
LC-MS/MS法测定生活饮用水中 14

种喹诺酮类抗生素残留

1 前言

喹诺酮类抗生素是一类人畜通用的药物。因其具有抗菌谱广、抗菌活性强、

与其他抗菌药物无交叉耐药性和毒副作用小等特点，被广泛应用于畜牧、水产等

养殖业中，包括在鸡、鸭、猪、牛、鱼、虾等的养殖中用于疾病防治。由于喹诺

酮类药物在动物机体组织中的残留，人食用动物组织后喹诺酮类抗生素就在人体

内残留蓄积，造成人体疾病对该药物的严重耐药性，影响人体疾病的治疗。近年

来，喹诺酮类抗生素在环境水体中的出现、迁移及潜在的生态危害已成为国际上

环境领域研究的热点之一，建立准确适用的分析方法则是研究环境中抗生素分布

及其环境行为与风险的基础。由于环境介质的复杂性和多样性，目前尚无环境中

抗生素类污染物的标准分析方法。因此，本文依据饮用水标准《GB/T 5750.8-2022

生活饮用水标准检验方法 第 8部分：有机物指标》89.1项，建立了使用谱育科

技自主研发生产的超高效液相色谱-三重四极杆串联质谱仪 EXPEC 5210测定生

活饮用水中 14种喹诺酮化合物含量的快速且高灵敏度的检测方法，为生活饮用

水中喹诺酮类化合物含量检测提供参考。

2 实验部分

2.1 标准品、试剂和设备

仪器：ULC 510超高效液相色谱仪（具体配有二元超高压输液泵、超高压自

动进样器、柱温箱）、EXPEC 5210三重四极杆串联质谱仪。

标准品：14种喹诺酮类化合物标准品均购自上海安谱实验科技股份有限公

司，于-20℃冰箱保存。

试剂：乙腈、甲醇和甲酸均为色谱级。



2.2 液相和质谱条件

表 1 液相和质谱条件参数

LC条件

流动相
A：0.1%甲酸溶液

B：乙腈-甲醇（3：2），梯度洗脱

流速 0.2mL/min
色谱柱 Athene UHPLC C18 ( 2.1 x 100mm，1.8m )
进样量 5L
运行时间 15min

梯度方法

Time（min） A（%） B（%）

0 90 10
6 70 30
9 50 50
9.5 0 100
10.5 0 100
11 90 10
15 90 10

MS条件

运行模式 ESI+
雾化气流量 1.2L/min

去溶剂气流量 6L/min
反吹气流量 1L/min

去溶剂气温度 450℃
碰撞气流量 0.55mL/min
毛细管高压 4.8kV

监测模式为多反应监测(MRM)，各化合物监测离子对、碰撞电压(CE)等参数

见下图 1，为提高检测灵敏度，可根据保留时间分段监测各化合物。



图 1 14 种喹诺酮类化合物质谱参数

2.3 样品前处理

水样经 0.45um微孔滤膜过滤后直接进样分析。

3 结果

3.1 线性和检出限

用初始流动相稀释得到一系列浓度的 14 种喹诺酮类化合物混标(1ng/mL、

2.5ng/mL、5ng/mL、25ng/mL、100ng/mL、150ng/mL、200ng/mL)，按照上述方

法进样，以各目标物的定量离子色谱峰面积平均值为纵坐标(Y)，目标物标准溶

液的质量浓度(X)为横坐标，采用外标法拟合后 14种喹诺酮类药物的标准曲线如

下图 2所示，在对应的线性范围内，14种喹诺酮类化合物的线性系数 r均在 0.995

以上，线性良好。标准曲线最低点的定量离子的色谱图如图 3所示。配置 1ng/ml

标准溶液进样，按照 S/N=10和 S/N=3计算定量限和检出限，结果如下表 2所示。





图 2 十四种喹诺酮类化合物的标准曲线图



图 3 十四种喹诺酮的MRM叠加图（1ng/ml）

表 2 十四种喹诺酮的检出限和定量限

序号 化合物名称 信噪比（S/N） 检出限（ng/ml） 定量限（ng/ml）
1 吡哌酸 111 0.03 0.09
2 培氟沙星 87 0.04 0.11
3 氧氟沙星 56 0.06 0.18
4 依诺沙星 33 0.10 0.30
5 诺氟沙星 54 0.06 0.19
6 环丙沙星 96 0.03 0.10
7 恩诺沙星 123 0.03 0.08
8 单诺沙星 45 0.07 0.22
9 洛美沙星 112 0.03 0.09
10 沙拉沙星 163 0.02 0.06
11 西诺沙星 15 0.22 0.67
12 奥索利酸 122 0.03 0.08
13 萘啶酸 33 0.10 0.30
14 氟甲喹 141 0.02 0.07



3.2重复性

分别配置浓度为 1ng/mL、2.5ng/mL的 14种喹诺酮类化合物混合标样溶液，

分别连续进样 6次，考察保留时间、峰面积的重复性，结果如下所示。

1ng/mL重复性：峰面积的 RSD值在 2.89%-7.81%之间，保留时间的 RSD值

在 0.0%-0.27%之间。

2.5ng/mL重复性：峰面积的 RSD值在 2.24%-5.49%之间，保留时间的 RSD

值在 0.04%-0.16%之间。

可知所有化合物的相对峰面积 RSD 值和保留时间 RSD 值均在 7.81%和



0.27%以下，精密度较好。

4 结论

本文考察了水质中 14种喹诺酮类化合物的线性、精密度、灵敏度等，结果

表明：14种喹诺酮类化合物在检测范围内线性良好，相关系数 r均大于 0.996，

方法精密度在 8%以内，标准曲线线性相关系数 r和灵敏度均较好。使用谱育科

技自主研发生产的高灵敏、高抗污染能力的超高效液相色谱-三重四极杆串联质

谱仪 EXPEC 5210系统，可以对水中 14种喹诺酮类残留进行灵敏、准确的定量

检测。
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