
书书书

犐犆犛６７．０５０
犆５３

中华人民共和国出入境检验检疫行业标准

犛犖／犜５１４０—２０１９
代替ＳＮ０４９８—１９９５、ＳＮ／Ｔ１９６５—２００７、ＳＮ／Ｔ２５８０—２０１０

出口动物源食品中磺胺类药物

残留量的测定

犇犲狋犲狉犿犻狀犪狋犻狅狀狅犳狊狌犾犳狅狀犪犿犻犱犲狊狉犲狊犻犱狌犲狊犻狀犳狅狅犱狊狋狌犳犳狊狅犳

犪狀犻犿犪犾狅狉犻犵犻狀犳狅狉犲狓狆狅狉狋

２０１９１０２５发布 ２０２００５０１实施

中华人民共和国海关总署 发 布



书书书

前　　言

　　本标准按照ＧＢ／Ｔ１．１—２００９给出的规则编写。

本标准整合、修订了ＳＮ０４９８—１９９５《出口肉类中磺胺间二甲氧嘧啶残留量检验方法》、ＳＮ／Ｔ

１９６５—２００７《鳗鱼及其制品中磺胺类药物残留量测定方法　高效液相色谱法》和ＳＮ／Ｔ２５８０—２０１０《进

出口蜂王浆中１６种磺胺类药物残留量的测定　液相色谱质谱／质谱法》，与上述三个标准相比，除编辑

性修改以外，主要技术内容变化如下：

———液相色谱法适用范围增加了畜禽肌肉，检测药物增加了磺胺噻唑、磺胺吡啶、磺胺对甲氧嘧啶、

磺胺甲噻二唑、磺胺氯哒嗪、磺胺邻二甲氧嘧啶、磺胺二甲异唑、苯酰磺胺和磺胺苯吡啶；

———液相色谱质谱／质谱法适用范围增加了蜂蜜和脂肪，检测药物增加了磺胺醋酰和磺胺氯吡啶。

请注意本文件的某些内容可能涉及专利。本文件的发布机构不承担识别这些专利的责任。

本标准由中华人民共和国海关总署提出并归口。

本标准起草单位：中华人民共和国广州海关、中华人民共和国杭州海关。

本标准主要起草人：吴映璇、邵琳智、侯建波、陈思敏、林峰、姚仰勋、谢敏玲、蓝草、欧阳少伦。

本标准所代替标准的历次版本发布情况为：

———ＳＮ０４９８—１９９５；

———ＳＮ／Ｔ１９６５—２００７；

———ＳＮ／Ｔ２５８０—２０１０。
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出口动物源性食品中磺胺类药物

残留量的测定

１　范围

本标准规定了出口动物源性食品中磺胺嘧啶、磺胺噻唑、磺胺吡啶、磺胺甲基嘧啶、磺胺二甲嘧啶、

磺胺对甲氧嘧啶、磺胺甲噻二唑、磺胺甲氧哒嗪、磺胺氯哒嗪、磺胺间甲氧嘧啶、磺胺邻二甲氧嘧啶、磺胺

甲基异唑、磺胺二甲异唑、苯酰磺胺、磺胺二甲氧嘧啶、磺胺喹啉、磺胺苯吡啶、磺胺醋酰和磺胺氯

吡啶１９种磺胺类药物残留的液相色谱和液相色谱质谱／质谱测定方法。

本标准第一法适用于畜禽肌肉、水产品中磺胺嘧啶、磺胺噻唑、磺胺吡啶、磺胺甲基嘧啶、磺胺二甲

嘧啶、磺胺对甲氧嘧啶、磺胺甲噻二唑、磺胺甲氧哒嗪、磺胺氯哒嗪、磺胺间甲氧嘧啶、磺胺邻二甲氧嘧

啶、磺胺甲基异唑、磺胺二甲异唑、苯酰磺胺、磺胺二甲氧嘧啶、磺胺喹啉和磺胺苯吡啶１７种磺胺

类药物残留量的液相色谱法检测；第二法适用于畜禽肌肉、肝脏、水产品、鸡蛋、牛奶、脂肪、蜂蜜和蜂王

浆中磺胺嘧啶、磺胺噻唑、磺胺吡啶、磺胺甲基嘧啶、磺胺二甲嘧啶、磺胺对甲氧嘧啶、磺胺甲噻二唑、磺

胺甲氧哒嗪、磺胺氯哒嗪、磺胺间甲氧嘧啶、磺胺邻二甲氧嘧啶、磺胺甲基异唑、磺胺二甲异唑、苯酰

磺胺、磺胺二甲氧嘧啶、磺胺喹啉、磺胺苯吡啶、磺胺醋酰和磺胺氯吡啶１９种磺胺类药物残留量的液

相色谱质谱／质谱法检测和确证。

２　规范性引用文件

下列文件对于本文件的应用是必不可少的。凡是注日期的引用文件，仅注日期的版本适用于本文

件。凡是不注日期的引用文件，其最新版本（包括所有的修改单）适用于本文件。

ＧＢ／Ｔ６６８２　分析实验室用水规格和试验方法

３　第一法　高效液相色谱法（犎犘犔犆法）

３．１　方法提要

试样中的磺胺类药物经乙酸乙酯提取，提取液经正己烷脱脂后用固相萃取柱净化，高效液相色谱仪

测定，外标法定量。

３．２　试剂和材料

除特殊注明外，所有试剂均为分析纯，水为ＧＢ／Ｔ６６８２规定的一级水。

３．２．１　甲醇，ＨＰＬＣ级。

３．２．２　乙酸乙酯，ＨＰＬＣ级。

３．２．３　正己烷。

３．２．４　乙酸，ＨＰＬＣ级。

３．２．５　氨水，优级纯。

３．２．６　乙酸铵，ＨＰＬＣ级。

３．２．７　氯化钠。

３．２．８　２ｍｍｏｌ／Ｌ乙酸铵溶液：准确称取０．１５４克乙酸铵（３．２．６）于烧杯中，用５００ｍＬ水溶解并转移至

１Ｌ容量瓶中，用水定容至刻度。
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３．２．９　流动相Ｂ（０．３％乙酸２ｍｍｏｌ／Ｌ乙酸铵溶液）：吸取３ｍＬ乙酸（３．２．４）至１Ｌ的２ｍｍｏｌ／Ｌ乙酸

铵溶液（３．２．８）中，摇匀备用。

３．２．１０　饱和氯化钠溶液：称取５０ｇ氯化钠（３．２．７）于具塞三角瓶中，加入１００ｍＬ水，摇匀备用。

３．２．１１　洗脱液（５％氨甲醇）：量取５ｍＬ氨水（３．２．５）和９５ｍＬ甲醇（３．２．１）置于聚丙烯试剂瓶中，摇匀

备用。

３．２．１２　定容液１：量取５０ｍＬ甲醇和５０ｍＬ流动相Ｂ（３．２．９）置于具塞三角瓶中，摇匀备用。

３．２．１３　定容液２：量取２０ｍＬ甲醇和８０ｍＬ流动相Ｂ（３．２．９）置于具塞三角瓶中，摇匀备用。

３．２．１４　１７种磺胺类药物标准品：磺胺嘧啶、磺胺噻唑、磺胺吡啶、磺胺甲基嘧啶、磺胺二甲嘧啶、磺胺对

甲氧嘧啶、磺胺甲噻二唑、磺胺甲氧哒嗪、磺胺氯哒嗪、磺胺间甲氧嘧啶、磺胺邻二甲氧嘧啶、磺胺甲基异

唑、磺胺二甲异唑、苯酰磺胺、磺胺二甲氧嘧啶、磺胺喹啉和磺胺苯吡啶１７种磺胺类化合物的中

英文名、ＣＡＳ号、分子式和分子量见表Ａ．１，纯度均大于９５％。

３．２．１５　磺胺标准储备液：准确称取适量１７种磺胺类化合物标准品（３．２．１４），用甲醇配制成浓度为

５００μｇ／ｍＬ的标准储备液。

３．２．１６　磺胺混合标准中间液（１０ｍｇ／Ｌ）：分别吸取适量的磺胺标准储备液（３．２．１５）至５０ｍＬ容量瓶

中，用甲醇稀释并定容至刻度，配制浓度为１０ｍｇ／Ｌ标准中间液。

３．２．１７　磺胺混合标准中间液（１．０ｍｇ／Ｌ）：分别吸取适量的磺胺标准储备液（３．２．１６）至５０ｍＬ容量瓶

中，用甲醇稀释并定容至刻度，配制浓度为１．０ｍｇ／Ｌ标准中间液。

３．２．１８　标准曲线：按准确吸取一定量的磺胺标准混合中间液（３．２．１７）、定容液１（３．２．１２）于液相色谱进

样瓶中，摇匀备用。该标准曲线溶液即配即用。

３．２．１９　混合型阳离子交换固相萃取柱（１５０ｍｇ，６ｍＬ）或性能相当者，使用前依次用５ｍＬ甲醇、５ｍＬ

流动相Ｂ（３．２．９）活化。

３．３　仪器和设备

３．３．１　高效液相色谱仪配紫外或二极管阵列检测器。

３．３．２　均质器，配备直径１９ｍｍ均质刀。

３．３．３　超声波振荡器。

３．３．４　高速离心机，４０００ｒ／ｍｉｎ，８５００ｒ／ｍｉｎ。

３．３．５　肉类组织粉碎机。

３．３．６　减压旋转蒸发仪。

３．３．７　吹氮浓缩仪。

３．３．８　漩涡振荡器。

３．３．９　离心管：具塞，５０ｍＬ。

３．３．１０　滤膜：０．２μｍ，聚四氟乙烯滤膜。

３．４　试样的制备与保存

３．４．１　在制样的操作过程中，应防止样品污染或发生残留量含量的变化

３．４．２　畜禽肌肉、水产品：取有代表性样约５００ｇ，用组织捣碎机捣碎，装入洁净容器作为试样，密封并

做好标识，于－１８℃下保存。

３．５　测定步骤

３．５．１　提取

称取经制备的试样５ｇ（精确至０．０１ｇ）于５０ｍＬ离心管中，加入１５ｍＬ乙酸乙酯（３．２．２）超声

１０ｍｉｎ，用均质器以１４０００ｒ／ｍｉｎ均质３０ｓ，提取液以４０００ｒ／ｍｉｎ离心５ｍｉｎ。上清液转移至１００ｍＬ

茄形瓶中。另取一５０ｍＬ离心管，加入１５ｍＬ乙酸乙酯以洗涤均质刀头１０ｓ。洗涤液转入前一离心管
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中，用玻棒捣碎下层残渣，超声１０ｍｉｎ，在涡旋振荡器上振荡２ｍｉｎ，４０００ｒ／ｍｉｎ离心５ｍｉｎ，上清液合

并至茄形瓶中。４０℃减压旋转蒸发至干。

残渣用２．０ｍＬ定容液１（３．２．１２）溶解，涡旋振荡１ｍｉｎ，超声５ｍｉｎ。加入１．０ｍＬ饱和氯化钠

（３．２．１０），振荡０．５ｍｉｎ。加入５ｍＬ 正己烷（３．２．３），涡旋振荡０．５ｍｉｎ，转移至１５ｍＬ离心管中，

３５００ｒ／ｍｉｎ离心５ｍｉｎ分层。弃去上层正己烷，再按上法加入５ｍＬ正己烷脱脂一次，下层清液备用待

净化。

３．５．２　净化

脱脂后吸取１．５ｍＬ下层澄清液加入５．０ｍＬ流动相Ｂ（３．２．９），移至已活化的混合型阳离子交换固

相萃取柱（３．２．１９）中，流速维持在１ｍＬ／ｍｉｎ。然后用５ｍＬ流动相Ｂ，２ｍＬ甲醇淋洗，流速１ｍＬ／ｍｉｎ，

真空抽干。用８ｍＬ洗脱液（３．２．１１）洗脱，流速１ｍＬ／ｍｉｎ，真空抽干，收集洗脱液。４０℃减压旋转蒸发

至干。残渣用１．０ｍＬ定容液２（３．２．１３）溶解，超声５ｍｉｎ，涡旋振荡２ｍｉｎ，经０．２μｍ滤膜过滤后，供液

相色谱仪测定。

３．６　测定

３．６．１　高效液相色谱条件

高效液相色谱条件如下：

ａ）　色谱柱：Ｃ１８柱，４．６ｍｍ（内径）×２５０ｍｍ，５μｍ，或相当者；

ｂ）　流动相：流动相Ａ：甲醇＋流动相Ｂ：０．３％乙酸２ｍｍｏｌ／Ｌ乙酸铵溶液，梯度洗脱程序见表１；

ｃ）　流速：１．０ｍＬ／ｍｉｎ；

ｄ）　柱温：３０℃；

ｅ）　进样量：４０μＬ；

ｆ）　检测波长：２６８ｎｍ；

表１　流动相梯度洗脱程序

梯度时间／ｍｉｎ 流动相Ａ：甲醇／％ 流动相Ｂ：０．３％乙酸２ｍｍｏｌ／Ｌ乙酸铵溶液／％

０ ８ ９２

７ １６ ８４

１３ ２２ ７８

１８ ２５ ７５

２４ ３０ ７０

３２ ５０ ５０

３４ ５０ ５０

３７ ９０ １０

３９ ９０ １０

３９．５ ８ ９２

５５ ８ ９２

３．６．２　液相色谱测定

按照３．６．１液相色谱测定条件对标准工作溶液及样液等体积参插进样测定，样品中待测物含量应

３
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在标准曲线范围之内，如果含量超出标准曲线范围，应进行适当稀释后测定。在该条件下，１７种磺胺类

化合物的标准物质色谱图参见附录Ｂ中图Ｂ．１，保留时间参见附录Ｂ表Ｂ．１。

３．７　空白试验

除不加试样外，均按上述操作步骤进行。

３．８　结果计算和表述

用色谱数据处理机或按式（１）计算试样中磺胺类药物的含量，计算结果应扣除空白值：

犡ｉ＝
犮×犞

犿
×
１０００

１０００
……………………（１）

　　式中：

犡ｉ———试样中被测组分含量，单位为微克每千克（μｇ／ｋｇ）；

犮 ———由标准曲线得到的样液中被测组分的浓度，单位为纳克每毫升（ｎｇ／ｍＬ）；

犞 ———样液最终定容体积，单位为毫升（ｍＬ）；

犿 ———最终样液所代表的试样质量，单位为克（ｇ）。

计算结果保留两位有效数字。

３．９　测定低限

本方法的测定低限为１０μｇ／ｋｇ。

３．１０　回收率

畜禽肌肉、水产品中磺胺嘧啶、磺胺噻唑、磺胺吡啶、磺胺甲基嘧啶、磺胺二甲嘧啶、磺胺对甲氧嘧

啶、磺胺甲噻二唑、磺胺甲氧哒嗪、磺胺氯哒嗪、磺胺间甲氧嘧啶、磺胺邻二甲氧嘧啶、磺胺甲基异唑、

磺胺二甲异唑、苯酰磺胺、磺胺二甲氧嘧啶、磺胺喹啉和磺胺苯吡啶１７种磺胺药物的添加浓度及回

收率数据见附录Ｃ中表Ｃ．１～表Ｃ．３。

４　第二法　液相色谱质谱／质谱法（犔犆犕犛／犕犛法）

４．１　方法提要

试样中的磺胺类药物经乙酸乙酯和５０％三氯乙酸溶液提取，乙腈饱和正己烷脱脂，固相萃取柱净

化，液相色谱质谱／质谱仪测定，内标法定量。

４．２　试剂和材料

除特殊注明外，所有试剂均为分析纯，水为ＧＢ／Ｔ６６８２规定的一级水。无特别说明，其他试剂和材

料的要求与３．２一致。

４．２．１　甲酸，ＨＰＬＣ级。

４．２．２　三氯乙酸，ＨＰＬＣ级。

４．２．３　５０％三氯乙酸：准确称取５０ｇ三氯乙酸（４．２．２）于烧杯中，用５０ｍＬ水溶解并转移至１００ｍＬ容

量瓶中，用水定容至刻度。

４．２．４　５％甲醇：量取５ｍＬ甲醇（３．２．１）和９５ｍＬ水置于具塞三角瓶中，摇匀备用。

４．２．５　５ｍｍｏｌ／Ｌ甲酸溶液：吸取９６μＬ甲酸（４．２．１）至５００ｍＬ水中，摇匀备用。

４．２．６　定容液：量取２０ｍＬ甲醇和８０ｍＬ５ｍｍｏｌ／Ｌ甲酸溶液（４．２．５），摇匀备用。

４．２．７　１９种磺胺类药物标准品：磺胺嘧啶、磺胺噻唑、磺胺吡啶、磺胺甲基嘧啶、磺胺二甲嘧啶、磺胺对
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甲氧嘧啶、磺胺甲噻二唑、磺胺甲氧哒嗪、磺胺氯哒嗪、磺胺间甲氧嘧啶、磺胺邻二甲氧嘧啶、磺胺甲基异

唑、磺胺二甲异唑、苯酰磺胺、磺胺二甲氧嘧啶、磺胺喹啉、磺胺苯吡啶、磺胺醋酰和磺胺氯吡啶，

１９种磺胺类化合物的中英文名、ＣＡＳ号、分子式和分子量见表Ａ．１，纯度大于等于９５％。

４．２．８　磺胺标准储备液：准确称取适量１９种磺胺类化合物标准品（４．２．７），用甲醇配制成浓度为

５００μｇ／ｍＬ的标准储备液。

４．２．９　磺胺混合标准中间液（１０ｍｇ／Ｌ）：分别吸取适量的磺胺标准储备液（４．２．８）至５０ｍＬ容量瓶中，

用甲醇稀释并定容至刻度，配制浓度为１０ｍｇ／Ｌ标准中间液。

４．２．１０　磺胺混合标准中间液（１．０ｍｇ／Ｌ）：分别吸取适量的磺胺标准储备液（４．２．９）至５０ｍＬ容量瓶

中，用甲醇稀释并定容至刻度，配制浓度为１．０ｍｇ／Ｌ标准中间液。

４．２．１１　磺胺混合标准工作液（１００ｎｇ／ｍＬ）：准确吸取５００μＬ磺胺标准混合标准中间液（４．２．１０）至具塞

玻璃试管中，准确加入４．５０ｍＬ甲醇，混匀，现配现用。

４．２．１２　磺胺同位素内标储备液（１０μｇ／ｍＬ）：磺胺同位素内标溶液（１＃，２＃，３＃）：１０μｇ／ｍＬ，１．０ｍＬ，

北京振翔公司。１５种磺胺同位素内标分别为：磺胺喹恶啉１３Ｃ６、磺胺嘧啶
１３Ｃ６、磺胺甲基异唑

１３Ｃ６、

磺胺甲基嘧啶１３Ｃ６、磺胺二甲基嘧啶
１３Ｃ６、磺胺甲氧哒嗪Ｄ３、磺胺邻二甲氧嘧啶Ｄ３、磺胺氯哒嗪

１３Ｃ６、

磺胺间二甲氧嘧啶Ｄ６、磺胺吡啶
１３Ｃ６、磺胺噻唑

１３Ｃ６、磺胺吡啶
１３Ｃ６、磺胺甲噻二唑

１３Ｃ６、磺胺二甲异

唑１３Ｃ６、磺胺苯吡唑
１３Ｃ６，１５种磺胺同位素内标化合物的中英文名、分子式和分子量见表Ａ．１。

４．２．１３　磺胺同位素内标混合中间液（１．０ｍｇ／Ｌ）：分别吸取适量的磺胺同位素内标溶液（１＃，２＃，３＃）

（４．２．１２）至１０ｍＬ容量瓶中，用甲醇稀释并定容至刻度，配制浓度为１．０ｍｇ／Ｌ标准中间液。

４．２．１４　磺胺同位素内标混合工作液（１００ｎｇ／ｍＬ）：准确吸取５００μＬ磺胺内标混合中间液（４．２．１３）至具

塞玻璃试管中，准确加入４．５０ｍＬ甲醇，混匀，现配现用。

４．２．１５　空白基质溶液：将不同基质的阴性空白样品分别按照４．５和４．６处理后得到的溶液。

４．２．１６　标准曲线：按准确吸取一定量的磺胺标准混合工作液（４．２．１）、磺胺内标混合工作液（４．２．１４）、空

白基质溶液于液相色谱进样瓶中，摇匀备用。该标准曲线溶液即配即用。

４．２．１７　混合型阳离子交换固相萃取柱（１５０ｍｇ，６ｍＬ）或性能相当者，使用前依次用５ｍＬ甲醇、５ｍＬ

水活化。

４．２．１８　Ｃ１８固相萃取柱（２００ｍｇ，３ｍＬ）或性能相当者，使用前用５ｍＬ甲醇活化。

４．３　仪器和设备

４．３．１　液相色谱质谱／质谱仪：三重四级杆串联质谱仪，配电喷雾离子源（ＥＳＩ）。

４．３．２　其他仪器和设备的要求与３．３一致。

４．４　试样的制备与保存

４．４．１　在制样的操作过程中，应防止样品污染或发生残留量含量的变化

４．４．２　畜禽肌肉、肝脏、脂肪、水产品、鸡蛋：取有代表性样约５００ｇ，用组织捣碎机捣碎，装入洁净容器

作为试样，密封并做好标识，于－１８℃下保存。

４．４．３　牛奶和蜂蜜：取有代表性样约５００ｇ，混合均匀，装入洁净容器作为试样，密封并做好标识，于４℃

下保存。

４．４．４　蜂王浆：取有代表性样约５００ｇ，在室温下解冻，等样品全部融化后搅匀，将试样均分成两份，分

别装入洁净容器作为试样，密封并做好标识，于－１８℃下保存。

４．５　提取与净化

４．５．１　畜禽肌肉、肝脏、脂肪和水产品

称取经制备的试样５ｇ（精确至０．０１ｇ）于５０ｍＬ离心管中，加入５０μＬ１．０ｍｇ／Ｌ内标混合中间液
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（４．２．１３），加入１５ｍＬ乙酸乙酯（３．２．２）超声１０ｍｉｎ，用均质器以１４０００ｒ／ｍｉｎ均质３０ｓ，提取液以

４０００ｒ／ｍｉｎ离心５ｍｉｎ。上清液转移至２５ｍＬ比色管中。取另一５０ｍＬ离心管，加入１０ｍＬ乙酸乙酯

以洗涤均质刀头１０ｓ。洗涤液转入前一离心管中，用玻棒捣碎下层残渣，超声１０ｍｉｎ，在涡旋振荡器上

振荡２ｍｉｎ，４０００ｒ／ｍｉｎ离心５ｍｉｎ，上清液合并至比色管中，用乙酸乙酯定容至刻度，摇匀。分取５ｍＬ

于１５ｍＬ试管中，４０℃吹氮浓缩至干。

残渣用２．０ｍＬ定容液（４．２．６）溶解，涡旋振荡１ｍｉｎ，超声５ｍｉｎ。加入５ｍＬ正己烷（３．２．３），涡旋

振荡３０ｓ，转移至１５ｍＬ离心管中，３５００ｒ／ｍｉｎ离心５ｍｉｎ。弃去上层正己烷，再加入５ｍＬ正己烷脱

脂一次，下层溶液转移至１．５ｍＬ离心管中，以１００００ｒ／ｍｉｎ离心５ｍｉｎ，经０．２μｍ滤膜过滤后，供液相

色谱质谱／质谱仪测定。

４．５．２　鸡蛋、牛奶和蜂蜜

称取５ｇ（精确至０．０１ｇ）试样于５０ｍＬ离心管中，加入５０μＬ１．０ｍｇ／Ｌ内标混合中间液（４．２．１３），

加入１０ｍＬ水和２ｍＬ５０％三氯乙酸溶液（４．２．３），涡旋混匀２ｍｉｎ，加水定容至２５ｍＬ，涡旋混匀３０ｓ，

８５００ｒ／ｍｉｎ离心５ｍｉｎ。取５．０ｍＬ上清液移至已活化的混合型阳离子固相萃取柱（４．２．１７）中，流速维

持在１ｍＬ／ｍｉｎ。１５ｍＬ水淋洗，３ｍＬ５％甲醇溶液（４．２．４）淋洗，抽干后加入８ｍＬ洗脱液（３．２．１１）洗

脱，收集洗脱液，４０℃吹氮浓缩至干，２ｍＬ定容液（４．２．６）溶解残渣，超声５ｍｉｎ，涡旋振荡２ｍｉｎ，经

０．２μｍ滤膜过滤后，供液相色谱质谱／质谱仪测定。

４．５．３　蜂王浆

称取２ｇ（精确至０．０１ｇ）试样于５０ｍＬ离心管中，加入５０μＬ１．０ｍｇ／Ｌ内标混合中间液（４．２．１３），

加入１０ｍＬ水和２ｍＬ５０％三氯乙酸溶液（４．２．３），涡旋混匀２ｍｉｎ，加水定容至２０ｍＬ，涡旋混匀３０ｓ，

８５００ｒ／ｍｉｎ离心５ｍｉｎ。取５．０ｍＬ上清液移至已活化的混合型阳离子固相萃取柱（４．２．１７）中，流速维

持在１ｍＬ／ｍｉｎ。１５ｍＬ水淋洗，３ｍＬ５％甲醇溶液（４．２．４）淋洗，抽干后加入８ｍＬ洗脱液（３．２．１１）洗

脱，收集洗脱液，４０℃吹氮浓缩至干，用１０ｍＬ甲醇分３次洗涤浓缩瓶，甲醇溶液移至已活化的Ｃ１８固相

萃取柱（４．２．１８）中，流速维持在１ｍＬ／ｍｉｎ，直接收集流出液，４０℃吹氮浓缩至干，１ｍＬ定容液（４．２．６）

溶解残渣，超声５ｍｉｎ，涡旋振荡２ｍｉｎ，经０．２μｍ滤膜过滤后，供液相色谱质谱／质谱仪测定。

４．６　测定

４．６．１　液相色谱质谱／质谱条件

液相色谱质谱／质谱条件如下：

ａ）　色谱柱：Ｃ１８柱，４．６ｍｍ（内径）×１００ｍｍ，３μｍ，或相当者；

ｂ）　流动相：甲醇５ｍＭｏｌ／Ｌ甲酸溶液，梯度洗脱程序见表２；

ｃ）　流速：０．３０ｍＬ／ｍｉｎ；

ｄ）　柱温：４０℃；

ｅ）　进样量：１０μＬ；

ｆ）　离子源：电喷雾离子源；

ｇ）　扫描方式：正离子；

ｈ）　检测方式：多反应监测（ＭＲＭ）；

ｉ）　质谱／质谱参考条件参见附录Ｄ。
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表２　流动相梯度洗脱程序

梯度时间／ｍｉｎ 甲醇／％ ５ｍｍｏｌ／Ｌ甲酸溶液／％

０ ２５ ７５

６ ４５ ５５

９ ８５ １５

９．１ ２５ ７５

１５ ２５ ７５

４．６．２　液相色谱质谱／质谱测定和确证

按照４．６．１液相色谱质谱／质谱条件测定标准工作溶液和样液，内标标准曲线法测定样液中的磺胺

类化合物含量。样品中待测物含量应在标准曲线范围之内，如果含量超出标准曲线范围，应进行适当稀

释后测定。在该条件下，１９种磺胺类化合物的多反应监测离子色谱图见附录Ｂ中图Ｂ．２，保留时间参见

附录Ｂ中表Ｂ．２。

按照液相色谱质谱／质谱条件测定试样和标准工作溶液，如果试样中待测物质的保留时间与标准

品一致，定性离子对的相对丰度，是用相对于最强离子丰度的强度百分比表示，应当与浓度相当标准工

作溶液的相对丰度一致，相对丰度允许偏差不超过表３规定的范围，则可判断试样中存在对应的待

测物。

表３　定性确证时相对离子丰度的最大允许偏差

相对离子丰度 ＞５０％ ＞２０％～５０％ ＞１０％～２０％ ≤１０％

允许的相对偏差 ±２０％ ±２５％ ±３０％ ±５０％

４．７　空白试验

除不加试样外，均按上述操作步骤进行。

４．８　结果计算和表述

标准曲线校准见式（２）

由
犃狊

犃′犻狊
＝犪
犮狊

犮′犻狊
＋犫求得犪和犫，则

犮＝
犮犻狊

犪

犃

犃犻狊
－犫（ ） ……………………（２）

　　试样中磺胺类药物残留量按式（３）计算：

犡＝
犮×犞×犇

犿
……………………（３）

　　式中：

犃狊 ———标准溶液中目标化合物的峰面积；

犃′犻狊———标准溶液中内标物的峰面积；

犮狊 ———标准溶液中目标化合物的浓度，单位为纳克每毫升（ｎｇ／ｍＬ）；

犮′犻狊 ———标准溶液中内标物的浓度，单位为纳克每毫升（ｎｇ／ｍＬ）；
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犮 ———试样溶液中目标化合物的浓度，单位为纳克每毫升（ｎｇ／ｍＬ）；

犮犻狊 ———试样溶液中内标物的浓度，单位为纳克每毫升（ｎｇ／ｍＬ）；

犃 ———试样中目标化合物的峰面积；

犃犻狊———试样中内标物的峰面积；

犡 ———供试试样中目标化合物的残留量，单位为微克每千克（μｇ／ｋｇ）；

犞 ———样液最终定容体积，单位为毫升（ｍＬ）；

犿 ———供试试样质量，单位为克（ｇ）；

犇 ———稀释倍数。

本公式中稀释倍数为５。

计算结果保留三位有效数字。

４．９　方法的测定低限

本方法中猪肉、猪肝、鸡肉、鸡肝、脂肪、鱼肉、牛奶和鸡蛋的测定低限为２．０μｇ／ｋｇ，蜂蜜和蜂王浆

的测定低限为５．０μｇ／ｋｇ。

４．１０　回收率

动物源性食品中磺胺嘧啶、磺胺噻唑、磺胺吡啶、磺胺甲基嘧啶、磺胺二甲嘧啶、磺胺对甲氧嘧啶、磺

胺甲噻二唑、磺胺甲氧哒嗪、磺胺氯哒嗪、磺胺间甲氧嘧啶、磺胺邻二甲氧嘧啶、磺胺甲基异唑、磺胺二

甲异唑、苯酰磺胺、磺胺二甲氧嘧啶、磺胺喹啉、磺胺苯吡啶、磺胺醋酰和磺胺氯吡嗪的添加浓度及

回收率数据见附录Ｃ中表Ｃ．４～Ｃ．１０。
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附　录　犃

（资料性附录）

磺胺类药物的标准品信息

表犃．１　磺胺类药物的标准品信息

序号 中文名称 英文名称 ＣＡＳ号 分子式 分子量

１ 磺胺嘧啶 Ｓｕｌｆａｄｉａｚｉｎｅ ６８３５９ Ｃ１０Ｈ１０Ｎ４Ｏ２Ｓ ２５０．３

２ 磺胺噻唑 Ｓｕｌｆａｔｈｉａｚｏｌｅ ７２１４０ Ｃ９Ｈ９Ｎ３Ｏ２Ｓ２ ２５５．３

３ 磺胺吡啶 Ｓｕｌｆａｐｙｒｉｄｉｎｅ １４４８３２ Ｃ１１Ｈ１１Ｎ３Ｏ２Ｓ ２４９．３

４ 磺胺甲基嘧啶 Ｓｕｌｆａｍｅｒａｚｉｎｅ １２７７９７ Ｃ１１Ｈ１２Ｎ４Ｏ２Ｓ ２６４．３

５ 磺胺对甲氧嘧啶
Ｓｕｌｆａｍｅｔｈｏｘｙｄｉａｚｉｎｅ

ｓｕｌｆａｍｅｔｅｒ
６５１０６９ Ｃ１１Ｈ１２Ｎ４Ｏ３Ｓ ２８０．３

６ 磺胺甲噻二唑 Ｓｕｌｆａｍｅｔｈｉｚｏｌ １４４８２１ Ｃ９Ｈ１０Ｎ４Ｏ２Ｓ２ ２７０．３

７ 磺胺二甲嘧啶 Ｓｕｌｆａｍｅｔｈａｚｉｎｅ ５７６８１ Ｃ１２Ｈ１４Ｎ４Ｏ２Ｓ ２７８．３

８ 磺胺甲氧哒嗪 Ｓｕｌｆａｍｅｔｈｏｘｙｐｙｒｉｄａｚｉｎｅ ８０３５３ Ｃ１１Ｈ１２Ｎ４Ｏ３Ｓ ２８０．３

９ 磺胺氯哒嗪 Ｓｕｌｆａｃｈｌｏｒｏｐｙｒｉｄａｚｉｎｅ ８０３２０ Ｃ１０Ｈ９ＣｌＮ４Ｏ２Ｓ ２８４．７

１０ 磺胺甲基异唑 Ｓｕｌｆａｍｅｔｈｏｘａｚｏｌｅ ７２３４６６ Ｃ１０Ｈ１１Ｎ３Ｏ３Ｓ ２５３．３

１１ 磺胺间甲氧嘧啶 Ｓｕｌｆａｍｏｎｏｍｅｔｈｏｘｉｎｅ １２２０８３３ Ｃ１１Ｈ１２Ｎ４Ｏ３Ｓ ２８０．３

１２ 磺胺邻二甲氧嘧啶 Ｓｕｌｆａｄｏｘｉｎｅ ２４４７５７６ Ｃ１２Ｈ１４Ｎ４Ｏ４Ｓ ３１０．３

１３ 磺胺二甲异唑 Ｓｕｌｆｉｓｏｘａｚｏｌｅ １２７６９５ Ｃ１１Ｈ１３Ｎ３Ｏ３Ｓ ２６７．３

１４ 苯酰磺胺 Ｓｕｌｆａｂｅｎｚａｍｉｄｅ １２７７１９ Ｃ１３Ｈ１２Ｎ２Ｏ３Ｓ ２７８．３

１５ 磺胺苯吡唑 Ｓｕｌｆａｐｈｅｎａｚｏｌｅ ５２６０８９ Ｃ１５Ｈ１４Ｎ４Ｏ２Ｓ ２８４．７

１６ 磺胺二甲氧嘧啶 Ｓｕｌｆａｄｉｍｅｔｈｏｘｉｎｅ １２２１１２ Ｃ１２Ｈ１４Ｎ４Ｏ４Ｓ ３１０．３

１７ 磺胺喹啉 Ｓｕｌｆａｑｕｉｎｏｘａｌｉｎｅ ５９４０５ Ｃ１４Ｈ１２Ｎ４Ｏ２Ｓ ３００．３

１８ 磺胺醋酰 Ｓｕｌｆａｃｅｔａｍｉｄｅ １４４８０９ Ｃ８Ｈ１０Ｎ２Ｏ３Ｓ ２１４．２

１９ 磺胺氯吡嗪 Ｓｕｌｆａｃｌｏｚｉｎｅ １０２６５８ Ｃ１０Ｈ９ＣｌＮ４Ｏ２Ｓ ２８４．７

２０ 磺胺嘧啶１３Ｃ６ Ｓｕｌｆａｄｉａｚｉｎｅ１３Ｃ６ — １３Ｃ６Ｃ４Ｈ１０Ｎ４Ｏ２Ｓ ２５６．３

２１ 磺胺噻唑１３Ｃ６ Ｓｕｌｆａｔｈｉａｚｏｌｅ１３Ｃ６ — １３Ｃ６Ｃ３Ｈ９Ｎ３Ｏ２Ｓ２ ２６１．３

２２ 磺胺吡啶１３Ｃ６ Ｓｕｌｆａｐｙｒｉｄｉｎｅ
１３Ｃ６ — １３Ｃ６Ｃ５Ｈ１１Ｎ３Ｏ２Ｓ ２５５．３

２３ 磺胺甲基嘧啶１３Ｃ６ Ｓｕｌｆａｍｅｒａｚｉｎｅ１３Ｃ６ — １３Ｃ６Ｃ５Ｈ１２Ｎ４Ｏ２Ｓ ２７０．３

２４ 磺胺甲氧哒嗪Ｄ３ ＳｕｌｆａｍｅｔｈｏｘｙｐｙｒｉｄａｚｉｎｅＤ３ — Ｃ１１Ｈ９Ｄ３Ｎ４Ｏ３Ｓ ２８３．３

２５ 磺胺甲噻二唑１３Ｃ６ Ｓｕｌｆａｍｅｔｈｉｚｏｌ１３Ｃ６ — １３Ｃ６Ｃ３Ｈ１０Ｎ４Ｏ２Ｓ２ ２７６．３

２６ 磺胺二甲嘧啶１３Ｃ６ Ｓｕｌｆａｍｅｔｈａｚｉｎｅ１３Ｃ６ — １３Ｃ６Ｃ６Ｈ１４Ｎ４Ｏ２Ｓ ２８６．３

２７ 磺胺氯哒嗪１３Ｃ６ Ｓｕｌｆａｃｈｌｏｒｏｐｙｒｉｄａｚｉｎｅ
１３Ｃ６ — １３Ｃ６Ｃ４Ｈ９ＣｌＮ４Ｏ２Ｓ ２９０．７

２８ 磺胺甲基异恶唑１３Ｃ６ Ｓｕｌｆａｍｅｔｈｏｘａｚｏｌｅ１３Ｃ６ — １３Ｃ６Ｃ４Ｈ１１Ｎ３Ｏ３Ｓ ２５９．３

２９ 磺胺邻二甲氧嘧啶Ｄ３ ＳｕｌｆａｄｏｘｉｎｅＤ３ — Ｃ１２Ｈ１１Ｄ３Ｎ４Ｏ４Ｓ ３１３．３

９
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表犃．１（续）

序号 中文名称 英文名称 ＣＡＳ号 分子式 分子量

３０ 磺胺二甲异唑１３Ｃ６ Ｓｕｌｆｉｓｏｘａｚｏｌｅ１３Ｃ６ — １３Ｃ６Ｃ５Ｈ１３Ｎ３Ｏ３Ｓ ２７３．３

３１ 磺胺苯吡唑１３Ｃ６ Ｓｕｌｆａｐｈｅｎａｚｏｌｅ
１３Ｃ６ — １３Ｃ６Ｃ９Ｈ１４Ｎ４Ｏ２Ｓ ２９０．７

３２ 磺胺二甲氧嘧啶Ｄ６ ＳｕｌｆａｄｉｍｅｔｈｏｘｉｎｅＤ６ — Ｃ１２Ｈ８Ｄ６Ｎ４Ｏ４Ｓ ３１６．３

３３ 磺胺喹啉１３Ｃ６ Ｓｕｌｆａｑｕｉｎｏｘａｌｉｎｅ
１３Ｃ６ — １３Ｃ６Ｃ８Ｈ１２Ｎ４Ｏ２Ｓ ３０６．３

３４ 磺胺氯吡嗪１３Ｃ６ Ｓｕｌｆａｃｌｏｚｉｎｅ１３Ｃ６ — １３Ｃ６Ｃ４Ｈ９ＣｌＮ４Ｏ２Ｓ ２９０．７

０１
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附　录　犅

（资料性附录）

磺胺类化合物标准溶液的液相色谱图

图犅．１　１７种磺胺类化合物液标准溶液的液相色谱图（１００μ犵／犔）

表犅．１　１７种磺胺类化合物液相色谱参考保留时间

序号 化合物
液相色谱法

保留时间（ｍｉｎ）
序号 化合物

液相色谱法

保留时间（ｍｉｎ）

１ 磺胺嘧啶 １３．２ １０ 磺胺甲基异恶唑 ２７．６

２ 磺胺噻唑 １５．４ １１ 磺胺间甲氧嘧啶 ２８．９

３ 磺胺吡啶 １６．７ １２ 磺胺邻二甲氧嘧啶 ２９．５

４ 磺胺甲基嘧啶 １８．０ １３ 磺胺二甲异唑 ３０．６

５ 磺胺对甲氧嘧啶 ２１．１ １４ 苯酰磺胺 ３２．１

６ 磺胺甲噻二唑 ２２．２ １５ 磺胺苯吡唑 ３４．７

７ 磺胺二甲嘧啶 ２２．８ １６ 磺胺二甲氧嘧啶 ３６．４

８ 磺胺甲氧哒嗪 ２４．５ １７ 磺胺喹啉 ３７．３

９ 磺胺氯哒嗪 ２６．４

１１
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２１
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３１
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图犅．２　１９种磺胺类化合物标准溶液的液相色谱质谱／质谱多反应监测图（２．０μ犵／犔）

４１
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表犅．２　１９种磺胺类化合物液相色谱质谱／质谱法参考保留时间

序号 化合物
液相色谱质谱／质谱法

参考保留时间（ｍｉｎ）
序号 化合物

液相色谱质谱／质谱法

参考保留时间（ｍｉｎ）

１ 磺胺醋酰 ６．６ １１ 磺胺间甲氧嘧啶 １１．２

２ 磺胺嘧啶 ７．２ １２ 磺胺二甲异唑 １１．３

３ 磺胺噻唑 ７．３ １３ 磺胺邻二甲氧嘧啶 １１．３

４ 磺胺吡啶 ７．９ １４ 磺胺甲基异恶唑 １０．８

５ 磺胺甲基嘧啶 ８．６ １５ 苯酰磺胺 １１．９

６ 磺胺对甲氧嘧啶 ９．３ １６ 磺胺苯吡唑 １２．１

７ 磺胺甲噻二唑 ９．３ １７ 磺胺氯吡嗪 １２．５

８ 磺胺二甲嘧啶 ９．９ １８ 磺胺二甲氧嘧啶 １２．４

９ 磺胺甲氧哒嗪 ９．９ １９ 磺胺喹啉 １２．７

１０ 磺胺氯哒嗪 １０．７

５１
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附　录　犆

（资料性附录）

添加回收试验结果

表犆．１　猪肉中１７种磺胺类药物的液相色谱法添加回收试验数据（狀＝６）

化合物 添加水平（μｇ／ｋｇ） 回收率范围（％） ＣＶ（％）

磺胺嘧啶

１０ ７５．４～９０．０ ７．７

２０ ７６．６～９１．８ ６．５

２００ ８７．０～８９．８ １．５

磺胺噻唑

１０ ９７．７～１０２．６ ２．１

２０ ９１．３～９９．６ ３．４

２００ ８３．０～８４．０ ０．４

磺胺吡啶

１０ ６４．６～７５．０ ４．９

２０ ８３．９～８８．０ １．８

２００ ９８．６～１０２．１ １．６

磺胺甲基嘧啶

１０ ８４．５～９６．２ ４．５

２０ ８８．９～９４．６ ２．５

２００ ８９．１～９３．８ ２．０

磺胺对甲氧嘧啶

１０ ８１．５～９２．８ ４．７

２０ ８４．８～９３．３ ３．９

２００ ９３．１～９５．８ １．２

磺胺甲噻二唑

１０ ６６．１～８５．６ ９．１

２０ ７８．７～８２．３ １．６

２００ ８０．０～８２．４ １．２

磺胺二甲嘧啶

１０ ７５．２～９６．８ ８．４

２０ ８３．７～９３．６ ４．２

２００ ９１．２～９６．８ ２．５

磺胺甲氧哒嗪

１０ ８５．８～９７．６ ５．８

２０ ８５．７～１０６．６ ８．９

２００ ８９．３～９４．２ ２．５

磺胺氯哒嗪

１０ ９１．２～１１６．３ ８．３

２０ ９２．９～１０４．３ ４．９

２００ ８３．４～９２．９ ４．７

磺胺甲基异恶唑

１０ ７６．５～９５．２ ９．４

２０ ８１．５～９３．３ ４．７

２００ ８５．７～９１．５ ２．６

６１
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表犆．１（续）

化合物 添加水平（μｇ／ｋｇ） 回收率范围（％） ＣＶ（％）

磺胺间甲氧嘧啶

１０ ８８．０～９４．９ ３．０

２０ ８７．４～９４．４ ３．１

２００ ８７．２～９４．２ ３．５

磺胺邻二甲氧嘧啶

１０ １０５．７～１２０．９ ４．４

２０ １０１．１～１１０．７ ３．３

２００ ９１．０～９６．４ ２．８

磺胺二甲异唑

１０ ８３．１～１０８．７ １１．６

２０ １０６．４～１１８．０ ４．０

２００ ８０．０～９１．３ ０．５

苯酰磺胺

１０ ７９．９～９１．９ ５．１

２０ ７６．０～８５．０ ４．２

２００ ８０．０～８４．４ ２．３

磺胺苯吡唑

１０ ８２．３～１０９．２ １０．７

２０ ９１．０～１０９．５ ７．７

２００ ９２．２～９２．７ ０．２

磺胺二甲氧嘧啶

１０ ８９．５～１１４．３ １０．０

２０ ９０．２～１１２．７ ７．９

２００ ８５．８～９３．６ ４．１

磺胺喹啉

１０ ９４．０～１０２．６ ３．３

２０ ８１．９～８８．４ ２．８

２００ ７９．８～８８．７ ５．４

表犆．２　鸡肉中１７种磺胺类药物的液相色谱法添加回收试验数据（狀＝６）

化合物 添加水平（μｇ／ｋｇ） 回收率范围（％） ＣＶ（％）

磺胺嘧啶

１０ ８１．０～９３．１ ６．１

２０ ８２．０～９８．５ ７．６

１００ ７８．６～８１．６ １．５

磺胺噻唑

１０ ８０．８～１０７．８ １０．１

２０ ８５．８～９７．６ ５．１

１００ ７３．３～７８．５ ２．６

磺胺吡啶

１０ ６３．５～８５．９ １１．４

２０ ８４．５～９３．６ ３．６

１００ ８６．６～９０．１ １．７

７１
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表犆．２（续）

化合物 添加水平（μｇ／ｋｇ） 回收率范围（％） ＣＶ（％）

磺胺甲基嘧啶

１０ ８７．２～１０１．１ ５．７

２０ ８８．６～９７．３ ３．６

１００ ８０．２～８６．４ ２．６

磺胺对甲氧嘧啶

１０ ７４．２～１００．８ １１．８

２０ ８５．８～９４．３ ４．２

１００ ８１．８～８７．５ ２．６

磺胺甲噻二唑

１０ ７２．９～９２．３ ９．８

２０ ７３．９～８１．７ ４．１

１００ ６４．６～７４．７ ７．１

磺胺二甲嘧啶

１０ ７５．６～８６．２ ４．６

２０ ９０．２～１０８．６ ８．０

１００ ７９．９～８６．２ ３．８

磺胺甲氧哒嗪

１０ ８８．７～１１１．３ ９．０

２０ ９１．６～１０２．４ ４．２

１００ ７９．３～８５．４ ３．４

磺胺氯哒嗪

１０ １０２．１～１３１．５ ９．８

２０ １０２．８～１１５．７ ４．８

１００ ８０．７～８４．７ ２．０

磺胺甲基异恶唑

１０ ９０．４～１０９．８ ８．４

２０ ８６．４～１０７．３ ８．９

１００ ７９．７～８９．２ ５．０

磺胺间甲氧嘧啶

１０ ９１．９～１１７．０ ８．０

２０ ９０．５～１０３．７ ５．０

１００ ７８．６～８２．０ １．８

磺胺邻二甲氧嘧啶

１０ ８５．４～１０２．８ ８．１

２０ ８３．５～１１３．４ １０．４

１００ ８０．９～８５．０ １．８

磺胺二甲异唑

１０ ７８．４～９５．８ ６．５

２０ ９８．５～１１７．９ ６．８

１００ ８２．４～８７．３ ２．０

苯酰磺胺

１０ ９５．３～１１７．９ ９．２

２０ ８０．６～９４．５ ５．７

１００ ６９．９～７６．５ ３．９

８１

犛犖／犜５１４０—２０１９



表犆．２（续）

化合物 添加水平（μｇ／ｋｇ） 回收率范围（％） ＣＶ（％）

磺胺苯吡唑

１０ ８２．９～１０１．１ ７．３

２０ １００．７～１１４．１ ４．６

１００ ７７．３～８４．８ ３．７

磺胺二甲氧嘧啶

１０ ７４．０～８８．８ ７．０

２０ ８３．１～９３．９ ５．６

１００ ７２．４～８２．６ ５．７

磺胺喹啉

１０ ９０．２～１０１．８ ４．４

２０ ８６．９～９６．９ ４．６

１００ ６７．７～７９．１ ８．３

表犆．３　鱼肉中１７种磺胺类药物的液相色谱法添加回收试验数据（狀＝６）

化合物 添加水平（μｇ／ｋｇ） 回收率范围（％） ＣＶ（％）

磺胺嘧啶

１０ ８５．４～９０．７ ２．２

１００ ６９．８～７７．９ ５．１

２００ ７７．５～７９．５ １．１

磺胺噻唑

１０ ８０．５～９１．２ ４．６

１００ ７１．８～７７．３ ３．６

２００ ７４．１～７５．９ １．０

磺胺吡啶

１０ ６３．５～７５．６ ８．１

１００ ８９．４～９４．８ ３．０

２００ ９２．７～９６．３ １．３

磺胺甲基嘧啶

１０ ８１．１～９６．３ ６．９

１００ ７８．５～８５．６ ３．８

２００ ８５．５～８７．９ １．２

磺胺对甲氧嘧啶

１０ ７２．４～８６．１ ６．８

１００ ７０．３～８０．１ ６．１

２００ ８０．７～８５．２ ２．２

磺胺甲噻二唑

１０ ６３．４～６７．８ ２．８

１００ ５７．１～６３．３ ３．５

２００ ５９．５～６２．７ ２．１

磺胺二甲嘧啶

１０ ７６．８～９３．９ ９．４

１００ ８３．１～９３．３ ４．６

２００ ８９．１～９４．２ ２．１

９１

犛犖／犜５１４０—２０１９



表犆．３（续）

化合物 添加水平（μｇ／ｋｇ） 回收率范围（％） ＣＶ（％）

磺胺甲氧哒嗪

１０ ７９．６～９７．１ ７．０

１００ ８１．９～８８．３ ３．４

２００ ８５．４～８７．７ １．１

磺胺氯哒嗪

１０ ８１．４～９６．３ ５．５

１００ ７０．７～７７．９ ４．８

２００ ７５．８～７８．７ １．５

磺胺甲基异恶唑

１０ ６９．７～７７．９ ３．８

１００ ６６．２～７４．９ ６．４

２００ ７５．６～７７．５ １．１

磺胺间甲氧嘧啶

１０ ８４．１～９７．３ ５．３

１００ ８０．７～８８．８ ４．１

２００ ８７．７～９１．２ １．４

磺胺邻二甲氧嘧啶

１０ １０５．５～１１０．６ １．９

１００ ７３．７～８２．９ ５．７

２００ ８３．６～８５．８ １．０

磺胺二甲异唑

１０ ６４．４～８１．１ １０．１

１００ ７０．６～８１．１ ６．３

２００ ７１．５～７３．５ １．２

苯酰磺胺

１０ ６１．２～７４．７ ７．２

１００ ６０．５～６９．３ ６．８

２００ ６５．０～６７．２ １．２

磺胺苯吡唑

１０ ６９．８～７８．１ ４．５

１００ ６６．４～７６．５ ７．２

２００ ７５．９～７８．２ １．２

磺胺二甲氧嘧啶

１０ ８１．９～９５．５ ６．０

１００ ７８．９～８４．７ ３．４

２００ ８６．３～８８．２ ０．８

磺胺喹啉

１０ ９０．０～９６．５ ２．７

１００ ７６．６～８３．０ ３．７

２００ ８２．８～８５．６ １．３

０２

犛犖／犜５１４０—２０１９



表犆．４　猪肉和猪肝中１９种磺胺类药物的液相色谱质谱／质谱法添加回收试验数据（狀＝６）

化合物
添加水平

（μｇ／ｋｇ）

猪肉 猪肝

回收率范围（％） ＣＶ（％） 回收率范围（％） ＣＶ（％）

磺胺醋酰

２ ８０．０～８７．５ ３．６ ９６．０～１０７．０ ３．７

１０ ８４．９～１１０．０ １０．０ ９３．５～１０８．０ ４．７

２０ ８０．５～９３．５ ５．６ ９９．５～１０９．０ ３．５

２００ ８２．０～８９．０ ３．１ １０４．５～１０８．５ １．３

苯酰磺胺

２ ９１．５～１０６．５ ６．３ ９０．０～１０４．０ ６．６

１０ ８３．９～１２８．０ １７．０ １０１．０～１１６．０ ４．８

２０ ８８．０～９４．０ ２．４ １０１．０～１０８．５ ２．９

２００ ８４．０～８９．０ １．９ ９２．０～１０３．０ ４．７

磺胺氯哒嗪

２ １０３．０～１０８．０ １．８ ９１．０～１０７．５ ７．７

１０ ９３．１～１１８．０ ８．６ ９２．６～１０３．０ ４．３

２０ １０１．５～１０９．５ ３．０ ８８．５～９６．０ ３．５

２００ １０２．５～１１０．０ ２．７ ８３．０～９１．５ ４．３

磺胺邻二甲氧嘧啶

２ ９９．５～１０８．０ ３．４ ９２．５～１０９．０ ６．３

１０ ９３．５～１０６．０ ５．１ １０８．０～１１７．０ ２．９

２０ １０５．５～１０９．０ １．４ １０５．０～１０９．５ １．５

２００ １０１．０～１０８．５ ２．７ ９２．０～９９．０ ２．４

磺胺嘧啶

２ ９８．５～１１５．０ ５．９ ９１．０～１０７．０ ６．４

１０ ９１．０～１１５．０ ７．９ ９４．４～１０５．０ ４．２

２０ １００．０～１１７．５ ５．７ ９７．０～１０９．５ ４．２

２００ ９６．５～１０９．０ ５．１ １００．５～１０８．５ ２．７

磺胺二甲异唑

２ １０１．０～１０７．５ ２．３ ９２．０～１１５．５ ９．０

１０ ７２．３～９４．２ ９．３ １０１．０～１１６．０ ４．８

２０ １０２．５～１０８．５ ２．１ ９６．５～１０７．０ ４．４

２００ ９８．５～１０９．０ ３．４ ９６．５～９８．５ ０．９

磺胺二甲嘧啶

２ １０２．５～１０８．５ ２．２ ８９．５～１０７．５ ７．５

１０ ９０．２～１０３．０ ５．０ ９９．８～１１５．０ ５．２

２０ ９５．０～１１０．０ ６．５ ８９．５～１０５．５ ５．９

２００ ９５．０～１０３．０ ３．５ ９３．０～１０２．５ ４．２

磺胺甲噻二唑

２ ８９．５～１０８．０ ７．４ ９９．０～１１０．０ ４．０

１０ １００．０～１１４．０ ４．７ ９４．６～１１４．０ ７．５

２０ ９９．５～１０９．０ ３．３ ９５．５～１０５．５ ４．７

２００ １００．５～１０９．０ ３．１ ９０．５～９５．０ ２．３

１２

犛犖／犜５１４０—２０１９



表犆．４（续）

化合物
添加水平

（μｇ／ｋｇ）

猪肉 猪肝

回收率范围（％） ＣＶ（％） 回收率范围（％） ＣＶ（％）

磺胺甲氧哒嗪

２ １０５．５～１０８．５ １．０ ９４．０～１１０．０ ６．５

１０ １０１．０～１１８．０ ５．６ １０８．０～１１９．０ ３．６

２０ ９２．５～１０７．５ ５．１ ９９．５～１０９．０ ３．７

２００ ９０．５～９９．０ ３．４ ９４．５～１１０．０ ５．６

磺胺甲基嘧啶

２ １０６．５～１０９．０ １．０ ９５．５～１１５．５ ７．０

１０ ８２．２～１３７．０ １９．１ １０４．０～１１９．０ ５．３

２０ １０６．５～１１０．０ １．２ ９８．０～１０９．０ ３．８

２００ １０１．５～１１０．０ ２．９ ９２．０～１００．５ ３．７

磺胺甲基异恶唑

２ ９５．５～１０７．０ ４．２ ９０．５～１０６．５ ５．９

１０ ９６．３～１２１．０ ８．４ ９９．５～１１２．０ ４．７

２０ ９５．０～１１０．０ ５．６ ９８．０～１０９．５ ４．８

２００ ９６．５～１０５．０ ３．１ ９０．５～１０３．５ ４．７

磺胺吡啶

２ ９６．５～１０７．５ ４．５ ９３．５～１０６．５ ５．１

１０ ９１．２～１１６．０ ７．８ １００．０～１１７．０ ５．３

２０ ９１．０～１０７．５ ６．７ ９７．５～１０９．０ ４．６

２００ ９６．０～１０８．５ ４．８ ９４．５～１０４．５ ３．７

磺胺苯吡唑

２ １０３．５～１０６．５ １．０ ９３．５～１０６．５ ４．３

１０ ８４．９～１１０．０ １０．３ １０３．０～１１６．０ ４．７

２０ １０６．０～１０９．０ １．３ ９４．０～１０５．０ ４．３

２００ １０５．０～１０９．５ １．６ ９５．０～１０５．０ ３．８

磺胺喹啉

２ １００．５～１０８．０ ２．６ ９９．０～１０６．５ ２．７

１０ ９８．１～１１９．０ ７．６ １０２．０～１１７．０ ５．２

２０ １０６．０～１０９．５ １．５ １０３．５～１０６．０ ０．９

２００ １０６．０～１１０．０ １．８ ９７．０～１００．０ １．１

磺胺噻唑

２ ９３．５～１０８．５ ５．６ ９１．０～１０３．５ ５．５

１０ ９９．８～１１３．０ ４．５ １０２．０～１１８．０ ５．０

２０ ９７．５～１０８．０ ３．９ ９４．０～１０２．５ ３．７

２００ ９６．５～１０８．５ ４．０ ９２．０～１０３．０ ５．３

磺胺氯吡嗪

２ １００．０～１０９．０ ３．１ ９５．０～１０３．０ ３．４

１０ ８９．２～１０７．０ ６．９ １０１．０～１１５．０ ４．５

２０ ９９．５～１０９．５ ３．６ ９２．０～１０４．５ ４．５

２００ ９８．０～１１０．０ ４．３ ９７．５～１０７．０ ３．３

２２

犛犖／犜５１４０—２０１９



表犆．４（续）

化合物
添加水平

（μｇ／ｋｇ）

猪肉 猪肝

回收率范围（％） ＣＶ（％） 回收率范围（％） ＣＶ（％）

磺胺二甲氧嘧啶

２ １０６．０～１１０．０ １．３ ９４．５～１０５．０ ４．５

１０ ９９．３～１１４．０ ５．４ １０３．０～１１９．０ ５．４

２０ １０７．５～１１０．０ ０．９ ９３．５～１０６．５ ４．８

２００ １０２．０～１０６．５ １．９ ９１．０～９８．０ ２．５

磺胺对甲氧嘧啶

２ １０５．０～１０９．５ １．８ ９４．５～１０８．５ ５．７

１０ １０６．０～１１７．０ ４．２ ８９．４～９８．２ ３．２

２０ １００．５～１１０．０ ３．７ ９０．５～１０２．０ ４．２

２００ ９３．０～１０３．０ ４．３ ９１．０～１０６．５ ６．０

磺胺间甲氧嘧啶

２ ９３．０～１０９．５ ６．５ ９１．５～１１０．０ ６．５

１０ ９５．９～１１０．０ ５．３ １０５．０～１１６．０ ４．５

２０ ９０．０～１０５．５ ５．４ ９５．５～１１０．０ ５．０

２００ ９０．０～１０３．０ ５．０ １０６．５～１０９．０ １．１

表犆．５　鸡肉和鸡肝中１９种磺胺类药物的液相色谱质谱／质谱法添加回收试验数据（狀＝６）

化合物
添加水平

（μｇ／ｋｇ）

鸡肉 鸡肝

回收率范围／％ ＣＶ（％） 回收率范围／％ ＣＶ（％）

磺胺醋酰

２ ９３．０～１０９．０ ７．５ １０３．５～１０８．０ １．６

１０ ７５．７～１０９．０ １４．４ １０６．０～１１８．０ ４．６

２０ ９４．０～１０９．５ ５．４ １０７．０～１１０．０ １．４

１００ ９８．８～１１９．０ ６．５ ９９．３～１１９．０ ６．３

苯酰磺胺

２ １０１．５～１０９．０ ２．４ ９５．５～１０９．０ ５．３

１０ ８０．４～９４．１ ６．０ ９８．９～１１９．０ ７．７

２０ ９２．５～１０８．０ ５．５ ９８．５～１１０．０ ４．２

１００ ９４．５～１０５．０ ３．７ １００．０～１１３．０ ４．８

磺胺氯哒嗪

２ ８９．５～１１０．０ ８．７ １０１．０～１１０．０ ３．１

１０ ８０．９～９７．７ ７．０ １０４．０～１１５．０ ３．８

２０ １０１．５～１０９．５ ３．２ ９３．０～１０３．０ ４．０

１００ ９６．４～１１２．０ ５．４ ９０．１～９６．２ ２．１

磺胺邻二甲氧嘧啶

２ ９６．５～１０８．０ ４．８ ９４．５～１１０．０ ６．８

１０ ８０．２～９６．０ ８．０ ９４．３～１１５．０ ７．７

２０ １０４．０～１１０．０ ２．２ １０５．５～１０９．５ １．３

１００ １０６．０～１１７．０ ４．３ １０８．０～１１５．０ ２．４

３２

犛犖／犜５１４０—２０１９



表犆．５（续）

化合物
添加水平

（μｇ／ｋｇ）

鸡肉 鸡肝

回收率范围／％ ＣＶ（％） 回收率范围／％ ＣＶ（％）

磺胺嘧啶

２ ８７．５～１０８．５ ９．３ ８３．５～１０９．０ ９．１

１０ ７９．７～１０９．０ １３．７ １０９．０～１１５．０ ２．０

２０ １００．０～１０７．５ ２．６ １０２．０～１１０．０ ３．３

１００ １０５．０～１０９．０ １．７ １０６．０～１１１．０ １．９

磺胺二甲异唑

２ ９１．５～１０４．５ ５．３ ９０．５～１０８．０ ６．８

１０ ８７．８～９６．６ ３．５ ９５．５～１０２．０ ２．７

２０ ９８．５～１０７．５ ３．３ １０４．５～１０９．５ １．７

１００ １０１．０～１１０．０ ３．６ １００．０～１２１．０ ７．０

磺胺二甲嘧啶

２ ９６．０～１０５．０ ４．０ ９２．５～１０３．５ ４．１

１０ ８２．８～１０６．０ ８．９ １０１．０～１１６．０ ５．３

２０ ９６．５～１０８．０ ４．７ ９１．０～１０３．５ ４．５

１００ ９４．０～１０９．０ ６．５ ９１．７～１０９．０ ５．９

磺胺甲噻二唑

２ １０５．０～１０９．０ １．６ ９１．５～１０７．５ ５．９

１０ ７６．２～９１．３ ６．８ １０９．０～１１７．０ ３．１

２０ ９５．０～１０８．５ ５．２ ９７．０～１０７．０ ４．２

１００ ９８．９～１０４．０ １．６ ９３．１～１０５．０ ５．２

磺胺甲氧哒嗪

２ ９４．５～１０６．０ ４．５ ９６．５～１１０．０ ４．９

１０ ８１．０～１０３．０ １０．１ １０７．０～１２０．０ ４．３

２０ ９５．５～１０８．０ ４．３ １０１．５～１１０．０ ３．４

１００ １０３．０～１１１．０ ２．８ １０７．０～１１９．０ ３．５

磺胺甲基嘧啶

２ ８７．５～１０９．０ １０．３ ９７．５～１０８．０ ４．２

１０ ８１．７～１０４．０ ８．０ １１４．０～１１９．０ １．７

２０ １０６．５～１１０．０ １．１ ９７．０～１１０．０ ４．４

１００ ９８．９～１１７．０ ５．７ ９５．４～１１６．０ ６．５

磺胺甲基异恶唑

２ ８９．０～１０７．０ ６．８ ９３．０～１１０．０ ６．８

１０ ８０．６～９８．８ ８．３ １０４．０～１１６．０ ４．４

２０ ９６．５～１０９．５ ５．１ ９８．０～１０９．５ ３．９

１００ ９８．０～１０８．０ ３．３ ９５．６～１０９．０ ５．２

磺胺吡啶

２ ９５．０～１０９．０ ４．７ １００．０～１０８．５ ３．６

１０ ８１．２～９３．２ ５．２ ９９．９～１１１．０ ３．７

２０ ９２．５～１０５．５ ４．９ １００．０～１０８．５ ３．３

１００ ９５．６～１０６．０ ３．４ ９８．０～１１８．０ ６．２

４２

犛犖／犜５１４０—２０１９



表犆．５（续）

化合物
添加水平

（μｇ／ｋｇ）

鸡肉 鸡肝

回收率范围／％ ＣＶ（％） 回收率范围／％ ＣＶ（％）

磺胺苯吡唑

２ ８６．５～１０９．０ ７．７ １０１．５～１１１．５ ３．３

１０ ７４．０～９４．８ ８．６ １００．０～１１６．０ ５．５

２０ ９８．０～１０８．５ ４．３ ９４．０～１０５．０ ４．０

１００ ９７．４～１１３．０ ５．１ ９４．５～１１０．０ ５．１

磺胺喹啉

２ ９５．０～１０９．５ ５．１ １０６．０～１１０．０ １．３

１０ ８９．１～１０１．０ ５．２ ９９．６～１１２．０ ５．２

２０ １０９．０～１１０．５ ０．６ １０７．５～１１０．０ ０．９

１００ １０５．０～１１３．０ ２．８ １００．０～１１４．０ ４．４

磺胺噻唑

２ ８６．５～１０７．５ ９．３ ８８．５～１０７．５ ７．５

１０ ８８．５～９６．６ ３．２ ９９．９～１１７．０ ６．８

２０ ８９．０～１０９．０ ７．２ ９５．５～１１０．０ ５．１

１００ ９８．１～１１２．０ ４．６ ９８．１～１１４．０ ６．３

磺胺氯吡嗪

２ ９６．５～１０８．５ ４．６ ８７．５～１０６．０ ７．０

１０ １０３．０～１１８．０ ５．８ ９８．５～１１６．０ ５．６

２０ ９７．０～１０９．０ ４．８ ９５．５～１０９．０ ４．８

１００ １０５．０～１１５．０ ３．４ １００．０～１２０．０ ６．７

磺胺二甲氧嘧啶

２ １０３．０～１０８．５ ２．０ ９１．５～１０７．０ ５．５

１０ ８１．８～９８．０ ７．６ １０９．０～１１８．０ ３．５

２０ １０５．５～１１０．０ １．９ １０２．０～１０８．５ ２．１

１００ １０１．０～１１１．０ ３．９ ９６．１～１０５．０ ３．６

磺胺对甲氧嘧啶

２ ８７．５～１０４．５ ６．３ １０７．０～１１０．０ １．１

１０ ９７．２～１１８．０ ７．６ １０３．０～１１８．０ ４．９

２０ ９９．０～１０６．５ ２．５ １００．５～１０９．５ ３．１

１００ ９８．５～１１０．０ ３．８ １０３．０～１１１．０ ２．８

磺胺间甲氧嘧啶

２ ８６．０～１０９．５ ８．９ １０２．０～１０８．５ ２．２

１０ ９０．７～１１７．０ ８．８ １１１．０～１１９．０ ２．８

２０ １０３．５～１０９．５ ２．０ １０５．０～１０９．０ １．５

１００ １０４．０～１１７．０ ４．６ １１５．０～１２０．０ １．９

５２

犛犖／犜５１４０—２０１９



表犆．６　鱼肉中１９种磺胺类药物的液相色谱质谱／质谱法添加回收试验数据（狀＝６）

化合物
添加水平

（μｇ／ｋｇ）

鱼肉

回收率范围（％） ＣＶ（％）

磺胺醋酰

２ ７３．５～８８．０ ６．９

１００ ８０．２～８３．３ １．４

２００ ８１．５～８９．０ ４．２

苯酰磺胺

２ ８１．５～１０５．０ １１．５

１００ ８４．９～９０．６ ２．６

２００ ９０．０～１０２．０ ４．５

磺胺氯哒嗪

２ ９４．０～１１０．５ ５．５

１００ ９５．２～９９．３ １．６

２００ １０５．０～１０９．５ １．４

磺胺邻二甲氧嘧啶

２ ９６．５～１１２．０ ５．２

１００ ９３．４～９９．７ ２．８

２００ ９９．０～１０３．５ １．８

磺胺嘧啶

２ １０５．０～１１０．０ １．８

１００ ９５．０～１１２．０ ６．１

２００ ９９．５～１０８．０ ２．８

磺胺二甲异唑

２ ９６．５～１１０．５ ５．８

１００ ９３．５～１０２．０ ３．３

２００ ９６．０～１０９．５ ４．５

磺胺二甲嘧啶

２ ９６．０～１０９．５ ５．１

１００ ９５．６～１０５．０ ３．５

２００ １０３．０～１１０．０ ２．２

磺胺甲噻二唑

２ ９４．５～１０９．０ ５．１

１００ ９１．６～１１４．０ ７．６

２００ １０１．０～１０７．５ ２．９

磺胺甲氧哒嗪

２ １０３．５～１０８．５ ２．０

１００ ９１．５～９８．１ ２．６

２００ ９５．５～１０９．５ ４．８

磺胺甲基嘧啶

２ １０１．５～１０９．０ ２．６

１００ ８７．２～９８．４ ４．３

２００ ９５．５～１０８．５ ４．８

磺胺甲基异恶唑

２ １０２．０～１１０．０ ２．８

１００ ９４．３～９８．６ １．９

２００ ９６．０～１０９．０ ４．７

６２

犛犖／犜５１４０—２０１９



表犆．６（续）

化合物
添加水平

（μｇ／ｋｇ）

鱼肉

回收率范围（％） ＣＶ（％）

磺胺吡啶

２ １０１．０～１０６．５ ２．２

１００ ８９．５～９７．６ ３．８

２００ １０２．０～１０９．０ ３．０

磺胺苯吡唑

２ ８３．０～１０７．５ ９．３

１００ ９３．３～１０７．０ ５．６

２００ １０６．０～１１０．０ １．４

磺胺喹啉

２ １０２．０～１０７．０ ２．０

１００ ９７．７～１０５．０ ２．６

２００ １０５．５～１０９．０ １．１

磺胺噻唑

２ ９９．５～１０８．０ ３．２

１００ ９０．７～１００．０ ３．３

２００ ９８．５～１０７．０ ３．３

磺胺氯吡嗪

２ ９７．０～１０９．０ ４．８

１００ ９７．４～１０５．０ ２．７

２００ １０６．５～１１０．０ １．２

磺胺二甲氧嘧啶

２ ９６．５～１０５．０ ３．４

１００ ９６．７～１０５．０ ３．２

２００ １０４．５～１０９．５ １．７

磺胺对甲氧嘧啶

２ １００．０～１０７．０ ２．７

１００ ９１．３～９９．４ ３．４

２００ ９９．０～１１６．５ ６．２

磺胺间甲氧嘧啶

２ １０１．０～１０７．５ ２．５

１００ ９１．８～９６．１ １．６

２００ １０４．０～１０８．０ １．４

表犆．７　牛奶中１９种磺胺类药物的液相色谱质谱／质谱法添加回收试验数据（狀＝６）

化合物
添加水平

（μｇ／ｋｇ）

牛奶

回收率范围（％） ＣＶ（％）

磺胺醋酰

２ ６７．５～７２．５ ３．０

５ ５２．６～７７．０ １２．５

１０ ５８．３～７０．３ ７．０

１００ ６１．９～７１．２ ５．８

７２

犛犖／犜５１４０—２０１９



表犆．７（续）

化合物
添加水平

（μｇ／ｋｇ）

牛奶

回收率范围（％） ＣＶ（％）

苯酰磺胺

２ ９１．５～１０６．０ ６．５

５ ８５．４～１０３．０ ７．２

１０ １０２．０～１１６．０ ５．４

１００ ９６．８～１２０．０ ７．３

磺胺氯哒嗪

２ ８４．０～１０７．５ ９．７

５ ８３．２～１０５．４ ８．８

１０ １０１．０～１１９．０ ５．９

１００ １０７．０～１２０．０ ４．２

磺胺邻二甲氧嘧啶

２ ９１．５～１０９．０ ５．９

５ ８１．８～９２．８ ４．２

１０ １０２．０～１１４．０ ３．８

１００ ９９．７～１１０．０ ３．４

磺胺嘧啶

２ １０４．０～１０７．０ １．２

５ ７１．４～１０７．８ １３．７

１０ １０５．０～１１８．０ ３．８

１００ １０５．０～１０８．０ １．１

磺胺二甲异唑

２ ８９．０～９９．５ ４．４

５ ８６．４～９６．０ ４．９

１０ １１０．０～１１４．０ １．６

１００ １０５．０～１１５．０ ３．３

磺胺二甲嘧啶

２ １０４．５～１１０．０ ２．１

５ ８２．４～１００．０ ７．４

１０ １０６．０～１１６．０ ３．２

１００ １０７．０～１１５．０ ３．２

磺胺甲噻二唑

２ ９９．０～１１０．０ ４．５

５ ８０．０～８６．２ ２．９

１０ １０４．０～１１０．０ ２．２

１００ １０５．０～１０９．０ １．４

磺胺甲氧哒嗪

２ ９２．０～１０８．０ ５．７

５ ８６．６～１０３．２ ７．２

１０ １００．０～１１３．０ ５．３

１００ ９６．８～１０８．０ ４．０

８２

犛犖／犜５１４０—２０１９



表犆．７（续）

化合物
添加水平

（μｇ／ｋｇ）

牛奶

回收率范围（％） ＣＶ（％）

磺胺甲基嘧啶

２ ９２．０～１０５．０ ５．１

５ ８１．８～９８．６ ６．２

１０ ９６．０～１０８．０ ４．０

１００ １０１．０～１０８．０ ２．４

磺胺甲基异恶唑

２ ８７．５～１０８．０ ７．３

５ ８４．２～９６．０ ４．９

１０ ９２．０～１１９．０ １０．８

１００ １０１．０～１１５．０ ４．６

磺胺吡啶

２ ９３．５～１０９．５ ６．３

５ ８４．０～９８．８ ６．０

１０ １０３．０～１１４．０ ３．８

１００ ９７．４～１１１．０ ５．７

磺胺苯吡唑

２ １００．０～１０８．５ ２．８

５ ８３．２～１１５．２ １０．４

１０ ９８．０～１１９．０ ７．２

１００ ９９．０～１１４．０ ４．９

磺胺喹啉

２ ９６．５～１０９．５ ４．９

５ ８４．６～９２．４ ３．０

１０ １０６．０～１１６．０ ３．４

１００ １０２．０～１１９．０ ５．６

磺胺噻唑

２ ９３．０～１１７．０ ８．５

５ ８３．４～９９．８ ６．８

１０ １０６．０～１２６．０ ６．３

１００ １０９．０～１１６．０ ２．３

磺胺氯吡嗪

２ ９２．０～１０８．０ ５．９

５ ８０．８～１０４．４ ８．８

１０ ８９．０～１１５．０ １１．０

１００ ９６．６～１１０．０ ４．８

磺胺二甲氧嘧啶

２ ９３．０～１００．５ ２．９

５ ８９．２～９６．８ ３．３

１０ １０６．０～１１０．０ １．７

１００ １０３．０～１１９．０ ５．４

９２

犛犖／犜５１４０—２０１９



表犆．７（续）

化合物
添加水平

（μｇ／ｋｇ）

牛奶

回收率范围（％） ＣＶ（％）

磺胺对甲氧嘧啶

２ ８６．０～１０４．０ ７．０

５ ８１．０～１０３．８ １０．７

１０ ８４．０～１０６．０ ８．１

１００ ８６．８～９５．７ ３．７

磺胺间甲氧嘧啶

２ ９２．５～１０９．０ ６．３

５ ９０．８～１０１．４ ４．８

１０ １００．０～１１８．０ ６．１

１００ ９５．７～１１９．０ ７．９

表犆．８　鸡蛋中１９种磺胺类药物的液相色谱质谱／质谱法添加回收试验数据（狀＝６）

化合物
添加水平

（μｇ／ｋｇ）

鸡蛋

回收率范围（％） ＣＶ（％）

磺胺醋酰

２ ８１．０～８７．５ ３．５

５ ５４．６～６６．６ ８．３

１０ ７１．１～７３．８ １．２

苯酰磺胺

２ ９４．０～１０９．５ ６．１

５ ９０．２～１０７．２ ６．３

１０ １０８．０～１２０．０ ３．６

磺胺氯哒嗪

２ ９１．０～１０９．０ ７．４

５ ６６．４～９１．０ １０．７

１０ ９９．９～１１１．０ ４．０

磺胺邻二甲氧嘧啶

２ ９７．０～１０９．５ ４．５

５ ８１．４～９４．４ ６．０

１０ １１５．０～１２０．０ １．５

磺胺嘧啶

２ ８４．５～９５．０ ４．０

５ ８２．８～９５．６ ５．２

１０ ９７．７～１１７．０ ７．４

磺胺二甲异唑

２ ９９．０～１０９．５ ３．３

５ ８４．０～９３．２ ４．３

１０ １０５．０～１１９．０ ４．３

磺胺二甲嘧啶

２ １０４．０～１０９．０ １．７

５ ８０．６～９５．８ ７．１

１０ １０３．０～１１６．０ ３．９

０３

犛犖／犜５１４０—２０１９



表犆．８（续）

化合物
添加水平

（μｇ／ｋｇ）

鸡蛋

回收率范围（％） ＣＶ（％）

磺胺甲噻二唑

２ ９８．５～１１０．０ ４．６

５ ７７．０～９６．４ ８．６

１０ １０７．０～１１７．０ ４．１

磺胺甲氧哒嗪

２ ９８．５～１０９．０ ４．０

５ ８５．６～１０８．０ ８．９

１０ １０６．０～１１７．０ ３．８

磺胺甲基嘧啶

２ ９７．５～１１０．５ ４．５

５ ７８．２～１０１．８ ９．９

１０ ９９．６～１１７．０ ５．４

磺胺甲基异恶唑

２ ９８．５～１０９．５ ４．０

５ ７７．４～９３．６ ７．８

１０ １０６．０～１１９．０ ４．３

磺胺吡啶

２ １００．５～１０６．０ ２．２

５ ７９．８～１０１．４ １０．６

１０ １０３．０～１１８．０ ４．５

磺胺苯吡唑

２ ９５．０～１０７．５ ５．４

５ ７２．２～９９．４ １１．２

１０ １０６．０～１２０．０ ４．９

磺胺喹啉

２ １０３．５～１１０．０ ２．２

５ ８１．６～１００．４ ８．１

１０ １１２．０～１１９．０ ２．３

磺胺噻唑

２ １０２．５～１０９．５ ２．５

５ ７５．２～９６．４ ９．４

１０ １０５．０～１１９．０ ５．７

磺胺氯吡嗪

２ １０６．０～１０９．０ １．２

５ ８１．２～１０３．４ １０．２

１０ １１１．０～１２０．０ ２．８

磺胺二甲氧嘧啶

２ １０４．０～１０９．５ ２．１

５ ８８．４～１０２．２ ６．７

１０ １０８．０～１１７．０ ３．０

１０００ ８４．３～９９．９ ６．５

１３

犛犖／犜５１４０—２０１９



表犆．８（续）

化合物
添加水平

（μｇ／ｋｇ）

鸡蛋

回收率范围（％） ＣＶ（％）

磺胺对甲氧嘧啶

２ ９６．０～１０４．５ ３．６

５ ７８．６～１０５．４ １０．３

１０ ９８．２～１１０．０ ５．４

磺胺间甲氧嘧啶

２ ９８．５～１０９．０ ４．０

５ ９６．８～１１９．４ ７．３

１０ １０６．０～１１７．０ ３．４

表犆．９　蜂蜜和蜂王浆中１９种磺胺类药物的液相色谱质谱／质谱法添加回收试验数据（狀＝６）

化合物
添加水平

（μｇ／ｋｇ）

蜂蜜 蜂王浆

回收率范围（％） ＣＶ（％） 回收率范围（％） ＣＶ（％）

磺胺醋酰

５ ８４．２～９５．４ ４．６ ４４．６～５３．０ ８．９

１０ ８２．３～８５．２ ３．５ ４６．７～５４．０ ５．７

５０ ７８．６～８５．６ ６．０ ４３．０～５１．８ ４．３

苯酰磺胺

５ ９２．０～１０６．０ ３．９ ８９．６～１０２．０ ３．５

１０ ９３．６～１０６．０ ３．７ ８４．６～１０９．０ ５．８

５０ １００．４～１３２．２ ３．１ ９９．２～１０８．６ ４．８

磺胺氯哒嗪

５ ８８．２～９６．０ ４．１ ８７．０～１０５．２ ３．９

１０ ９０．０～９８．２ ２．３ ９１．６～１０４．０ ７．９

５０ １０１．６～１０５．８ ２．３ ９２．２～９９．２ ５．０

磺胺邻二甲氧嘧啶

５ ９３．６～１０５．０ ５．２ ９２．２～１０２．２ ４．０

１０ ９４．５～１００．０ ２．８ ９８．２～１０４．０ ６．０

５０ ９９．６～１０７．６ ３．３ ９３．８～１０２．２ ５．３

磺胺嘧啶

５ ９０．０～１０１．０ ４．０ ８９．８～１１４．２ ４．３

１０ ９３．１～１０２．０ ３．４ ９９．８～１１８．０ ２．５

５０ １０１．８～１２０．０ ２．２ １００．６～１１４．４ ４．７

磺胺二甲异唑

５ ８９．０～９６．２ ３．８ ８７．２～９８．４ ３．２

１０ ８９．０～１０１．０ ４．８ ９０．２～１０３．０ １．３

５０ ９８．６～１０３．２ ３．４ ９１．２～９９．４ ４．９

磺胺二甲嘧啶

５ ８８．６～９９．４ ３．０ ８８．４～９９．０ ４．９

１０ ９３．０～１０１．０ ３．０ ９４．２～１００．０ ５．０

５０ １０１．０～１０６．６ ３．６ ９０．２～１０２．２ ７．９

磺胺甲噻二唑

５ ９０．６～９８．０ ２．４ ８８．０～１００．２ ０．６

１０ ９１．６～９９．０ ４．３ ９１．０～１０４．０ １．９

５０ ９８．６～１０９．２ １．４ ８３．０～１０５．４ ５．５

２３

犛犖／犜５１４０—２０１９



表犆．９（续）

化合物
添加水平

（μｇ／ｋｇ）

蜂蜜 蜂王浆

回收率范围（％） ＣＶ（％） 回收率范围（％） ＣＶ（％）

磺胺甲氧哒嗪

５ ９０．４～９５．４ ２．９ ９０．８～９２．２ ６．４

１０ ８５．８～９７．５ ３．４ ９１．４～９６．５ ４．９

５０ １００．６～１０４．８ １．７ ８９．０～１０３．０ ２．９

磺胺甲基嘧啶

５ ９１．４～１０５．０ ３．０ ９９．０～１１１．０ ２．０

１０ ９３．８～１０１．０ ４．６ ９５．２～１１５．０ ２．４

５０ １００．０～１０８．４ １．０ ８５．８～１００．８ ４．２

磺胺甲基异恶唑

５ ９７．２～１０４．６ ４．４ ９１．０～１０２．０ ３．６

１０ ９３．５～１０２．０ ２．０ ９８．３～１０９．０ ２．１

５０ １０３．６～１１０．２ ２．８ ９５．０～１０４．８ ３．３

磺胺吡啶

５ ８８．４～１００．４ ２．８ ８８．４～９９．６ ４．０

１０ ９２．２～９７．３ ３．７ ８４．５～１０４．０ ３．９

５０ ９９．２～１０５．８ ２．２ ８８．０～９９．６ ３．５

磺胺苯吡唑

５ ８９．６～１０５．８ ２．９ ７３．８～９８．４ ５．３

１０ ９０．５～１０６．０ ４．２ ８０．８～１０２．０ ４．８

５０ ９６．４～１０９．４ １．８ ８９．８～９９．４ ３．３

磺胺喹啉

５ ８７．４～９５．０ ５．２ ９３．２～９８．８ ４．３

１０ ８８．０～９６．７ ４．１ ９７．４～１０２．０ ８．５

５０ １００．４～１０８．４ １１．４ ９２．０～１０１．２ ３．４

磺胺噻唑

５ ９５．４～１０６．８ ３．６ ８９．０～９６．８ ４．６

１０ ８７．１～９７．２ ３．３ ８８．６～１０５．０ ５．１

５０ １００．６～１０９．８ ３．５ ８４．６～９７．０ ３．４

磺胺氯吡嗪

５ ９１．４～１０３．８ ３．３ ８２．０～１０６．６ ２．３

１０ ８７．１～１０２．０ ３．２ ８７．０～１０９．０ １．７

５０ ９６．４～１０７．８ ３．２ ８７．０～９７．８ ３．９

磺胺二甲氧嘧啶

５ ９１．６～１００．６ ６．１ ９１．４～１０４．０ ９．７

１０ ９２．０～９９．６ ６．１ ９３．０～１０８．０ ８．０

５０ ９５．８～１０５．６ ４．８ ９４．６～１０４．０ ３．５

磺胺对甲氧嘧啶

５ ９５．２～１０６．６ ４．１ ８６．４～９４．２ ６．６

１０ ９１．７～１０６．０ １．４ ９０．９～９４．２ ４．６

５０ １００．６～１０８．８ ３．２ ８６．２～９８．８ ７．２

磺胺间甲氧嘧啶

５ ９６．４～１０３．８ ４．４ ９７．８～１０３．４ ９．８

１０ ９６．４～１０７．０ ５．８ ９７．６～１０５．０ ９．１

５０ １０３．６～１０６．０ ４．０ ９４．０～１０５．８ ４．３

３３
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表犆．１０　脂肪中１９种磺胺类药物的液相色谱质谱／质谱法添加回收试验数据（狀＝６）

化合物
添加水平

（μｇ／ｋｇ）

脂肪

回收率范围（％） ＣＶ（％）

磺胺醋酰

２ ７８．０～１００．０ ８．６

１０ ９２．１～１０７．０ ５．９

２０ ９９．０～１０７．５ ３．１

１００ ８６．４～１０４．０ ６．１

苯酰磺胺

２ ７９．０～９３．０ ６．１

１０ ８７．９～１０３．０ ５．８

２０ ９０．０～９８．０ ３．２

１００ ９０．６～１０２．０ ３．９

磺胺氯哒嗪

２ １０１．０～１０８．５ ２．８

１０ ９３．９～１１１．０ ６．３

２０ ９８．５～１０７．０ ２．９

１００ ９７．９～１１３．０ ４．９

磺胺邻二甲氧嘧啶

２ ９４．０～１０６．５ ４．８

１０ ９４．７～１１５．０ ６．８

２０ １００．５～１０９．５ ３．６

１００ １０６．０～１１５．０ ２．７

磺胺嘧啶

２ ８８．５～９７．０ ３．０

１０ ８５．４～１０５．０ ８．３

２０ ９２．０～１００．５ ３．３

１００ ９４．３～１０７．０ ４．７

磺胺二甲异唑

２ ９６．０～１０８．５ ４．６

１０ １０４．０～１１１．０ ２．８

２０ ９９．０～１０９．０ ３．８

１００ １０５．０～１１８．０ ４．２

磺胺二甲嘧啶

２ ８０．０～９７．０ ７．１

１０ ９６．２～１１９．０ ７．５

２０ １０４．５～１０９．０ １．８

１００ ９５．７～１１９．０ ７．７

磺胺甲噻二唑

２ ８５．５～１０１．５ ６．０

１０ ９６．０～１０８．０ ４．１

２０ １０３．０～１０６．５ １．３

１００ １０４．０～１１８．０ ５．４

４３

犛犖／犜５１４０—２０１９



表犆．１０（续）

化合物
添加水平

（μｇ／ｋｇ）

脂肪

回收率范围（％） ＣＶ（％）

磺胺甲氧哒嗪

２ ９０．０～１０５．５ ５．２

１０ ９６．５～１０９．０ ４．３

２０ ９１．５～１０２．５ ４．３

１００ ９２．７～１１４．０ ７．６

磺胺甲基嘧啶

２ ９６．０～１０５．０ ３．６

１０ ９６．７～１０９．０ ４．６

２０ ９９．０～１０８．５ ３．７

１００ １０４．０～１１９．０ ４．５

磺胺甲基异恶唑

２ ８７．０～１０５．０ ７．３

１０ ９６．９～１０９．０ ５．４

２０ ９７．５～１０７．０ ３．５

１００ ９９．４～１１３．０ ５．３

磺胺吡啶

２ ８９．５～１１０．０ ７．９

１０ ９０．５～１１３．０ ８．２

２０ ９４．０～１０６．０ ４．８

１００ ９４．５～１１５．０ ６．７

磺胺苯吡唑

２ ８５．０～９７．０ ５．１

１０ ９３．５～１０５．０ ４．６

２０ ９０．５～１０１．０ ４．１

１００ ９６．７～１０５．０ ３．２

磺胺喹啉

２ ８７．５～１０３．０ ６．８

１０ ９８．１～１０５．０ ２．３

２０ １０２．５～１０６．０ １．３

１００ １０２．０～１１２．０ ３．５

磺胺噻唑

２ ８９．０～９６．５ ２．９

１０ ９６．６～１１８．０ ６．９

２０ ９４．０～１１０．０ ５．４

１００ ９８．４～１１４．０ ５．９

磺胺氯吡嗪

２ ８９．０～１０５．５ ５．５

１０ １０６．０～１１９．０ ３．９

２０ １０１．０～１０９．５ ３．０

１００ １１０．０～１１９．０ ３．４

５３

犛犖／犜５１４０—２０１９



表犆．１０（续）

化合物
添加水平

（μｇ／ｋｇ）

脂肪

回收率范围（％） ＣＶ（％）

磺胺二甲氧嘧啶

２ ９２．５～９８．５ ２．２

１０ ９４．５～１０５．０ ３．４

２０ １００．５～１０４．５ １．６

１００ １０４．０～１１３．０ ３．１

磺胺对甲氧嘧啶

２ ８７．０～９９．０ ４．９

１０ ８７．３～９７．２ ３．９

２０ ９１．０～１０３．０ ４．４

１００ ９３．９～１１３．０ ７．７

磺胺间甲氧嘧啶

２ ９０．５～１０４．５ ５．４

１０ ８３．０～９５．６ ４．７

２０ ８９．５～１０３．０ ５．３

１００ ８６．６～１０６．０ ６．９

６３

犛犖／犜５１４０—２０１９



附　录　犇

（资料性附录）

参考质谱条件

质谱参考条件：

ａ）　电喷雾电压（ＩＳ）：４０００Ｖ；

ｂ）　雾化气压力（ＧＳ１）：５０Ｐｓｉ；

ｃ）　气帘气压力（ＣＵＲ）：２５Ｐｓｉ；

ｄ）　辅助气压力（ＧＳ２）：６５Ｐｓｉ；

ｅ）　离子源温度（ＴＥＭ）：６００℃；

ｆ）　碰撞电压（ＣＥ）、去簇电压（ＤＰ）见表Ｄ．１。

表犇．１　磺胺类药物的定性离子对、定量离子对、碰撞电压和去簇电压

化合物
离子对

ｍ／ｚ

去簇电压

ＤＰ／Ｖ

碰撞室

入口电压

ＥＰ／Ｖ

碰撞室

出口电压

ＣＸＰ／Ｖ

碰撞能量

ＣＥ／Ｖ

内标化合

物名称

磺胺醋酰
２１５／１５６ ５５ １０ １５ １５

２１５／９２ ５５ １０ １５ ３２

磺胺醋酰１３Ｃ６

磺胺嘧啶
２５１／１５６ ５０ １０ １５ ２３

２５１／９２ ５０ １０ １５ ３９

磺胺嘧啶１３Ｃ６

磺胺噻唑
２５６／１５６ ５５ １０ １５ ２２

２５６／９２ ５５ １０ １５ ３９

磺胺噻唑１３Ｃ６

磺胺甲基嘧啶
２６５／１５６ ５５ １０ １５ ２５

２６５／１０８ ５５ １０ １５ ３７

磺胺吡啶１３Ｃ６

磺胺对甲氧嘧啶
２８１／１５６ ６０ １０ １５ ２６

２８１／９２ ６０ １０ １５ ４２

磺胺甲

氧哒嗪Ｄ３

磺胺甲噻二唑
２７１／１５６ ５０ １０ １５ ２１

２７１／９２ ５０ １０ １５ ３９

磺胺甲

噻二唑１３Ｃ６

磺胺二甲嘧啶
２７９／１８６ ６５ １０ １５ ２５

２７９／１５６ ６５ １０ １５ ２７

磺胺二

甲嘧啶１３Ｃ６

磺胺甲氧哒嗪
２８１／１５６ ６０ １０ １５ ２６

２８１／９２ ６０ １０ １５ ４２

磺胺甲

氧哒嗪Ｄ３

磺胺氯哒嗪
２８５／１５６ ５０ １０ １５ ２３

２８５／９２ ５０ １０ １５ ４１

磺胺氯哒

嗪１３Ｃ６

磺胺间甲氧嘧啶
２８１／１５６ ６０ １０ １５ ２６

２８１／９２ ６０ １０ １５ ４２

磺胺甲氧哒嗪Ｄ３

磺胺二甲异唑
２６８／１５６ ５５ １０ １５ ２０

２６８／１１３ ５５ １０ １５ ２４

磺胺二甲

异唑１３Ｃ６

７３
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表犇．１（续）

化合物
离子对

ｍ／ｚ

去簇电压

ＤＰ／Ｖ

碰撞室

入口电压

ＥＰ／Ｖ

碰撞室

出口电压

ＣＸＰ／Ｖ

碰撞能量

ＣＥ／Ｖ

内标化合

物名称

磺胺邻二甲氧嘧啶
３１１／１５６ ６０ １０ １５ ２６

３１１／９２ ６０ １０ １５ ４４

磺胺邻二

甲氧嘧啶Ｄ３

磺胺甲基异唑
２５４／１５６ ５５ １０ １５ ２３

２５４／１０８ ５５ １０ １５ ３４

磺胺甲基

异唑１３Ｃ６

苯酰磺胺
２７７／１５６ ５５ １０ １５ １８

２７７／９２ ５５ １０ １５ ４０

磺胺苯吡啶１３Ｃ６

磺胺苯吡唑
３１５／１０８ ７０ １０ １５ ４０

３１５／９２ ７０ １０ １５ ５４

磺胺苯吡啶１３Ｃ６

磺胺氯吡啶
２８５／１５６ ５０ １０ １５ ２３

２８５／９２ ５０ １０ １５ ４１

磺胺氯吡啶１３Ｃ６

磺胺二甲氧嘧啶
３１１／１５６ ６０ １０ １５ ２６

３１１／９２ ６０ １０ １５ ４４

磺胺二甲

氧嘧啶Ｄ６

磺胺喹啉
３０１／１５６ ５５ １０ １５ ２４

３０１／９２ ５５ １０ １５ ４３

磺胺喹啉１３Ｃ６

磺胺嘧啶１３Ｃ６ ２５７／１６２ ５０ １０ １５ ２３ —

磺胺噻唑１３Ｃ６ ２６２／１６２ ５０ １０ １５ ２１ —

磺胺吡啶１３Ｃ６ ２５６／１１４ ６０ １０ １５ ３５ —

磺胺甲基嘧啶１３Ｃ６ ２７１／１６２ ６０ １０ １５ ２５ —

磺胺甲噻二唑１３Ｃ６ ２７７／１６２ ５０ １０ １５ ２１ —

磺胺二甲嘧啶１３Ｃ６ ２８５／１８６ ６０ １０ １５ ２５ —

磺胺甲氧哒嗪Ｄ３ ２８４／１５６ ６０ １０ １５ ２５ —

磺胺氯哒嗪１３Ｃ６ ２９１／１６２ ５０ １０ １５ ２１ —

磺胺二甲异唑１３Ｃ６ ２７４／１６２ ５０ １０ １５ ２０ —

磺胺邻二甲氧嘧啶Ｄ３ ３１４／１５６ ６０ １０ １５ ２５ —

磺胺甲基异唑１３Ｃ６ ２６０／１６２ ５０ １０ １５ ２３ —

磺胺苯吡唑１３Ｃ６ ３２１／１６２ ６５ １０ １５ ３０ —

磺胺氯吡啶１３Ｃ６ ２９１／１６２ ５０ １０ １５ ２１ —

磺胺二甲氧嘧啶Ｄ６ ３１７／１６２ ６０ １０ １５ ２９ —

磺胺喹啉１３Ｃ６ ３０７／１６２ ６０ １０ １５ ２４ —

　　注：带“”的离子为定量离子。

８３
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