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应用背景

豆芽、豆制品作为我国居民日常饮食中不可或缺的植物性食

材，火锅及麻辣烫底料作为风味餐饮的核心配料，其消费量巨

大、受众广泛，其食品安全直接关系到全民身体健康。但在生

产、加工及流通环节，部分不法生产者为追求产量、延长保质

期、掩盖原料劣变或提升风味稳定性，违规添加喹诺酮类、磺胺

类、硝基咪唑类、四环素类化合物，其中，喹诺酮类化合物可能

导致胃肠道不适、头痛、头晕，还会影响软骨发育，未成年人需

慎用，长期摄入可能引发肌腱炎、肌腱断裂等问题；四环素类化

合物可导致牙齿变色、骨骼发育异常，孕妇、儿童禁用，还可能

引起胃肠道不适、肝损害等不良反应；磺胺类化合物易引发过敏

反应、结晶尿、血尿，长期摄入会损害肝肾功能、抑制骨髓造血

功能；硝基咪唑类化合物常见胃肠道反应，还可能引起头痛、眩

晕及双硫仑样反应，孕期摄入还存在潜在神经毒性，影响胎儿神

经系统发育。更值得警惕的是，长期摄入此类非法添加化合物，

还会导致人体细菌耐药性增强，扰乱体内微生态平衡，增加后续

疾病治疗难度，存在潜在致癌、致畸风险。

这些化合物均属于临床常用抗菌药物，被非法用于食品及

食品配料中，已成为扰乱食品市场秩序、威胁消费者健康的突

出安全隐患。国家市场监督管理总局发布的食品补充检验方法

BJS 202310《豆芽、豆制品、火锅及麻辣烫底料中喹诺酮类、磺
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胺类、硝基咪唑类、四环素类化合物的测定》食品补充检验方法

（代替BJS 201909），已明确将此类化合物纳入豆芽、豆制品、火

锅及麻辣烫底料的重点检测范围，进一步凸显了此类非法添加行

为的监管紧迫性。本次检测涵盖42种目标化合物，其中喹诺酮类

14种（含环丙沙星、达氟沙星、恩诺沙星等）、磺胺类19种（含

磺胺嘧啶、磺胺甲恶唑、甲氧苄啶等）、硝基咪唑类5种（含甲硝

唑、地美硝唑、罗硝唑等）、四环素类4种（四环素、金霉素、土

霉素、多西环素）。

本研究基于SCIEX液质联用系统，建立豆芽、豆制品、火锅及

麻辣烫底料中喹诺酮类、磺胺类、硝基咪唑类、四环素类化合物

的LC-MS/MS检测方法，满足BJS 202310检测需求。

实验方法

色谱条件：

A相：水+0.2%甲酸

B相：乙腈+0.2%甲酸

色谱柱：Luna Omega Polar C18, 3.0 µm, 100×2.1 mm

流速：0.50 mL/min

进样量：10 µl

梯度洗脱程序如下：
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样品制备

参考BJS 202310《豆芽、豆制品、火锅及麻辣烫底料中喹诺酮

类、磺胺类、硝基咪唑类、四环素类化合物的测定》中前处理方

法进行样品前处理。

结果展示

1.典型色谱图（见图1）

2.线性范围

将空白样品经过前处理提取，得到空白基质，应用空白基质

配标。用空白基质配置浓度在1-50 µg/kg的标准曲线。结果表明，

42种化合物线性关系良好，r 2 值均大于 0.99，且各浓度点准确度

均在80-120% 间，可保证不同浓度水平样品的准确定量。数据表

明，该方法的灵敏度高于标准中的检出限超过5倍，远满足实际灵

敏度需求。

Time [min] B.Conc [%]

0 2

4 20

9 30

11 98

12 98

12.1 2

15 2

质谱条件：MRM离子对信息见表1

离子源参数

Curtain gas (psi)：35 CAD gas：9

Ionspray voltage (V)：5500 Temperature(℃) ：550

Ion source gas1 (psi)：55 Ion source gas2 (psi)：60

图1. MRM扫描模式下的提取离子流色谱图（42种）。



Group ID Compound ID Q1 
mass

Q3 
mass DP CE

环丙沙星 环丙沙星 1 332.1 314 80 30

环丙沙星 环丙沙星 2 332.1 231 80 50

达氟沙星 达氟沙星 1 358.1 340.1 77 30

达氟沙星 达氟沙星 2 358.1 82 77 50

达氟沙星 达氟沙星 3 358.1 314.1 77 24

双氟沙星 双氟沙星 1 400.1 382 80 29

双氟沙星 双氟沙星 2 400.1 356.1 80 28

双氟沙星 双氟沙星 3 400.1 299.1 80 41

依诺沙星 依诺沙星 1 321 303 80 24

依诺沙星 依诺沙星 2 321 234 80 30

恩诺沙星 恩诺沙星 1 360 342 80 27

恩诺沙星 恩诺沙星 2 360 316.1 80 25

恩诺沙星 恩诺沙星 3 360 245.1 80 35

氟罗沙星 氟罗沙星 1 370 326.1 80 27

氟罗沙星 氟罗沙星 2 370 269.2 80 35

氟甲喹 氟甲喹 1 262.1 244.1 77 23

氟甲喹 氟甲喹 2 262.1 202.1 77 42

洛美沙星 洛美沙星 1 352 308.1 80 28

洛美沙星 洛美沙星 2 352 265 80 33

诺氟沙星 诺氟沙星 1 320.1 302 80 27

诺氟沙星 诺氟沙星 2 320.1 231 80 35

诺氟沙星 诺氟沙星 3 320.1 276.1 80 26

诺氟沙星 诺氟沙星 4 320.1 233.1 80 35

氧氟沙星 氧氟沙星 1 362.2 318.1 80 26

氧氟沙星 氧氟沙星 2 362.2 261.1 80 38

奥比沙星 奥比沙星 1 396 352 80 24

奥比沙星 奥比沙星 2 396 295.2 80 32

培氟沙星 培氟沙星 1 334.1 290.2 80 25

培氟沙星 培氟沙星 2 334.1 233 80 35

培氟沙星 培氟沙星 3 334.1 316.1 80 27

沙拉沙星 沙拉沙星 1 386 368 80 29

沙拉沙星 沙拉沙星 2 386 342.3 80 25

沙拉沙星 沙拉沙星 3 386 299 80 38

表1  MRM离子对信息（42种）

Group ID Compound ID Q1 
mass

Q3 
mass DP CE

司帕沙星 司帕沙星 1 393 349.2 80 30

司帕沙星 司帕沙星 2 393 292 80 38

磺胺苯酰 磺胺苯酰 1 277.1 156 60 19

磺胺苯酰 磺胺苯酰 2 277.1 92 60 38

磺胺苯酰 磺胺苯酰 3 277.1 108 60 32

磺胺醋酰 磺胺醋酰 1 215 156 52 17

磺胺醋酰 磺胺醋酰 2 215 92 52 38

磺胺醋酰 磺胺醋酰 3 215 108 52 29

磺胺氯哒嗪 磺胺氯哒嗪 1 285.1 156 65 22

磺胺氯哒嗪 磺胺氯哒嗪 2 285.1 92 65 38

磺胺氯哒嗪 磺胺氯哒嗪 3 285.1 108.1 65 37

磺胺嘧啶 磺胺嘧啶 1 251.1 156 40 22

磺胺嘧啶 磺胺嘧啶 2 251.1 92 40 38

磺胺间二甲氧嘧啶 磺胺间二甲氧嘧啶 1 311.1 156.1 70 28

磺胺间二甲氧嘧啶 磺胺间二甲氧嘧啶 2 311.1 92 70 38

磺胺间二甲氧嘧啶 磺胺间二甲氧嘧啶 3 311.1 218 70 28

磺胺二甲嘧啶 磺胺二甲嘧啶 1 279.1 186.1 60 23

磺胺二甲嘧啶 磺胺二甲嘧啶 2 279.1 92 60 38

磺胺二甲嘧啶 磺胺二甲嘧啶 3 279.1 156 60 27

磺胺邻二甲氧嘧啶 磺胺邻二甲氧嘧啶 1 311.1 156.1 70 30

磺胺邻二甲氧嘧啶 磺胺邻二甲氧嘧啶 2 311.1 92 70 38

磺胺邻二甲氧嘧啶 磺胺邻二甲氧嘧啶 3 311.1 108.1 70 70

磺胺甲基嘧啶 磺胺甲基嘧啶 1 265.2 156.1 82 25

磺胺甲基嘧啶 磺胺甲基嘧啶 2 265.2 92 82 38

磺胺甲基嘧啶 磺胺甲基嘧啶 3 265.2 172.1 82 25

磺胺对甲氧嘧啶 磺胺对甲氧嘧啶 1 281.1 156.1 70 25

磺胺对甲氧嘧啶 磺胺对甲氧嘧啶 2 281.1 92 70 38

磺胺对甲氧嘧啶 磺胺对甲氧嘧啶 3 281.1 108.1 70 35

磺胺甲噻二唑 磺胺甲噻二唑 1 271 156.1 65 21

磺胺甲噻二唑 磺胺甲噻二唑 2 271 92 65 38

磺胺甲噻二唑 磺胺甲噻二唑 3 271 108 65 36

磺胺甲基异恶唑 磺胺甲基异恶唑 1 254.1 156 65 22

磺胺甲基异恶唑 磺胺甲基异恶唑 2 254.1 92 65 38
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Group ID Compound ID Q1 
mass

Q3 
mass DP CE

磺胺甲基异恶唑 磺胺甲基异恶唑 3 254.1 108 65 36

磺胺间甲氧嘧啶 磺胺间甲氧嘧啶 1 281.1 156 75 25

磺胺间甲氧嘧啶 磺胺间甲氧嘧啶 2 281.1 126.1 75 30

磺胺苯吡唑 磺胺苯吡唑 1 315 156 90 27

磺胺苯吡唑 磺胺苯吡唑 2 315 92 90 38

磺胺苯吡唑 磺胺苯吡唑 3 315 108 90 40

磺胺吡啶 磺胺吡啶 1 250.1 156.1 40 23

磺胺吡啶 磺胺吡啶 2 250.1 92 40 38

磺胺吡啶 磺胺吡啶 3 250.1 108 40 32

磺胺喹恶啉 磺胺喹恶啉 1 301.1 156 80 24

磺胺喹恶啉 磺胺喹恶啉 2 301.1 92 80 38

磺胺喹恶啉 磺胺喹恶啉 3 301.1 108 80 36

磺胺噻唑 磺胺噻唑 1 256 156 40 22

磺胺噻唑 磺胺噻唑 2 256 92 40 38

磺胺噻唑 磺胺噻唑 3 256 108 40 32

磺胺二甲异嘧啶 磺胺二甲异嘧啶 1 279.1 124.1 80 30

磺胺二甲异嘧啶 磺胺二甲异嘧啶 2 279.1 92 80 38

磺胺二甲异嘧啶 磺胺二甲异嘧啶 3 279.1 186.1 80 23

磺胺二甲异恶唑 磺胺二甲异恶唑 1 268.1 156.1 82 22

磺胺二甲异恶唑 磺胺二甲异恶唑 2 268.1 92 82 38

磺胺二甲异恶唑 磺胺二甲异恶唑 3 268.1 113.2 82 25

Group ID Compound ID Q1 
mass

Q3 
mass DP CE

甲氧苄啶 甲氧苄啶 1 291.1 261 95 34

甲氧苄啶 甲氧苄啶 2 291.1 123.1 95 34

甲氧苄啶 甲氧苄啶 3 291.1 230.1 95 33

甲硝唑 甲硝唑 1 172 128 50 20

甲硝唑 甲硝唑 2 172 82 50 37

地美硝唑 地美硝唑 1 142 96 65 21

地美硝唑 地美硝唑 2 142 81 65 36

罗硝唑 罗硝唑 1 201 140 50 15

罗硝唑 罗硝唑 2 201 55 50 27

羟基甲硝唑 羟基甲硝唑 1 188 126 50 23

羟基甲硝唑 羟基甲硝唑 2 188 123 50 19

羟甲基甲硝咪唑 羟甲基甲硝咪唑 1 158 140 50 17

羟甲基甲硝咪唑 羟甲基甲硝咪唑 2 158 55 50 27

四环素 四环素 1 445.1 410 95 28

四环素 四环素 2 445.1 427 95 19

土霉素 土霉素 1 461.2 426.2 80 27

土霉素 土霉素 2 461.2 443.2 80 20

金霉素 金霉素 1 479.1 444 80 28

金霉素 金霉素 2 479.1 462 80 24

多西环素 多西环素 1 445 428 95 25

多西环素 多西环素 2 445 154 95 38
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3.重复性以及回收率

针对42种抗菌药物以食品为基质，其浓度在1 µg/kg, 5.0 µg/kg, 

20 µg/kg三浓度下进行加标回收率实验，实际加标回收率在92.4%-

110.7%范围之间。同时，在三个浓度点下，连续进样（n=8）考察

方法的重复性，所有化合物8次进样峰面积RSD%均在2.66%~3.88%

范围之间，展现了方法的可靠性以及仪器的耐受性。

4.样品测试

针对某真实样品进行检测，通过SCIEX OS软件对数据进行批量

处理，可直观的通过离子比率对化合物进行定性定量分析（如图

2）。

表1  MRM离子对信息（42种）（续）
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总结

本文应用通过SCIEX液质联用系统建立喹诺酮类、磺胺类、

硝基咪唑类、四环素类等42种化合物的测定方法，一针进样仅需

15 min，且灵敏度远高于标准要求，满足BJS 202310的检测需求。

图2  SCIEX OS软件对实际样品进行处理界面展示：绿勾表示离子比率判定合格。


