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一、LC-MS/MS法测定畜禽肉中 PG、

TBHQ的残留量

参考标准：《SN/T 3849-2014》

1前言

抗氧化剂（ Antioxidants）是阻止氧气不良影响的物质。它能防止或延缓食

品氧化，提高食品的稳定性和延长贮存期的食品添加剂。抗氧化剂的正确使用不

仅可以延长食品的贮存期、货架期，给生产者、消费者带来良好的经济效益，而

且给消费者带来更好的食品安全。抗氧化剂按来源可分为人工合成抗氧化剂（如

BHA、BHT、PG等）和天然抗氧化剂（如茶多酚、植酸等）；按溶解性可分为

油溶性、水溶性和兼容性三类。油溶性抗氧化剂有 BHA、BHT等，水溶性抗氧

化剂有抗坏血酸、茶多酚等，兼容性抗氧化剂有抗坏血酸棕榈酸酯等；按照作用

方式可分为自由基吸收剂、金属离子螯合剂、氧清除剂、过氧化物分解剂、酶抗

氧化剂、紫外线吸收剂或单线态氧淬灭剂等。常用的抗氧化剂有茶多酚（TP）、

生育酚、黄酮类、丁基羟基茴香醚（BHA）、二丁基羟基甲苯（BHT）、叔丁

基对苯二酚（TBHQ）等。研究表明，抗氧化剂虽能提高食品的稳定性和储存日

期，但使用不当也会对人体产生不利影响。有毒理实验证实：合成抗氧化剂(最

常用的有 BHA、BHT)毒副作用较大，对人体肝、脾、肺等均有不利影响。我国

《食品添加剂使用卫生标准》（GB2760-2011）规定了食品中抗氧化剂的使用做

出了严格的规定。

本实验根据标准《SN/T 3849-2014 出口食品中多种抗氧化剂的测定》，建立

了超高效液相色谱-三重四极杆串联质谱仪（EXPEC 5210）测定出口食品中 PG

和 TBHQ残留量的分析方法，为食品安全检测提供有效技术支持。

2 实验部分
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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：PG、TBHQ 均为固标，于-20℃冰箱保存。

试剂：甲醇为色谱级，超纯水。

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：超纯水

B：甲醇，梯度洗脱

流速 0.4 mL/min
色谱柱 C18(2.1*50mm，1.7um)
进样量 部分环进样，10 uL
柱温 40℃

运行时间 8min

梯度方法

Time（min） A（%） B（%）

0 95 5
1 95 5
3 50 50
4 50 50
4.5 10 90
5.5 10 90
6 95 5
8 95 5

MS条件 运行模式 ESI-



雾化气流量 1.6L/min
去溶剂气流量 7L/min
反吹气流量 1.5L/min
去溶剂气温度 480℃
碰撞气流量 0.5mL/min（5.45e-3Torr）
毛细管高压 -3.8 kV

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 PG、TBHQ质谱参数

2.3样品前处理

样品前处理方法：具体参考标准《SN/T 3849-2014 出口食品中多种抗氧化

剂的测定》执行。

3 结果

3.1 线性和检出限

用初始流动相稀释标准品得到一系列浓度的 PG、TBHQ 混合标准品溶液

(2ng/mL、5ng/mL、10ng/mL、20ng/ml、50ng/ml、100ng/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，权重系数为 1/x，采用外标法拟合后 PG、TBHQ的标准

曲线如图 2、图 3所示。图 4为 PG、TBHQ标准对照品的典型谱图（10ng/mL）。

本实验的检出限完全符合标准《SN/T 3849-2014 出口食品中多种抗氧化剂的测

定》的要求。



图 2 PG的标准曲线

图 3TBHQ的标准曲线



图 4各目标物定量离子色谱叠加图（10ng/ml）

3.2重复性

配置浓度为 5ng/mL和 50 ng/mL的对照品溶液，分别连续进样 7次，考察保

留时间和相对峰面积的重复性，结果如下图所示。

5ng/ml 重复性：保留时间和相对峰面积的 RSD 值分别为 0.00%和

1.51%~1.74%之间。

50ng/ml 重复性：保留时间和相对峰面积的 RSD 值分别为 0.00%和

1.44%~1.94%之间。

可知所有化合物的保留时间和相对峰面积 RSD值均在 1.94%以下，精密度

较好。

4结论

本文建立了一种使用谱育科技三重四极杆液质联用仪 EXPEC 5210 测定食



品中 PG和 TBHQ 添加量的分析方法，考察了本方法的线性、精密度、灵敏度等，

结果表明：PG、TBHQ在检测范围内线性良好，相关系数 r均大于 0.998，方法

精密度在 1.94%以内，灵敏度符合标准要求，因此，本方法可以充分满足标准

《SN/T 3849-2014 出口食品中多种抗氧化剂的测定》中所规定的要求。使用谱

育科技高灵敏、高抗污染能力的 EXPEC 5210系统可以对食品中的 PG、TBHQ

的添加量进行快速、准确、灵敏的定量检测。
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