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前　　言

本文件按照 GB/T１１—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.
本文件代替 GB/T２２２８６—２００８«动物源性食品中多种βＧ受体激动剂残留量的测定　液相色谱串联

质谱法»、GB/T２１３１３—２００７«动物源性食品中βＧ受体激动剂残留检测方法　液相色谱Ｇ质谱/质谱法».
本文件与 GB/T２２２８６—２００８相比,主要变化如下:

a)　修改文本格式为食品安全国家标准文本格式;

b)　增加了范围中的检测组织(见第１章);

c)　增加了范围中的药物种类(见第１章);

d)　灵敏度进一步提高,待测物在猪、牛、羊的肌肉、肝脏和肾脏中的检测限为０２μg/kg,定量限为

０５μg/kg.
本文件与 GB/T２１３１３—２００７相比,主要变化如下:

a)　修改文本格式为食品安全国家标准文本格式;

b)　增加了范围中的检测组织(见第１章);

c)　增加了范围中的药物种类(见第１章).
本文件及其所代替文件的历次版本发布情况为:
———GB/T２２９６８—２００８、GB/T２１３１３—２００７.
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食品安全国家标准
动物性食品中βＧ受体激动剂残留量的测定

液相色谱Ｇ串联质谱法

１　范围

本文件规定了动物性食品中βＧ受体激动剂残留检测的制样和液相色谱Ｇ串联质谱测定方法.
本文件适用于猪、牛、羊的肌肉、肝脏和肾脏中克仑特罗、莱克多巴胺、沙丁胺醇、西马特罗、齐帕特罗、

氯丙那林、特布他林、西布特罗、马布特罗、溴布特罗、班布特罗、克仑丙罗、妥布特罗、利托君、克仑赛罗、马
喷特罗、克仑潘特和羟甲基克仑特罗共１８种βＧ受体激动剂单个或混合物残留量的检测.

２　规范性引用文件

下列文件中的内容通过文中的规范性引用而构成本文件必不可少的条款.其中,注日期的引用文件,
仅该日期对应的版本适用于本文件;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　术语和定义

本文件没有需要界定的术语和定义.

４　原理

试料中残留的βＧ受体激动剂,酶解、高氯酸沉淀蛋白后,经乙酸乙酯、叔丁基甲醚萃取,固相萃取柱净

化,液相色谱Ｇ串联质谱法测定,内标法定量.

５　试剂和材料

５１　试剂

以下所用试剂,除特别注明外均为分析纯试剂,水为符合 GB/T６６８２规定的一级水.

５１１　乙腈(CH３CN):色谱纯.

５１２　甲醇(CH３OH):色谱纯.

５１３　甲酸(HCOOH):色谱纯.

５１４　高氯酸(HClO４):７０％~７２％.

５１５　氨水(NH３H２O).

５１６　乙酸乙酯(CH３COOC２H５):色谱纯.

５１７　叔丁基甲醚[CH３OC(CH３)３]:色谱纯.

５１８　βＧ葡萄糖醛酸酶/芳基硫酸酯酶(βＧGlucuronidase/arylsulfatase):３０U/６０U/mL.

５２　溶液配制

５２１　０２mol/L乙酸铵缓冲液:取乙酸铵１５４g,溶解于１０００mL水中,用乙酸调pH 至５２.

５２２　０１mol/L高氯酸溶液:取高氯酸８７mL,用水稀释至１０００mL.

５２３　１０mol/L氢氧化钠溶液:称取４０g氢氧化钠,用适量水溶解冷却后,用水稀释至１００mL.

５２４　２％甲酸溶液:取甲酸２mL,用水稀释至１００mL.

５２５　５％氨化甲醇溶液:取氨水５mL,用甲醇稀释至１００mL.
１
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５２６　０１％甲酸乙腈溶液:取甲酸１mL,用乙腈稀释至１０００mL.

５２７　０１％甲酸溶液:取甲酸１mL,用水稀释至１０００mL.

５２８　甲醇Ｇ０１％甲酸溶液(１０＋９０,V/V):取甲醇１０mL和０１％甲酸溶液９０mL,混匀.

５３　标准品

５３１　βＧ受体激动剂:克仑特罗、莱克多巴胺、沙丁胺醇、西马特罗、齐帕特罗、氯丙那林、特布他林、西布

特罗、马布特罗、溴布特罗、班布特罗、克仑丙罗、妥布特罗、利托君、克仑赛罗、马喷特罗、克仑潘特和羟甲

基克仑特罗,含量均≥９８０％,见附录 A.

５３２　同位素内标:克仑特罗ＧD９、盐酸莱克多巴胺ＧD６、沙丁胺醇ＧD３、西马特罗ＧD７、齐帕特罗ＧD７、氯丙那

林ＧD７、特布他林ＧD９、西布特罗ＧD９、盐酸马布特罗ＧD９、盐酸班布特罗ＧD９、克仑丙罗ＧD７、盐酸妥布特罗ＧD９

和羟甲基克仑特罗ＧD６,含量均≥９８０％.见附录 A.

５４　标准溶液的配制

５４１　混合标准储备液:精密称取克仑特罗等标准品约１０mg,用甲醇溶解并定容至１０mL容量瓶中,
配制成浓度为１０mg/mL的标准储备液.－１８℃以下保存,有效期１２个月.

５４２　混合内标储备液:精密称取克仑特罗ＧD９等同位素内标约１０mg,用甲醇溶解并定容至１０mL容量

瓶中,配制成浓度为１０mg/mL的内标储备液.－１８℃以下保存,有效期１２个月.

５４３　混合标准工作液:精密量取１mg/mL的混合标准储备液１００μL,于１０mL容量瓶中,用甲醇稀释

至刻度,配制成浓度为１０μg/mL的标准工作液.－１８℃以下保存,有效期６个月.

５４４　混合内标工作液:精密量取１mg/mL的混合内标储备液１００μL,于１０mL容量瓶中,用甲醇稀释

至刻度,配制成浓度为１０μg/mL的内标工作液.－１８℃以下保存,有效期６个月.

５５　材料

５５１　混合型阳离子交换固相萃取柱:６０mg/３mL,或相当者.

５５２　微孔滤膜:０２２μm.

６　仪器和设备

６１　液相色谱Ｇ串联质谱仪:配有电喷雾离子源(ESI).

６２　分析天平:感量０００００１g.

６３　天平:感量００１g.

６４　恒温振荡水浴摇床.

６５　涡旋混合器.

６６　高速离心机.

６７　振荡器.

６８　氮吹仪.

６９　固相萃取装置.

７　试样的制备与保存

７１　试样制备

取适量新鲜或解冻的空白或供试样品,并均质.

a)　取均质后的供试样品,作为供试试样;

b)　取均质后的空白样品,作为空白试样;

c)　取均质后的空白样品,添加适宜浓度的标准工作液,作为空白添加试样.

７２　试样保存

－１８℃以下保存.
２



GB３１６５８２２—２０２２

８　测定步骤

８１　酶解与提取

称取试料２g(准确至±００５g),于５０mL离心管内,加０２mol/L乙酸铵缓冲溶液６mL、βＧ葡萄糖

醛酸酶/芳基硫酸酯酶４０μL,涡旋混匀,３７℃避光水浴振荡１６h,放置至室温,备用.

８２　萃取、净化与浓缩

取备用液,加１００ng/mL 内标工作液１００μL,涡旋混匀,８０００r/min离心８ min,取上清液,加

０１mol/L高氯酸溶液５mL,涡旋混匀,用高氯酸调pH 至１０±０２,８０００r/min离心８min后,将上清

液用１０mol/LNaOH 溶液调pH 至１０±０５.加乙酸乙酯１５mL,中速振荡５min,５０００r/min离心

５min,取上层有机相.下层水相中再加入叔丁基甲醚１０mL,中速振荡５min,５０００r/min离心５min,取
上层有机相,合并,５０℃下氮气吹干,用２％甲酸溶液５mL溶解,备用.

取混合型阳离子交换固相萃取柱,依次用甲醇、２％甲酸溶液各３mL活化,取备用液过柱,依次用２％
甲酸溶液、甲醇各３mL淋洗,抽干,用５％氨化甲醇溶液３mL洗脱;洗脱液在５０℃下氮气吹干.

残余物中加入甲醇Ｇ０１％甲酸溶液(１０＋９０,V/V)０５mL,充分溶解,过０２２μm 微孔滤膜,供液相

色谱Ｇ串联质谱仪测定.

８３　标准曲线的制备

精密量取混合标准工作液、混合内标工作液适量,用甲醇Ｇ０１％甲酸溶液(１０＋９０,V/V)稀释成浓度

为１ng/mL、２ng/mL、５ng/mL、１０ng/mL、２０ng/mL和５０ng/mL的系列标准工作液,含内标均为

５ng/mL,供液相色谱Ｇ串联质谱法测定.以待测药物特征离子色谱峰的峰面积与对应内标物特征离子色

谱峰的峰面积比值为纵坐标,相应的标准溶液浓度比为横坐标,绘制标准工作曲线,求回归方程和相关

系数.

８４　测定

８４１　液相色谱参考条件

a)　色谱柱:五氟苯基柱(５０mm×３０mm,２６μm),或相当者.

b)　流动相:A相为０１％甲酸溶液,B相为０１％甲酸乙腈溶液.流动相梯度为０min~０５min保

持５％B;０５min~５min,５％B线性变化到６０％B,５min~６５min,保持９５％B,６５min~
８５min保持５％B.

c)　流速:０４mL/min.

d)　进样量:５μL.

e)　柱温:３０℃.

８４２　串联质谱参考条件

a)　离子源:电喷雾离子源;

b)　扫描方式:正离子扫描;

c)　检测方式:多反应离子监测(MRM);

d)　电喷雾电压:５５００V;

e)　离子源温度:５５０℃;

f)　辅助气１:５０psi;

g)　辅助气２:６０psi;

h)　气帘气:３０psi;

i)　碰撞气:Medium.
待测药物定性离子对、定量离子对、去簇电压和碰撞能量参考值见表１.

３
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表１　待测药物定性离子对、定量离子对、去簇电压和碰撞能量参考值

药物
定性离子对

m/z

定量离子对

m/z

去簇电压

V

碰撞能量

eV

克仑特罗
２７７０＞２０３０
２７７０＞１６８１

２７７０＞２０３０ ４０
２１
３８

克仑特罗ＧD９ ２８６０＞２０４０ ２８６０＞２０４０ ５０ ２３

莱克多巴胺
３０２２＞１６４１
３０２２＞１０７１

３０２２＞１６４１ ４０
２３
５１

莱克多巴胺ＧD６ ３０８１＞１６８１ ３０２２＞１６８１ ４０ ２３

沙丁胺醇
２４０２＞１４８１
２４０２＞２２２１

２４０２＞１４８１ ４０
２４
１５

沙丁胺醇ＧD３ ２４３１＞１５１０ ２４３１＞１５１０ ３０ ２５

西马特罗
２２００＞１６００
２２００＞２０２０

２２００＞１６００ ４０
２２
１３

西马特罗ＧD７ ２２７２＞１６１１ ２２７２＞１６１１ ４０ ２３

齐帕特罗
２６２１＞１８５０
２６２１＞２０２１

２６２１＞１８５０ ４０
３２
２５

齐帕特罗ＧD７ ２６９１＞１８５０ ２６９１＞１８５０ ４０ ３２

氯丙那林
２１４０＞１５４１
２１４０＞１１８０

２１４０＞１５４１ ４０
２３
３４

氯丙那林ＧD７ ２２１０＞１５５０ ２２１０＞１５５０ ４０ ２３

特布他林
２２６２＞１５２０
２２６２＞１０７１

２２６２＞１５２０ ４０
２１
３６

特布他林ＧD９ ２３５２＞１５３１ ２３５２＞１５３１ ４０ ２０

西布特罗
２３４０＞１６０１
２３４０＞１４３０

２３４０＞１６０１ ４０
２１
３４

西布特罗ＧD９ ２４３２＞１６１１ ２４３２＞１６１１ ４０ ２１

马布特罗
３１１１＞２３７２
３１１１＞２０２１

３１１１＞２３７２ ４０
２４
４０

马布特罗ＧD９ ３２０１＞２３８０ ３２０１＞２３８０ ４０ ２４

溴布特罗
３６７０＞２９３０
３６７０＞３４９２

３６７０＞２９３０ ４０
２４
１７

班布特罗
３６８２＞２９４１
３６８２＞７２２

３６８２＞２９４１ ４０
２６
３７

班布特罗ＧD９ ３７７２＞２９５１ ３７７２＞２９５１ ４０ ２６

克仑丙罗
２６３１＞２０３０
２６３１＞２４５１

２６３１＞２０３０ ４０
２４
１５

克仑丙罗ＧD７ ２７００＞２０４０ ２７００＞２０４０ ４０ ２５

妥布特罗
２２８０＞１５４０
２２８０＞１１８０

２２８０＞１５４０ ４０
２１
３５

妥布特罗ＧD９ ２３７０＞１５５０ ２３７０＞１５５０ ４０ ２１

利托君
２８８１＞１２１１
２８８１＞１５０１

２８８１＞１２１１ ４５
２９
２５

克仑赛罗
３１９１＞２０３０
３１９１＞１３２０

３１９１＞２０３０ ５０
２６
３９

马喷特罗
３２５０＞２３７０
３２５０＞２１７０

３２５０＞２３７０ ４０
２４
３７

克仑潘特
２９１０＞２０３０
２９１０＞１３２１

２９１０＞２０３０ ３０
２１
３８

羟甲基克仑特罗
２９３０＞２０３０
２９３０＞１３２１

２９３０＞２０３０ ３０
２３
３８

羟甲基克仑特罗ＧD６ ２９９０＞２０３０ ２９９０＞２０３０ ４０ ２５

　　注:内标以市场上购得的实际同位素内标为准;溴布特罗、利托君、克仑赛罗、马喷特罗和克仑潘特采用莱克多巴胺同位

素内标定量,如果市场上有５种药物一一对应的同位素内标,优先采用.

４
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８４３　测定法

８４３１　定性测定

在同样的测试条件下,试样溶液的保留时间与标准溶液保留时间的偏差应在±２５％之内;试样溶液

中的离子相对丰度与标准溶液中的离子相对丰度相比,符合表２的要求.

表２　试样溶液中离子相对丰度的允许偏差范围

相对丰度,％ 允许偏差,％

＞５０ ±２０
＞２０~５０ ±２５
＞１０~２０ ±３０

≤１０ ±５０

８４３２　定量测定

取试样溶液和标准工作液,作单点或多点校准,按内标法定量.系列标准工作液及试样溶液中目标物

的响应值均应在仪器检测的线性范围内.在上述液相色谱Ｇ串联质谱条件下,标准溶液中各特征离子质量

色谱图见附录B中的图B.

８５　空白试验

取空白试料,除不添加药物外,采用完全相同的测定步骤进行平行操作.

９　结果计算和表述

试样中βＧ受体激动剂残留量按标准曲线或公式(１)计算.

X ＝
A×V×A′is×Cs×Cis

m×Ais×As×C′is
×

１０００
１０００

(１)

式中:

X ———试样中βＧ受体激动剂残留量的数值,单位为微克每千克(μg/kg);

A ———试样溶液中βＧ受体激动剂的峰面积;

As ———标准溶液中βＧ受体激动剂的峰面积;

Ais ———试样溶液中βＧ受体激动剂对应内标的峰面积;

A′is———标准溶液中βＧ受体激动剂对应内标的峰面积;

CS ———标准溶液中βＧ受体激动剂浓度的数值,单位为纳克每毫升(ng/mL);

Cis ———试样溶液中βＧ受体激动剂内标浓度的数值,单位为纳克每毫升(ng/mL);

C′is———标准溶液中βＧ受体激动剂内标浓度的数值,单位为纳克每毫升(ng/mL);

V ———溶解最终残余物体积的数值,单位为毫升(mL);

m ———供试试样质量的数值,单位为克(g).

１０　检测方法的灵敏度、准确度和精密度

１０１　灵敏度

本方法对猪、牛、羊的肌肉、肝脏和肾脏的检测限为０２μg/kg,定量限为０５μg/kg.

１０２　准确度

本方法对于猪、牛、羊的肌肉、肝脏和肾脏中βＧ受体激动剂在０５μg/kg~１０μg/kg添加浓度上的回

收率为６０％~１２０％.

１０３　精密度

本方法批内相对标准偏差≤２０％,批间相对标准偏差≤２０％.

５
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附　录　A
(资料性)

药物中英文名称、化学分子式和CAS号

A１　待测药物中英文名称、化学分子式和CAS号见表 A１.

表A１　待测药物中英文名称、化学分子式和CAS号

中文名称 英文名称 化学分子式 CAS号

盐酸克仑特罗 ClenbuterolHydrochloride C１２H１９Cl３N２O ２１８９８Ｇ１９Ｇ１
盐酸莱克多巴胺 RactopamineHydrochloride C１８H２４ClNO３ ９０２７４Ｇ２４Ｇ１

沙丁胺醇 Salbutamol C１３H２１NO３ １８５５９Ｇ９４Ｇ９
西马特罗 Cimaterol C１２H１７N３O ５４２３９Ｇ３７Ｇ１

盐酸齐帕特罗 ZipaterolHydrochloride C１４H２０ClN３O２ １１９５２０Ｇ０５Ｇ７
氯丙那林 Clorprenaline C１１H１６ClNO ３８１１Ｇ２５Ｇ４

硫酸特布他林 TerbutalineHemisulfatesalt C１２H１９NO３１/２H２SO４ ２３０３１Ｇ３２Ｇ５
西布特罗 Cimbuterol C１３H１９N３O ５４２３９Ｇ３９Ｇ３

盐酸马布特罗 MabuterolHydrochloride C１３H１９Cl２F３N２O ５４２４０Ｇ３６Ｇ７
溴布特罗 Brombuterol C１２H１８Br２N２O ４１９３７Ｇ０２Ｇ４

盐酸班布特罗 BambuterolHydrochloride C１８H３０ClN３O５ ８１７３２Ｇ４６Ｇ９
盐酸克仑丙罗 ClenproperolHydrochloride C１１H１７Cl３N２O ７５１３６Ｇ８３Ｇ３
盐酸妥布特罗 TulobuterolHydrochloride C１２H１９Cl２NO ５６７７６Ｇ０１Ｇ３

利托君 Ritodrine C１７H２１NO３ ２６６５２Ｇ０９Ｇ５
盐酸克仑赛罗 ClencyclohexerolHydrochloride C１４H２１Cl３N２O２ １４３５９３４Ｇ７５Ｇ０
盐酸马喷特罗 MapenterolHydrochloride C１４H２１Cl２F３N２O ５４２３８Ｇ５１Ｇ６
盐酸克仑潘特 ClenpenterolHydrochloride C１３H２１Cl３N２O ３７１５８Ｇ４７Ｇ７

盐酸羟甲基克仑特罗
HydroxyMethylClenbuterol

Hydrochloride
C１２H１９Cl３N２O２ ３７１６２Ｇ８９Ｇ３

A２　同位素内标中英文名称、化学分子式和CAS号见表 A２.

表A２　同位素内标中英文名称、化学分子式和CAS号

中文名称 英文名称 化学分子式 CAS号

克仑特罗ＧD９ ClenbuterolＧD９ C１２H９Cl２D９N２O １２９１３８Ｇ５８Ｇ５
盐酸莱克多巴胺ＧD６ RactopamineＧD６hydrochloride C１８H１８D６ClNO３ １２７６１９７Ｇ１７Ｇ１

沙丁胺醇ＧD３ SalbutamolＧD３ C１３H１８D３NO３ １２１９７９８Ｇ６０Ｇ３
西马特罗ＧD７ CimaterolＧD７ C１２H１０D７N３O １２２８１８２Ｇ４４Ｇ２
齐帕特罗ＧD７ ZipaterolＧD７ C１４H１２D７N３O２ １２１７８１８Ｇ３６Ｇ４
氯丙那林ＧD７ ClorprenalineＧD７ C１１H９ D７ClNO —
特布他林ＧD９ TerbutalineＧD９ C１２H１０D９NO３ １１８９６５８Ｇ０９Ｇ０
西布特罗ＧD９ CimbuterolＧD９ C１３H１０D９N３O １２４６８１９Ｇ０４Ｇ４

盐酸马布特罗ＧD９ MabuterolＧD９hydrochloride C１３H１０D９Cl２F３N２O １３５３８６７Ｇ８３Ｇ０
盐酸班布特罗ＧD９ BambuterolＧD９hydrochloride C１８H２１D９ClN３O５ １７９４８１０Ｇ５９Ｇ５

克仑丙罗ＧD７ ClenproperolＧD７ C１１H９Cl２D７N２O １１７３０２１Ｇ０９Ｇ４
盐酸妥布特罗ＧD９ TulobuterolＧD９hydrochloride C１２H１０D９Cl２NO １３２５５５９Ｇ１４Ｇ５

羟甲基克仑特罗ＧD６ HydroxyMethylClenbuterolＧD６ C１２H１２D６Cl２N２O２ １３４６６０１Ｇ００Ｇ０
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附　录　B
(资料性)

βＧ受体激动剂特征离子质量色谱图

标准溶液中βＧ受体激动剂及内标特征离子质量色谱图见图B１.
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图B１　标准溶液中βＧ受体激动剂及内标特征离子质量色谱图(２ng/mL)

９


