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引言

井冈霉素是吸水链霉菌井冈变种产生的一种水溶性抗生素，

是目前广泛使用的一种生物源杀菌剂，具有良好的防治植物病害

的作用。我国《食品安全国家标准》（GB 2763-2021）中明确规定

了井冈霉素的残留量不得超过限量。在我国，井冈霉素安全标准

（GB 23200.74-2016）中用大气压化学电离源（APCI）的液质方法

可以做到10 ng/mL，但是方法重现性差，分析时间长。本文采用

SCIEX Triple Quad™ 系统建立了井冈霉素的检测方法，该方法具有

以下几个特点：

1. 本方法灵敏度高（定量限是1 ng/mL），远低于标准的定量限要

求（10 ng/mL）。 

2. 该方法效率高，一针进样只需要6分钟， 比标准的分析时间短

10分钟。

3. 该方法重现性好，1 ng/mL、5 ng/mL、10 ng/mL的RSD均可达到

2.5%以内。

1.  实验部分

1.1  样品前处理：

称取2.5 g试样（精确至0.01 g），置于50 mL聚四氟乙烯离心

管中，加入20 mL甲醇，用均质器高速匀浆提取2 min，3 000 r/min

离心5 min，收集上清液于一刻度试管中。离心后的残渣用5 mL甲

醇溶液重复上述提取步骤1次，合并上清液，在45 ℃水浴下吹氮浓

缩至2.5 mL以下，然后将所得提取溶液转入经过预处理的HLB固相
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萃取柱中，以约1 滴/s流速使样品溶液通过固相萃取柱，用2 mL水

淋洗柱子，收集全部流出液和淋洗液到一刻度试管，加水定容至

5.00 mL，混匀，过0.22 μm滤膜，供液相色谱-串联质谱仪测定。

以上前处理方法适用于卷心菜、葱、胡萝卜、番茄、黄瓜、

菠菜、梨、柠檬、猪肉、猪肝、鱼肉、虾等样品。

1.2  色谱方法：

色谱柱：Amide Column, 1.7 μm, 2.1 mm×100 mm

流动相：A：5 mmol/L 乙酸铵水溶液；B：乙腈

Time (min) Flow(mL/min)      B (%)

1 0.5 98

2 0.5 50

4 0.5 50

4.1 0.5 98

6 0.5 98

表1. 液相梯度洗脱

1.3  质谱方法：

扫描方式：APCI源，正离子模式

离子源参数：

气帘气CUR：30 psi； 碰撞气CAD：10 psi；

NC电流：3 μA； 离子源温度TEM：600 ℃；

雾化气GAS 1：30 psi；          
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2.3  重复性

表2. 井冈霉素离子对列表

图1. 井冈霉素的提取离子流色谱图（黄瓜基质）

图2. 井冈霉素的标准曲线图（黄瓜基质）

中文名 英文名 Q1(Da) Q3(Da) DP(V) CE(eV)

井冈霉素 Validamycin
498.3 178.1 120 38

498.3 336.3 120 33

2.  实验结果： 

 

井冈霉素 Validamycin   120 38 

    120 33 

2.1  色谱质谱条件优化

分别使用0.1% 甲酸水，5 mmol/L乙酸铵水溶液、5 mmol/L乙

酸铵+0.01%甲酸水溶液、5 mmol/L乙酸铵+0.2%甲酸水溶液作为流

动相测试，发现当使用5 mmol/L乙酸铵水溶液作为流动相时，可

以获得适合的灵敏度。并对源参数用流动注射分析（FIA）优化，

得到合适的源参数为气帘气CUR：30 psi，碰撞气CAD：10 psi，NC

电流：3 μA，离子源温度TEM：600 ℃，雾化气GAS 1：30 psi。

2.2  回归线性方程

该方法采用基质匹配（黄瓜基质）做标准曲线，在1 ng/mL-

100 ng/mL范围内进行线性实验，井冈霉素的线性良好，曲线回归

系数达到0.997以上。

 

 

 

 

  井冈霉素浓度   RSD%(n=6) 

1 ng/mL 2.27 

5  ng/mL 2.14 

10  ng/mL 1.77 

3. 小结 

本文采用液相色谱串联质谱建立了井岗霉素的快速分析检测

方法。该方法详细优化了色谱质谱条件，具有灵敏度更高，分析

速度更快，重现性好等特点，足以满足标准的检测要求。
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表3. 黄瓜基质加标重复性

井冈霉素浓度   RSD%(n=6)

1 ng/mL 2.27

5  ng/mL 2.14

10  ng/mL 1.77
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