模式的检测条件下，利用高效液相色
谱串联三重四级杆质谱仪，研究了ＯａｓｉｓＭＣＸ固相萃取柱结合内标法检测羊肉
中克伦特罗（俗称瘦肉精）残留量的方法．结果表明，克伦特罗残留量在线性范
围０．０５０～５．０００ｎｇ／ｍＬ内均具有良好的检出率，相关系数为０．９９７８，加标回
收率为９８％～１０２％，相对标准偏差为２．０９％．该方法灵敏度高，检测结果准确
度高，适用于羊肉中克伦特罗残留的定量检测，对其他肉质中克伦特罗的检测

也具有一定的参考价值．

·４１·



弓丽华，等：ＯａｓｉｓＭＣＸ固相萃取柱结合内标法高效检测羊肉瘦肉精残留量的方法研究

Ａｂｓｔｒａｃｔ：ＴｈｅｓｔｕｄｙａｉｍｅｄｔｏｅｓｔａｂｌｉｓｈｔｈｅｄｅｔｅｃｔｉｏｎｍｅｔｈｏｄｏｆｃｌｅｎｂｕｔｅｒｏｌｉｎｌａｍｂｂｙｕｓｉｎｇＯａｓｉｓＭＣＸＳＰＥ
ｃｏｌｕｍｎｃｏｍｂｉｎｅｄｉｎｔｅｒｎａｌｓｔａｎｄａｒｄｍｅｔｈｏｄ．Ｔｈｅｓｅｐａｒａｔｉｏｎｗａｓｐｅｒｆｏｒｍｅｄｂｙｕｓｉｎｇａｃｅｔｏｎｉｔｒｉｌｅ－０．１％ ｆｏｒｍｉｃ
ａｃｉｄｓｏｌｕｔｉｏｎａｓｍｏｂｉｌｅｐｈａｓｅａｎｄ５％ ａｍｍｏｎｉａｔｅｄｍｅｔｈａｎｏｌａｓｅｌｕｅｎｔ．Ｔｈｅｄｅｔｅｃｔｉｏｎｗａｓｃｏｎｄｕｃｔｅｄｂｙｕｓｉｎｇ
ＨＰＬＣＥＳＩＭＳ／ＭＳｉｎｐｏｓｉｔｉｖｅｉｏｎａｎｄｍｕｌｔｉｐｌｅｒｅａｃｔｉｏｎｍｏｎｉｔｏｒｉｎｇ（ＭＲＭ）ｍｏｄｅｓ．Ｔｈｅｒｅｓｕｌｔｓｓｈｏｗｅｄｔｈａｔ
ｔｈｉｓｍｅｔｈｏｄｐｏｓｓｅｓｓｅｄｓａｔｉｓｆａｃｔｏｒｙｄｅｔｅｃｔｉｎｇｒａｔｅｆｏｒｃｌｅｎｂｕｔｅｒｏｌｒａｎｇｉｎｇｆｒｏｍ０．０５０ｎｇ／ｍＬｔｏ５．０００ｎｇ／ｍＬ．
Ｔｈｅｃｏｅｆｆｉｃｉｅｎｔｗａｓ０．９９７８，ｔｈｅｒｅｃｏｖｅｒｙｒａｔｅｗａｓ９８％ ～１０２％，ａｎｄｔｈｅｒｅｌａｔｉｖｅｓｔａｎｄａｒｄｄｅｖｉａｔｉｏｎｗａｓ
２．０９％．Ｗｉｔｈｈｉｇｈｓｅｎｓｉｔｉｖｉｔｙａｎｄａｃｃｕｒａｃｙ，ｔｈｉｓｍｅｔｈｏｄｃｏｕｌｄｂｅｕｓｅｄｆｏｒｄｅｔｅｃｔｉｎｇｔｈｅｃｌｅｎｂｕｔｅｒｏｌｉｎｌａｍｂ，
ａｎｄｉｔａｌｓｏｈａｄｃｅｒｔａｉｎｇｕｉｄｉｎｇｓｉｇｎｉｆｉｃａｎｃｅｆｏｒｑｕａｎｔｉｔａｔｉｖｅａｎａｌｙｓｉｓｏｆｃｌｅｎｂｕｔｅｒｏｌｉｎｏｔｈｅｒｍｅａｔｐｒｏｄｕｃｔｓ．

０　引言

克伦特罗（ｃｌｅｎｂｕｔｅｒｏｌ），俗称瘦肉精，分子

式为Ｃ１２Ｈ１８Ｃｌ２Ｎ２Ｏ，是一种平喘药，属于 β－受

体激动剂的一种，在家畜和人体内吸收良好．与

其他 β－受体激动剂相比，克伦特罗的生物利

用度较高，能提高牲畜生长速度，增加瘦肉率，

表现为毛色光亮，皮肤红润，收腹，卖相好；屠宰

后，肉色鲜红，脂肪层极薄，往往是皮贴着瘦肉，

瘦肉丰满．肥牲畜饲喂瘦肉精后，逐渐出现四肢

震颤无力，心肌肥大，心力衰竭等症状．而患有

高血压、心脏病的人食用含瘦肉精的猪肉和内

脏，可能加重病情，甚至导致死亡．自２００２年９

月１０起，在中国境内禁止在饲料和动物饮用水

中使用瘦肉精［１－２］．

国内外关于猪肉中瘦肉精残留量的检测方

法很多，主要有色谱法、质谱法，酶联免疫

法［１－１１］等，其中色谱法主要指高效液相色谱

法，质谱法包括气相色谱 －质谱联用法［９－１０］、

液相色谱－质谱联用法［１１］等．高效液相色谱法

灵敏度较低，达不到克伦特罗残留量的检出限；

气相色谱 －质谱联用法的前处理过程比较复

杂，降低了检测结果的可信度；酶联免疫法存在

假阳性的现象．而液相色谱 －质谱联用法则具

有较高的灵敏度，是定量检测 β－受体激动剂

残留量常用的方法，并经常用来作阳性样品筛

选后的确证．杨娟等［１２］利用 ＭＣＸ固相萃取 －

高效液相色谱 －串联质谱技术，建立了羊肉中

克伦特罗、莱克多巴胺、沙丁胺醇３种 β－受体

激动剂的测定方法．

在农业部组织开展的农产品质量安全例行

监测工作中，在羊肉中也监测到了克伦特罗等

β－受体激动剂兽药残留．但目前这类报道较

少．羊肉具有与猪肉相似的基质效应，样品前处

理过程对检测结果的影响比较大，因此选择一

种合适的前处理过程对确保检测结果的准确性

至关重要．

鉴于此，本文拟采用高效液相色谱串联三

重四级杆质谱仪，选用 ＯａｓｉｓＭＣＸ固相萃取柱

进行净化处理，结合内标法，测定羊肉中瘦肉精

残留量［１３］，以期为肉品安全检测提供参考．

１　材料与方法

１．１　材料与仪器
材料：羊肉购自某超市，经绞碎处理后备

用；乙腈、甲醇、甲酸，均为色谱级，上海安谱实

验科技股份有限公司产；乙酸铵、氨水（质量分

数２５％ ～２８％）、三氯甲烷，均为分析纯，天津

市科密欧化学试剂有限公司产；盐酸（质量分

数３６％～３８％，优级纯），北京化工厂产；盐酸

克伦特罗标准物质（ＣＡＳ号为２１８９８－１９－１，

纯度９９．１％，０．１ｇ，不确定度±０．５），盐酸克伦

特罗－Ｄ９内标（ＣＡＳ号为１８４００６－６０－８，纯

度９９．９９％，１０ｍｇ，不确定度０．１），有机相针式

滤器（尼龙）（规格１３ｍｍ，０．２２μｍ），上海安谱

实验科技股份有限公司产．

仪器：ＯａｓｉｓＭＣＸ固相萃取柱 （３ｃｃ，

６０ｍｇ），ＰｒｉｍｅＨＬＢ固相萃取柱（６ｃｃ，２００ｍｇ），
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ＷａｔｅｒｓＴＱＤ高效液相色谱 －串联三重四级杆

质谱仪配电喷雾离子源（ＥＳＩ），美国 Ｗａｔｅｒｓ公

司产；ＭＥ２０４Ｅ／０２分析天平，上海梅特勒 －托

利多仪器有限公司产；ＣＴ１４ＲＤⅡ台式高速冷冻

离心机，上海天美生化仪器设备工程有限公司

产；ＣＮＷ２４位固相萃取装置，ＧＭ－１．０Ａ隔膜

真空泵，天津津腾实验设备有限公司产；Ｍｕｌｔｉ

Ｒｅａｘ振荡器，德国Ｈｅｉｄｏｌｐｈ公司产；ＤＣ－２４２４

位氮吹仪，上海安谱实验科技股份有限公司产；

ＡＳ系列超声波清洗机，天津奥特赛恩斯仪器有

限公司产；Ｍｉｌｌｉ－ＱＡｄｖａｎｔａｇｅＡ１０纯水机，盐

城方圆环保科技有限公司产．

１．２　方法
１．２．１　标准溶液配制　标准储备液：准确称取

一定量的标准物质，用甲醇溶解分别配制成浓度

为１００μｇ／ｍＬ的克伦特罗和克伦特罗－Ｄ９内标

标准储备液１０ｍＬ，置于－１８℃下避光保存．

中间储备液：用甲醇分别稀释克伦特罗标

准储备液至１．００μｇ／ｍＬ和１００ｎｇ／ｍＬ，稀释克

伦特罗－Ｄ９内标标准储备液至５０．０ｎｇ／ｍＬ．

其他溶液：质量分数 ０．１％甲酸溶液；

０．０１ｍｏｌ／Ｌ盐酸溶液；质量分数 ５％氨化甲醇

溶液．

１．２．２　色谱、质谱条件　色谱条件：色谱柱选

用ＡＣＱＵＩＴＹＵＰＬＣ ＨＳＳＴ３（１．８μｍ，２．１ｍｍ

×１００ｍｍ），柱温３５℃；流速０．３ｍＬ／ｍｉｎ；进样

量１０μＬ；流动相Ａ选自质量分数０．１％甲酸

溶液、水和２ｍｍｏｌ／Ｌ乙酸铵溶液，流动相 Ｂ选

自乙腈、甲醇．采用梯度洗脱的方法进行分离，

梯度洗脱条件见表１．

质谱条件：采用电喷雾离子源、正离子扫

描、多反应监测方式，质谱参数为毛细管电压

３．５ｋＶ，去溶剂气温度５００℃，去溶剂气流量

６００Ｌ／ｈ，锥孔气流量２０Ｌ／ｈ．克伦特罗的定性、

定量离子对见表２（定性时，相对离子丰度分别

为＞５０％，２０％～５０％，１０％～２０％，≤１０％时，

表１　梯度洗脱条件

Ｔａｂｌｅ１　Ｃｏｎｄｉｔｉｏｎｓｏｆｇｒａｄｉｅｎｔｅｌｕｔｉｏｎ

时间／ｍｉｎ Ａ体积分数／％ Ｂ体积分数／％
０．００ ９５ ５
２．００ ９５ ５
６．００ ４０ ６０
７．００ ５ ９５
７．０１ ９５ ５
８．００ ９５ ５

表２　克伦特罗定性、定量离子对

Ｔａｂｌｅ２　Ｑｕａｌｉｔａｔｉｖｅａｎｄｑｕａｎｔｉｔａｔｉｖｅｉｏｎ

ｐａｉｒｏｆｃｌｅｎｂｕｔｅｒｏｌ

定量离子对
（ｍ／ｚ）

定性离子对
（ｍ／ｚ）

碰撞能
量／Ｖ

锥孔电
压／Ｖ

２７７．０／２０２．９ ２７７．０／２０２．９ １４ ３０
２７７．０／１３１．９ ２８ ３０

允许的相对偏差分别为±２０％，±２５％，±３０％，

±５０％）．

１．２．３　目标物提取　１）称取２．００ｇ制备好的

羊肉样品于５０ｍＬ离心管中，加入１０ｍＬｐＨ＝

５．２的乙酸铵溶液，充分振荡 １０ｍｉｎ，超声

１５ｍｉｎ后再振荡 ２ｍｉｎ，在 ４℃条件下以

８０００ｒ／ｍｉｎ的速度离心５ｍｉｎ，取上清液于另一

５０ｍＬ离心管中，加入５．０ｍＬ三氯甲烷（除脂

肪），振荡２ｍｉｎ，在４℃条件下以 ８０００ｒ／ｍｉｎ

的速度离心５ｍｉｎ，取全部上清液（１＃）过固相萃

取柱净化．

２）称取２．５０ｇ制备好的羊肉样品于５０ｍＬ

离心管中，加入１０ｍＬ质量分数 ８０％乙腈水溶

液，充分振荡 １０ｍｉｎ，超声 １５ｍｉｎ后再振荡

２ｍｉｎ，在４℃条件下以１００００ｒ／ｍｉｎ的速度离

心５ｍｉｎ，取全部上清液（２＃）过固相萃取柱净化．

１．２．４　样品萃取净化　ＯａｓｉｓＭＣＸ固相萃取

柱净化：使用之前依次用３．０ｍＬ甲醇、３．０ｍＬ

水、３．０ｍＬ盐酸溶液活化，然后将１＃上清液加

入固相萃取柱中，流速保持在０．５ｍＬ／ｍｉｎ，依

次用３．０ｍＬ水，３．０ｍＬ质量分数５０％甲醇淋
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洗小柱，弃去淋洗液，真空抽干２ｍｉｎ，用

６．０ｍＬ洗脱液进行洗脱，收集洗脱液，并将洗

脱液置于４５℃下氮气吹干，加入１．０ｍＬＶ（流

动相Ｂ）Ｖ（流动相Ａ）＝５９５的溶液充分溶

解残渣，过０．２２μｍ有机滤膜后，用高效液相

色谱串联质谱仪进行测定．

ＰｒｉｍｅＨＬＢ固相萃取柱净化：使用之前无

需活化，直接将２＃上清液加入固相萃取柱中，

流速保持在０．５ｍＬ／ｍｉｎ，收集全部淋洗液，取

出４．０ｍＬ淋洗液置于４５℃下氮气吹至近干，

用Ｖ（流动相 Ｂ）Ｖ（流动相 Ａ）＝５９５的溶

液定容至１．０ｍＬ，过０．２２μｍ有机滤膜后，用

高效液相色谱串联质谱仪进行测定．

２　结果与分析

２．１　流动相的确定
分别选用不同溶液作为流动 相，对

０．１０ｎｇ／ｍＬ的克伦特罗标准溶液进行分离，得

到图１所示色谱图．由图１可知，乙腈 －０．１％

甲酸溶液作为流动相能够得到分离较好、峰型

较好、保留时间在３．８ｍｉｎ左右的色谱图，而乙

腈－水、乙腈 －２ｍｍｏｌ／Ｌ乙酸铵溶液作为流动

相时没有得到相应的克伦特罗色谱峰图；甲

醇－０．１％甲酸溶液作为流动相时能够得到保

留时间在 ４．３ｍｉｎ左右的色谱峰，同时在

６．０ｍｉｎ左右发现了较大的干扰峰；甲醇 －水

作为流动相时在 ４．１ｍｉｎ左右出现色谱峰，峰

型展宽并出现了分叉现象；甲醇－２ｍｍｏｌ／Ｌ乙

酸铵溶液作为流动相时未得到克伦特罗色谱峰

图．通过对比发现，使用乙腈 －０．１％甲酸溶液

梯度洗脱时，克伦特罗的离子化效率最高，色谱

峰形最好，响应值最高．因此，决定选用乙腈为

流动相Ｂ，０．１％甲酸溶液为流动相Ａ．

２．２　洗脱剂的确定
针对 ＯａｓｉｓＭＣＸ固相萃取柱，选取合适的

洗脱剂对试验结果的影响也至关重要．不同溶

剂对目标物的洗脱能力不同，分别选取常用的

固相萃取柱洗脱剂甲醇、乙腈、５％氨化甲醇、

５％氨化乙腈对克伦特罗进行洗脱，发现５％氨

化甲醇和５％氨化乙腈的洗脱能力较纯甲醇和

图１　不同溶液作为流动相的０．１０ｎｇ／ｍＬ克伦特罗标准溶液色谱图

Ｆｉｇ．１　Ｃｈｒｏｍａｔｏｇｒａｍｓｏｆ０．１０ｎｇ／ｍＬｃｌｅｎｂｕｔｅｒｏｌｓｔａｎｄａｒｄｓｏｌｕｔｉｏｎｂｙｕｓｉｎｇｄｉｆｆｅｒｅｎｔｓｏｌｕｔｉｏｎｓａｓｍｏｂｉｌｅｐｈａｓｅｓ
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纯乙腈的洗脱能力更好，而５％氨化甲醇和５％

氨化乙腈的洗脱能力相近，考虑到甲醇比乙腈

的毒性弱一些，价格也比较低廉，因此本试验选

用５％氨化甲醇作为洗脱剂．

２．３　线性范围和检出限的确定
配制克伦特罗标品溶液浓度分别为

０．０１５ｎｇ／ｍＬ，０．０５０ｎｇ／ｍＬ，０．１００ｎｇ／ｍＬ，

０．５００ｎｇ／ｍＬ，１．０００ｎｇ／ｍＬ，２．０００ｎｇ／ｍＬ，

５．０００ｎｇ／ｍＬ进行分析，得到线性回归方程为

ｙ＝６４９０．４ｘ＋４８７．８９，相关系数 Ｒ２＝０．９９９８．

其中，ｘ为目标物的相对浓度，ｙ为对应的峰面

积．在确定不含克伦特罗的阴性羊肉样品中添

加回收，按照１．２．３试验方法１）对样品进行处

理，分别以３倍和１０倍的信噪比（Ｓ／Ｎ）计算得

出克 伦 特 罗 检 出 限 为 ０．０１５ ｎｇ／ｍＬ和

０．０５０ｎｇ／ｍＬ，保留时间均为 ３．６８ｍｉｎ．图２为

浓度０．０５０ｎｇ／ｍＬ克伦特罗标准溶液色谱图，

图３为阴性羊肉基质提取液的色谱图．从图２

和图３可以看出，克伦特罗标准品在定量限

０．０５０ｎｇ／ｍＬ的出峰时间为３．６８ｍｉｎ，同时在

５～６ｍｉｎ之间存在一定的噪音信号，但两峰分

离明显，对克伦特罗峰型并无明显的干扰．阴性羊

肉基质提取液的色谱图只在５～６ｍｉｎ左右存在一

定的噪音信号，无明显的克伦特罗色谱峰型．

２．４　ＯａｓｉｓＭＣＸ和ＰｒｉｍｅＨＬＢ固相萃取柱的比较
使用１．２．３中两种试验方法，分别用Ｏａｓｉｓ

图２　０．０５０ｎｇ／ｍＬ克伦特罗标准溶液色谱图

Ｆｉｇ．２　Ｃｈｒｏｍａｔｏｇｒａｍｏｆ０．０５０ｎｇ／ｍＬ

ｃｌｅｎｂｕｔｅｒｏｌｓｔａｎｄａｒｄｓｏｌｕｔｉｏｎ

图３　阴性羊肉基质提取液的色谱图

Ｆｉｇ．３　Ｃｈｒｏｍａｔｏｇｒａｍｏｆｅｘｔｒａｃｔｆｏｒ

ｎｅｇａｔｉｖｅｌａｍｂｍａｔｒｉｘ

ＭＣＸ和ＰｒｉｍｅＨＬＢ固相萃取柱对加标样品进
行前处理和分析测定．以阴性羊肉样品为空白
基质，分别添加 ０．０５ｎｇ／ｍＬ，０．２５ｎｇ／ｍＬ，
０．５０ｎｇ／ｍＬ３个浓度水平的标准品，每个浓度
水平进行３次测定，得到的回收率和相对标准
偏差如表３和表４所示．

由表３和表４可知，标准品添加浓度越大，
测定得到的结果相对标准偏差越小．在相同的
添加浓度水平下，ＯａｓｉｓＭＣＸ固相萃取柱处理
后的样品回收率更高，为９２．８％ ～１０８．０％，相
对标准偏差更小，为１．５２％ ～３．８５％，因此，数
据的准确性和重复性较好．其原因可能是，
ＯａｓｉｓＭＣＸ固相萃取柱处理样品的过程是吸附和
解吸附的过程，目标性较强．而ＰｒｉｍｅＨＬＢ固相
表３　ＯａｓｉｓＭＣＸ固相萃取柱处理后测定结果

Ｔａｂｌｅ３　ＤｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎｒｅｓｕｌｔｓｏｆＯａｓｉｓ

ＭＣＸＳＰＥｃｏｌｕｍｎ

添加量

／（ｎｇ·ｍＬ－１）
测定值

／（ｎｇ·ｍＬ－１）
回收
率／％

相对标准
偏差／％

０．０５２ １０４．０
０．０５ ０．０５０ １００．０ ３．８５

０．０５４ １０８．０
０．２４１ ９６．４

０．２５ ０．２３２ ９２．８ ２．０８
０．２４０ ９６．０
０．４９５ ９９．０

０．５０ ０．５１０ １０２．０ １．５２
０．５００ １００．０
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表４　ＰｒｉｍｅＨＬＢ固相萃取柱处理后测定结果

Ｔａｂｌｅ４　ＤｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎｒｅｓｕｌｔｓｏｆＰｒｉｍｅ

ＨＬＢＳＰＥｃｏｌｕｍｎ

添加量

／（ｎｇ·ｍＬ－１）
测定值

／（ｎｇ·ｍＬ－１）
回收
率／％

相对标准
偏差／％

０．０４０ ８０．０
０．０５ ０．０４４ ８８．０ ４．７６

０．０４２ ８４．０
０．２０５ ８２．０

０．２５ ０．２１５ ８６．０ ３．７０
０．２００ ８０．０
０．４２０ ８４．０

０．５０ ０．４００ ８０．０ ２．４４
０．４１０ ８２．０

萃取柱的萃取模式是，样品溶液通过吸附剂时，

主要干扰物被保留，目标物和部分杂质随溶剂

流出，再加入适量溶剂将目标物完全洗出，该固

相萃取柱在样品处理过程中仅起到了净化作

用，可能会造成部分干扰物和目标物一同随溶

剂流出，从而干扰目标物的测定，导致检测结果

不够准确．
２．５　内标法和基质加标法的比较

选用 ＯａｓｉｓＭＣＸ固相萃取柱，分别用内标
法和基质加标法对同一个加标水平进行测定．

内标 法：取 克 伦 特 罗 中 间 储 备 液

（１．００μｇ／ｍＬ），克伦特罗 －Ｄ９内标中间储备
液（５０．０ｎｇ／ｍＬ），以 Ｖ（乙腈）Ｖ（０．１％甲酸
溶液）＝５９５的溶液为溶剂，分别配制
０．０５ｎｇ／ｍＬ，０．１０ ｎｇ／ｍＬ，０．５０ ｎｇ／ｍＬ，
１．００ｎｇ／ｍＬ，２．００ｎｇ／ｍＬ和 ５．００ｎｇ／ｍＬ共 ６
个浓度水平的标准溶液，每个浓度水平中内标

物的含量均为２．５０ｎｇ／ｍＬ．以阴性羊肉样品为
空白基质，添加 １．００ｎｇ／ｍＬ的标准溶液和
１．００ｎｇ／ｍＬ的内标物，分别做３个平行样品，采
取１．２．３处理方法中的１）进行测定．

基质加标法：称取阴性羊肉样品８份，分别添
加浓 度 水 平 为 ０．０５ｎｇ／ｍＬ，０．１０ｎｇ／ｍＬ，
０．５０ｎｇ／ｍＬ，１．００ ｎｇ／ｍＬ，２．００ ｎｇ／ｍＬ 和
５．００ｎｇ／ｍＬ的标准溶液，１份阴性样品做空白，
１份阴性样品做加标回收，添加浓度水平为
１．００ｎｇ／ｍＬ，分别做３个平行样品，采取１．２．３
处理方法中的１）进行测定．

两种方法得到的检测结果如表５所示．由
表５可知，在阴性样品中添加相同浓度水平的
标准溶液，内标法定量得到的数据更加准确，回

收率为９８％～１０２％，相对标准偏差为２．０９％．
而基质加标法定量得到的数据值均偏高，说明

羊肉样品的基质效应比较明显，对准确定量造

成了一定的正向影响．
２．６　ＯａｓｉｓＭＣＸ固相萃取柱结合内标法检测
验证

　　抽取市售羊肉１０份，阴性羊肉加标样品２
份，采用ＯａｓｉｓＭＣＸ固相萃取柱，内标法定量的
方法进行前处理和检测分析，结果如表６所示
（备注：Ｎ．Ｄ．表示未检出）．由表６可知，市售的
１０份样品中均未检出克伦特罗残量，加标样１＃

和 ２＃的检测结果分别为 ０．９９７ｎｇ／ｋｇ和
２．０２０ｎｇ／ｋｇ，加标回收率均在９８％ ～１０２％范
围内，说明此方法能够应用于市售羊肉中克伦

表５　内标法和基质加标法测定检测结果

Ｔａｂｌｅ５　Ｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎｒｅｓｕｌｔｓｏｆｉｎｔｅｒｎａｌｓｔａｎｄａｒｄｍｅｔｈｏｄａｎｄｍａｔｒｉｘｃａｌｉｂｒａｔｅｄｓｔａｎｄａｒｄａｄｄｉｔｉｏｎｍｅｔｈｏｄ

方法 线性方程 相关系数Ｒ２ 加标量／（ｎｇ·ｍＬ－１） 回收率／％ 相对标准偏差／％
１．０２０ １０２

内标法 ｙ＝１１７８４．９ｘ－２９７．９３９ ０．９９７８ ０．９８０ ９８ ２．０９

０．９９０ ９９０

１．１００ １１０

基质加标法 ｙ＝３３０．４４９ｘ＋８１．３２９４ ０．９９９９ １．１８０ １１８ ４．５６

１．２００ １２０
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表６　市售１０份羊肉样品的克伦特罗检测结果

Ｔａｂｌｅ６　Ｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎｒｅｓｕｌｔｓｏｆｃｌｅｎｂｕｔｅｒｏｌ

ｃｏｎｔｅｎｔｓｉｎｍａｒｋｅｔｌａｍｂｓａｍｐｌｅｓ

样品名称
保留时
间／ｍｉｎ

检测结果

／（ｎｇ·ｋｇ－１）
１＃ ３．８０ Ｎ．Ｄ．
２＃ ３．８０ Ｎ．Ｄ．
３＃ ３．８０ Ｎ．Ｄ．
４＃ ３．８０ Ｎ．Ｄ．
５＃ ３．８０ Ｎ．Ｄ．
６＃ ３．８０ Ｎ．Ｄ．
７＃ ３．８０ Ｎ．Ｄ．
８＃ ３．８０ Ｎ．Ｄ．
９＃ ３．８０ Ｎ．Ｄ．
１０＃ ３．８０ Ｎ．Ｄ．

加标回收１＃（１．０ｎｇ／ｋｇ） ３．８０ ０．９９７
加标回收２＃（２．０ｎｇ／ｋｇ） ３．８０ ２．０２０

特罗的检测．

３　结论

本文采用不同的样品前处理过程和高效液

相色谱串联三重四级杆质谱仪，对羊肉中的克

伦特罗残留量检测方法进行研究．结果表明，
ＯａｓｉｓＭＣＸ固相萃取柱的提取效率优于 Ｐｒｉｍｅ
ＨＬＢ固相萃取柱，在以乙腈和 －０．１％甲酸溶
液为流动相、５％氨化甲醇为洗脱剂、梯度洗脱、
ＨＰＬＣＭＳ／ＭＳ电喷雾正离子、多反应监测模式
的检测条件下，克伦特罗在线性范围０．０５０～
５．０００ｎｇ／ｍＬ内均具有良好的检出率，相关系
数为０．９９７８，加标回收率为９８％ ～１０２％，相
对标准偏差为２．０９％．可见，ＯａｓｉｓＭＣＸ固相萃
取柱检测限低、灵敏度高、回收率高、重现性好，

与内标法相结合，能够实现羊肉中克伦特罗的

准确检测，对于其他肉质中克伦特罗的检测也

有参考价值．
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