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摘　要　建立了动物性食品肉、蛋和奶中双酚 Ａ、壬基酚和辛基酚的超高效液相色谱－串联质谱（ＵＰＬＣ－ＭＳ／

ＭＳ）检测方法。比较了固相萃取法（ＳＰＥ）和凝胶渗透色谱法（ＧＰＣ）两种前处理技术，探讨了前处理过程中目

标化合物背景污染的来源。最终采用乙酸乙酯－环己烷（１∶１，Ｖ／Ｖ）超声提取，经ＧＰＣ净化后进行超高效液相

色谱串联质谱分析。３种目标化合物的线性范围为０．２５～１６００ !ｇ／Ｌ，相关系数Ｒ２＞０．９９９；对肉和鸡蛋样

品，方法的定量限（ＬＯＱ）为０．２ !ｇ／ｋｇ；奶粉样品的ＬＯＱ为０．４ !ｇ／ｋｇ。目标化合物在３个不同水平的加标

回收率为８５．９％～１１７．０％，ＲＳＤ＜２０％。应用本方法对市售动物性食品肉、蛋和奶进行了分析，壬基酚的检

出率最高，含量为０．２７～１３５７ !ｇ／ｋｇ，此外还检出了双酚Ａ。
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本文系卫生行业科研专项（Ｎｏ．２００９０２００９）和“十二五”国家科技支撑计划（Ｎｏ．２０１１ＢＡＫ１０Ｂ０６）资助项目
＊Ｅ－ｍａｉｌ：ｓｈａｏｂｉｎｇｃｈ＠ｓｉｎａ．ｃｏｍ

１　引　言

双酚Ａ（Ｂｉｓｐｈｅｎｏｌ　Ａ，ＢＰＡ）、壬基酚（Ｎｏｎｙｌｐｈｅｎｏｌ，ＮＰ）和辛基酚（Ｏｔｃｙｌｐｈｅｎｏｌ，ＯＰ）已被证明具
有内分泌干扰效应［１，２］，ＢＰＡ作为生产塑料的原料，ＮＰ和ＯＰ作为增塑剂和表面活性剂原料等被广泛用
于各种产品，可通过多种途径污染食品。目前在纯净水［３］以及鱼虾等水产品［４，５］、肉及肉制品［６］、奶类［７，８］

及谷物［９］等多种食物中都检测到这类物质。ＢＰＡ、ＮＰ和ＯＰ的亲脂性较强，易在高脂肪、高蛋白的动物性
食品中富集。联合国粮食与农业组织／世界卫生组织（ＦＡＯ／ＷＨＯ）专家会议［１０］对３０篇文献进行调研，发
现高脂肪食物中ＢＰＡ的含量高于其它食物；Ｌｕ等［１１］对台湾４６６件食品进行调查，发现肉类的ＮＰ和ＯＰ
含量高于其它食品。监测ＢＰＡ等污染物在动物性食品中的存在水平具有重要意义。

ＮＰ和ＢＰＡ在环境中普遍存在，有研究者报道Ｍｉｌｌｉ－Ｑ超纯水中ＢＰＡ的浓度约为１～８ｐｇ／Ｌ
［１２，１３］。此

外，样品预处理实验用塑料器皿和橡胶制品等都会迁移出大量 ＮＰ和ＢＰＡ［３，９］，对分析结果造成干扰。

Ｋｕｃｈ等［１４］在对地表水和饮用水中的环境雌激素酚类物质进行分析时，用二次蒸馏水或反渗透水作为质量
控制样品，结果在过程空白中检出２００～４００ｐｇ／Ｌ的ＯＰ、ＮＰ和ＢＰＡ。在食品分析方面，尽管目前已有大
量的文献报道了检测方法，但是有关分析过程中的质量控制涉及较少，其后果可能导致监测数据失真，造
成评估过程中食品安全风险的误判。鉴于此，本实验在探讨不同样品处理过程提取效果的同时，考察了实
验操作中目标化合物背景污染的来源，最终采用凝胶渗透色谱（ＧＰＣ）净化，同位素稀释超高效液相色谱－串
联质谱技术（ＵＰＬＣ－ＭＳ／ＭＳ）分离检测，实现了肉、蛋、奶中痕量ＢＰＡ、ＮＰ及ＯＰ的同时测定。

２　实验部分

２．１　仪器和试剂

Ｗａｔｅｒｓ　ＡＣＱＵＩＴＹＴＭ超高效液相色谱仪、ＸｅｖｏＴＭＴＱ质谱仪（美国 Ｗａｔｅｒｓ公司）；Ｍｉｌｌｉ－Ｑ超纯水机（美
国 Ｍｉｌｌｉｐｏｒｅ公司）；ＣＨＩＳＴ　ＡＬＰＨＡ２－４，ＬＤｐｌｕｓ型冻干仪（德国ＣＨＩＳＴ公司）；ＢüＣＨＩ　ＭｉｘｅｒＢ－４００均质器
（瑞士ＢüＣＨＩ公司）；Ａｃｃｕｐｒｅｐ　ＭＰＳ凝胶渗透色谱仪（美国Ｊ２Ｓｃｉｅｎｔｉｆｉｃ公司）；４０１１型数字旋转蒸发仪（德
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国Ｈｅｉｄｏｌｐｈ公司）；Ｓｅｐ－Ｐａｋ　ＮＨ２（５００ｍｇ，６ｍＬ），Ｓｅｐ－Ｐａｋ　Ｓｉｌｉｃａ（５００ｍｇ，６ｍＬ）和Ｓｅｐ－Ｐａｋ　Ｆｌｏｒｉｓｉｌ
（５００ｍｇ，６ｍＬ）固相萃取柱（美国 Ｗａｔｅｒｓ公司）；Ｖａｒｉａｎ　ＮＨ２（５００ｍｇ，６ｍＬ）固相萃取柱（美国Ｖａｒｉａｎｓ公
司）；Ｃｌｅａｎｅｒｔ　ＮＨ２，Ｃｌｅａｎｅｒｔ　ＰＳＡ，Ｃｌｅａｎｅｒｔ　Ｓｉｌｉｃａ，Ｃｌｅａｎｅｒｔ　Ｆｌｏｒｉｓｉｌ，Ｃｌｅａｎｅｒｔ　ＰｅｓｔｉＣａｒｂ和Ｃｌｅａｎｅｒｔ　Ａｌｕｍｉｎａ　Ｎ
填料（天津Ａｇｅｌａ　Ｔｅｃｈｎｏｌｏｇｉｅｓ公司）；Ｓｕｐｅｌｃｌｅａｎ　ＬＣ－Ｆｌｏｒｉｓｉｌ填料（美国Ｓｕｐｌｅｃｏ公司）。
甲醇（ＬＣ－ＭＳ级，德国 Ｍｅｒｃｋ公司），乙腈、乙酸乙酯、环己烷、甲基叔丁基醚、丙酮和正己烷（ＨＰＬＣ级，

美国Ｄｉｋｍａ公司）；无水Ｎａ２ＳＯ４（分析纯）；氨水（２８％～３０％，ｗ／ｗ，比利时Ａｃｒｏｓ　Ｏｒｇａｎｉｃｓ公司）；双酚Ａ
（９８．５％，德国Ｄｒ　Ｅｈｒｅｎｓｔｏｒｆｅｒ　ＧｍｂＨ公司），４－ＮＰ（日本Ｔｏｋｙｏ　Ｋａｓｅｉ　Ｋｏｇｙｏ公司），４－ＯＰ（９９％，美国Ｓｉｇ－
ｍａ－Ａｌｄｒｉｃｈ公司）；同位素内标ＢＰＡ－ｄ４，４－ｎ－ＮＰ－ｄ４和４－ｎ－ＯＰ－ｄ１７（纯度均大于９７．８％，加拿大ＣＤＮ公司）。

２．２　标准溶液的配制
分别准确称取１０ｍｇ标准品，以甲醇溶解并定容至１０ｍＬ，配制成１０００ｍｇ／Ｌ的标准储备液，于

#２０℃保存。临用时用甲醇稀释成不同浓度的标准工作液，于４℃保存。

２．３　样品前处理
动物肌肉样品用组织捣碎机捣碎均匀，鸡蛋去壳后于１００ｍＬ烧杯中用玻璃棒搅拌均匀，液态奶样

品冷冻干燥后研磨均匀，奶粉样品直接称取。分别称取肌肉、鸡蛋和奶粉样品４．０、４．０和２．０ｇ，于５０
ｍＬ玻璃离心管中，加入１０ｍＬ乙酸乙酯－环己烷（１∶１，Ｖ／Ｖ）涡旋混匀，超声提取１５ｍｉｎ，于４℃以３０００
ｒ／ｍｉｎ离心１５ｍｉｎ，取５ｍＬ上清液用于 ＧＰＣ净化。ＧＰＣ采用苯乙烯树脂Ｂｉｏｂｅａｄ　ＳＸ－３（３００×１０
ｍｍ）凝胶色谱柱，流动相为乙酸乙酯－环己烷（１∶１，Ｖ／Ｖ），流速３．０ｍＬ／ｍｉｎ。收集１２．５～１７．５ｍｉｎ组
分于１００ｍＬ鸡心瓶中，在３０℃以１２０ｒ／ｍｉｎ旋转蒸发至干，加１ｍＬ甲醇。
实验中所用的器具均为玻璃材质，使用前在马弗炉中４００℃烘烤４ｈ。ＧＰＣ及液相色谱串联质谱

仪的管线均为不锈钢或聚四氟乙烯材质。每１０个样品做一个溶剂空白。

２．４　色谱－质谱条件
色谱和质谱分析条件采用本课题组已建立的方法［１５］。色谱柱：ＡＣＱＵＩＴＹ　ＵＰＬＣＴＭＢＥＨ　Ｃ１８（５０

ｍｍ×２．１ｍｍ，１．７!ｍ）；捕集柱：Ｗａｔｅｒｓ　Ｉｓｏｌａｔｏｒ　Ｃｏｌｕｍｎ（Ｐ／Ｎ：１８６００４４７６）；柱温：４０℃；流动相：Ａ
相为甲醇，Ｂ相为０．１％（ｗ／ｗ）氨水；流速：０．３ｍＬ／ｍｉｎ；梯度洗脱程序：０～２．０ｍｉｎ，３５％ Ａ线性升至

９０％ Ａ；２．０～５．０ｍｉｎ，９０％ Ａ线性升至９９．９％ Ａ，保持１．９ｍｉｎ；７．１ｍｉｎ回到初始流动相，保持４
ｍｉｎ；进样量５!Ｌ。
离子源：电喷雾离子源，负离子模式（ＥＳＩ－）；毛细管电压：２．８ｋＶ；离子源温度：１５０℃；脱溶剂温

度：４００℃；脱溶剂气流量：８００Ｌ／ｈ；锥孔气流量：５０Ｌ／ｈ。ＭＲＭ模式采集数据。

３　结果与讨论

３．１　溶剂选择及浓缩方式考察
选择实验室常用的色谱纯有机溶剂，包括乙腈、甲醇、甲基叔丁基醚、丙酮、正己烷、乙酸乙酯和环己

烷，各取４０ｍＬ，平均分成２份，分别用氮气吹干或旋转蒸发至干，残渣用０．５ｍＬ甲醇溶解。结果表明，旋
蒸后ＮＰ的含量均低于仪器检出限（０．１!ｇ／Ｌ），对实验结果影响很小，但氮气吹干的过程会引入不同浓度
的ＮＰ，约为０．４～１．７!ｇ／Ｌ，可能由于空气中ＮＰ的污染造成［１６］。因此本研究选择旋转蒸发浓缩样品。

３．２　提取液的优化
考察了１０ｍＬ的乙腈、甲醇、甲基叔丁基醚和乙酸乙酯－环己烷（１∶１，Ｖ／Ｖ）的提取效率。如２．３节所

述，样品中加标量为２５!ｇ／ｋｇ，放置３０ｍｉｎ。乙腈、甲醇及甲基叔丁基醚处理肌肉和鸡蛋等含水基质时，
需加入无水Ｎａ２ＳＯ４脱水后，再超声提取，取１ｍＬ直接上机测定。使用乙酸乙酯－环己烷（１∶１，Ｖ／Ｖ）直接提
取时，超声离心后取１ｍＬ上清液旋转蒸发至干，以１ｍＬ甲醇复溶再测定。结果如图１所示，

４种提取液中，除甲基叔丁基醚提取效率较差外，其余３种提取液的提取效率相差不大，均在６２．３％～１１７．
８％之间。乙酸乙酯－环己烷（１∶１，Ｖ／Ｖ）的回收率最高，乙腈略优于甲醇。因此采用固相萃取净化时，选择
乙腈作为提取液，ＧＰＣ净化时选择乙酸乙酯－环己烷（１∶１，Ｖ／Ｖ）。

３．３　净化方式的优化
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　图１　不同提取液对肌肉（Ａ）、鸡蛋（Ｂ）和奶粉（Ｃ）中目标化合物的回收率

Ｆｉｇ．１　Ｒｅｃｏｖｅｒｉｅｓ　ｏｆ　ｔａｒｇｅｔ　ｃｏｍｐｏｕｎｄｓ　ｉｎ　ｍｕｓｃｌｅ（Ａ），ｅｇｇ（Ｂ）ａｎｄ　ｉｎｆａｎｔ　ｆｏｒｍｕｌａ（Ｃ）ｕｓｉｎｇ　ｄｉｆｆｅｒｅｎｔ　ｅｘｔｒａｃｔｉｎｇ
ｓｏｌｕｔｉｏｎｓ
１．乙酸乙酯－环己烷（Ｅｔｈｙｌ　ａｃｅｔａｔｅ－ｃｙｃｌｏｈｅｘａｎｅ，１∶１，Ｖ／Ｖ）；２．乙腈（Ａｃｅｔｏｎｉｔｒｉｌｅ）；３．甲醇（Ｍｅｔｈａｎｏｌ）；４．甲基叔丁基醚

（Ｍｅｔｈｙｌ　ｔｅｒｔｉａｒｙ　ｂｕｔｙｌ　ｅｔｈｅｒ）。

３．３．１　固相萃取法　在测定实际样品时，无论以乙腈，还是乙酸乙酯－环己烷（１∶１，Ｖ／Ｖ）为提取液时，直接
旋转蒸发浓缩后都有明显的脂肪残留，ＬＣ－ＭＳ／ＭＳ测定时产生了很强的基质抑制，ＮＰ和ＯＰ均大于７０％
（表１）。正相固相萃取是动物源性食品中痕量残留物富集净化常用的方法。本实验比较了ＮＨ２ 柱、Ｓｉｌｉｃａ
柱和Ｆｌｏｒｉｓｉｌ柱。在空白对照中均检出ＮＰ，ＮＨ２ 柱和Ｆｌｏｒｉｓｉｌ柱约为３ｎｇ，Ｓｉｌｉｃａ柱约为１００ｎｇ。
本研究以ＮＨ２ 柱为例，分别用１０，２０，３０，４０和５０ｍＬ的甲醇－丙酮（１∶１，Ｖ／Ｖ）预淋洗柱子，ＮＰ的背

景值未明显减少，说明大体积的洗脱液不能有效去除ＮＰ的干扰。本研究对固相萃取柱的不同组成部分
进行了考察，即柱套、筛板以及填料。将常用的塑料柱套换成了玻璃柱套；取不同的填料（０．５ｇ）和筛板分
别浸泡在５ｍＬ甲醇－丙酮（１∶１，Ｖ／Ｖ）溶液中，每隔１ｈ取１ｍＬ浸泡液进行测定；弃去剩余溶液，重新加入

５ｍＬ甲醇－丙酮（１∶１，Ｖ／Ｖ）溶液，以考察ＮＰ和ＢＰＡ的溶出情况。本研究比较了７种填料，包括Ｃｌｅａｎｅｒｔ
ＮＨ２，Ｃｌｅａｎｅｒｔ　ＰＳＡ，Ｃｌｅａｎｅｒｔ　Ｓｉｌｉｃａ，Ｃｌｅａｎｅｒｔ　Ｆｌｏｒｉｓｉｌ，Ｃｌｅａｎｅｒｔ　ＰｅｓｔｉＣａｒｂ，Ｃｌｅａｎｅｒｔ　Ａｌｕｍｉｎａ　Ｎ和Ｓｕｐｅｌｃｌｅａｎ
ＬＣ－Ｆｌｏｒｉｓｉｌ，发现随着浸泡时间的延长，填料中释放出的ＮＰ逐渐减少，最后维持在约０．４ｎｇ；但是筛板中

ＮＰ会持续溶出，浓度约为０．８ｎｇ，因此直接使用商品化的固相萃取柱进行净化不可行。
本实验参考了文献［１７］，将Ｆｌｏｒｉｓｉｌ填料于１３０℃加热１６ｈ可去除ＮＰ（ＮＰ溶出量低于０．１ｎｇ）。称取

奶粉２．０ｇ，以１０ｍＬ乙腈提取一次，用１０ｍＬ乙腈饱和的正己烷进一步去除脂肪，取乙腈层旋转蒸发至
干，加５ｍＬ正己烷－丙酮（８∶２，Ｖ／Ｖ），转入放有１．０ｇ　Ｆｌｏｒｉｓｉｌ填料的玻璃离心管中，２５００ｒ／ｍｉｎ漩涡振荡

１ｍｉｎ，离心后取上清液，旋蒸至干，定容并检测，基质抑制率仍然大于５０％（表１），该方法不能达到净化
目的。

表１　不同净化处理后奶粉中目标化合物的基质抑制率
Ｔａｂｌｅ　１　Ｍａｔｒｉｘ　ｓｕｐｐｒｅｓｓｉｏｎ　ｏｆ　ｔａｒｇｅｔ　ｃｏｍｐｏｕｎｄｓ　ｉｎ　ｉｎｆａｎｔ
ｆｏｒｍｕｌａ　ａｆｔｅｒ　ｄｉｆｆｅｒｅｎｔ　ｃｌｅａｎｕｐ　ｐｒｏｃｅｄｕｒｅｓ（ｎ＝３）

方法 Ｍｅｔｈｏｄ　 ＢＰＡ（％） ＮＰ（％） ＯＰ（％）

Ⅰ ２６　 ７７　 ７９

Ⅱ ３　 ７１　 ５２

Ⅲ ７　 ４　 ０

　Ⅰ：提取液直接浓缩（Ｅｘｔｒａｃｔｓ　ｄｉｒｅｃｔｌｙ　ｃｏｎｃｅｎｔｒａｔｅｄ）；Ⅱ：Ｆｌｏｒｉ－
ｓｉｌ填料净化（Ｐｕｒｉｆｉｅｄ　ｂｙ　Ｆｌｏｒｉｓｉｌ）；Ⅲ：ＧＰＣ 净化（Ｐｕｒｉｆｉｅｄ　ｂｙ
ＧＰＣ）。ＢＰＡ：Ｂｉｓｐｈｅｎｏｌ；ＮＰ：Ｎｏｎｙｌｐｈｅｎｏｌ；ＯＰ：Ｏｃｔｙｌｐｈｅｎｏｌ。

３．３．２　凝胶渗透色谱法　ＧＰＣ对含油脂类的样
品具有良好的净化效果，本课题组曾用 ＧＰＣ方
法检测了植物油中目标化合物［１５］，发现ＧＰＣ过
程中引入的ＮＰ低于仪器的检出限，由于该操作
自动化程度高，因此背景值相对稳定，ＲＳＤ＜
１３％。本实验中，样品经乙酸乙酯－环己烷（１∶１，

Ｖ／Ｖ）提取，ＧＰＣ 净化后，脂肪的去除率高于

９０％，３种目标化合物的基质抑制率均大于１０％
（表１）。所以最终采用ＧＰＣ进行样品净化。实验过程的空白低于仪器的定量限（０．２５!ｇ／Ｌ）。

３．３　线性范围和定量限
配制３种目标物的质量浓度为０．２５～１６００!ｇ／Ｌ的系列混合标准工作液，内标浓度均为１０ !ｇ／Ｌ，

以目标组分峰面积与相应内标峰面积的比值Ｙ对相应浓度Ｘ（!ｇ／Ｌ）进行线性回归，ＢＰＡ，ＮＰ和ＯＰ的线
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性方程分别为Ｙ＝０．０６８４Ｘ ＋０．０７３８，Ｙ＝０．１０２７Ｘ ＋０．１２７３和Ｙ＝０．１２６６　Ｘ ＋０．０４２４，相关系数（Ｒ２）均
大于０．９９９。以加标样品中待测化合物色谱峰的信噪比Ｓ／Ｎ＝３对应的浓度为方法的检出限（ＬＯＤ），

Ｓ／Ｎ＝１０对应的浓度为方法的定量限（ＬＯＱ）。确定肉和鸡蛋样品中目标化合物的ＬＯＱ为０．２ !ｇ／

ｋｇ，ＬＯＤ为０．０７!ｇ／ｋｇ；奶粉样品中的ＬＯＱ为０．４!ｇ／ｋｇ，ＬＯＤ为０．１３!ｇ／ｋｇ。

３．４　方法的回收率和精密度
在３种基质中添加不同量的混合标准溶液，使动物肌肉（以猪肉为例）和鸡蛋样品ＢＰＡ和ＯＰ的加标

水平分别为０．２，１．０和４．０!ｇ／ｋｇ，ＮＰ的加标水平分别为１．０，５．０和２０．０!ｇ／ｋｇ；奶粉的加标水平为肉
和鸡蛋的２倍，每个水平设６个平行。按上述条件进行处理和测定，内标法计算目标物质的回收率和相对
标准偏差（ＲＳＤ），肉样品的回收率为８５．９％～１１７．０％；奶粉样品的回收率为９７．２％～１１５．５％；鸡蛋样品
的回收率为９３．３％～１１１．２％，具体结果见表２。选择中等浓度水平进行连续５ｄ的加标回收实验，求得

ＮＰ，ＯＰ和ＢＰＡ在３种基质中的日间精密度＜２０％，满足食品中痕量污染物分析的要求。

表２　肉、蛋和奶粉中３种目标化合物的回收率和相对标准偏差（ｎ＝６）
Ｔａｂｌｅ　２　Ｒｅｃｏｖｅｒｉｅｓ　ａｎｄ　ＲＳＤｓ　ｏｆ　３ｔａｒｇｅｔ　ｃｏｍｐｏｕｎｄｓ　ｉｎ　ｍｅａｔ，ｅｇｇ　ａｎｄ　ｉｎｆａｎｔ　ｆｏｒｍｕｌａ（ｎ＝６）

样品
Ｓａｍｐｌｅ

化合物
Ｃｏｍｐｏｕｎｄｓ

加标水平
Ｓｐｉｋｅｄ
（!ｇ／ｋｇ）

回收率
Ｒｅｃｏｖｅｒｙ
（％）

ＲＳＤ
（％）

样品
Ｓａｍｐｌｅ

化合物
Ｃｏｍｐｏｕｎｄｓ

加标水平
Ｓｐｉｋｅｄ
（!ｇ／ｋｇ）

回收率
Ｒｅｃｏｖｅｒｙ
（％）

ＲＳＤ
（％）

肌肉
Ｍｕｓｃｌｅ

奶粉
Ｉｎｆａｎｔ
ｆｏｒｍｕｌａ

ＢＰＡ

ＮＰ

ＯＰ

ＢＰＡ

ＮＰ

ＯＰ

０．２
１．０
４．０

１．０
５．０
２０．０

０．２
１．０
４．０

０．４
２．０
８．０

２．０
１０．０
４０．０

０．４
２．０
８．０

９４．９
１０６．６
８５．９

１０３．７
１１７．０
１０４．２

８６．７
１０４．４
９６．９

１０９．１
１０９．６
１０２．９

１１２．０
１０３．７
１０６．７

１１４．８
９７．２
１１５．５

１７．０
８．６
４．３

６．６
６．６
３．６

２０．０
１８．０
５．２

７．２
１３．０
１０．０

１７．０
９．２
７．１

１３．０
１２．０
６．４

鸡蛋
Ｅｇｇ

ＢＰＡ

ＮＰ

ＯＰ

０．２
１．０
４．０

１．０
５．０
２０．０

０．２
１．０
４．０

１０２．７
９９．５
１０３．８

１１１．２
９３．３
１０６．９

１１１．０
９３．３
１０３．３

１５．０
１７．０
６．１

７．６
５．９
８．７

１３．０
１５．０
２．９

　

３．５　实际样品分析
应用本方法对市售的动物性食品进行了检测。所有样品均未检出ＯＰ；１０份样品（包括猪肉、羊肉、鸡

肉、牛肉和鱼肉）中有８份检出了ＢＰＡ，含量为０．２～４．５!ｇ／ｋｇ，８份检出了ＮＰ，含量为０．５～８０．３!ｇ／ｋｇ；

３０份奶粉样品中有５份检出ＢＰＡ，含量为０．４～０．９!ｇ／ｋｇ，ＮＰ的检出率为１００％，但其浓度水平差异明显
（１．５～１３６０!ｇ／ｋｇ）；１３份液奶样品中未检出ＢＰＡ，但同样均检出ＮＰ，含量为４．９～２０３!ｇ／ｋｇ；１９份鸡蛋
样品中１份检出ＢＰＡ，含量为０．３５!ｇ／ｋｇ；３份检出ＮＰ，含量为０．２７～１．０９!ｇ／ｋｇ。

上述结果表明，ＮＰ广泛存在于肉、蛋和奶等基质中，其中奶粉和液奶的污染较为严重。考虑到这种化
合物的类雌激素效应，乳制品中的ＮＰ对消费者尤其是对婴幼儿的健康风险影响应当引起重视。
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Ｔｅｃｈｎｏｌｏｇｙ　ｏｆ　ｔｈｅ　Ｐｅｏｐｌｅ′ｓ　Ｒｅｐｕｂｌｉｃ　ｏｆ　Ｃｈｉｎａ，Ｂｅｉｊｉｎｇ１０００３８，Ｃｈｉｎａ）

Ａｂｓｔｒａｃｔ　Ａ　ｃｏｍｐｒｅｈｅｎｓｉｖｅ　ａｎａｌｙｔｉｃａｌ　ｍｅｔｈｏｄ　ｂａｓｅｄ　ｏｎ　ｕｌｔｒａ　ｐｅｒｆｏｒｍａｎｃｅ　ｌｉｑｕｉｄ　ｃｈｒｏｍａｔｏｇｒａｐｈｙ－ｔａｎｄｅｍ　ｍａｓｓ
ｓｐｅｃｔｒｏｍｅｔｒｙ（ＵＰＬＣ－ＭＳ／ＭＳ）ｈａｓ　ｂｅｅｎ　ｄｅｖｅｌｏｐｅｄ　ｆｏｒ　ｔｈｅ　ｓｉｍｕｌｔａｎｅｏｕｓ　ｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎ　ｏｆ　ｂｉｓｐｈｅｎｏｌ　Ａ，ｎｏｎｙｌ－
ｐｈｅｎｏｌ　ａｎｄ　ｏｃｔｙｌｐｈｅｎｏｌ　ｉｎ　ｍｅａｔ，ｅｇｇ，ｉｎｆａｎｔ　ｆｏｒｍｕｌａ　ａｎｄ　ｍｉｌｋ．Ｉｎ　ｔｈｉｓ　ｓｔｕｄｙ，ｓｏｌｉｄ　ｐｈａｓｅ　ｅｘｔｒａｃｔｉｏｎ（ＳＰＥ）

ａｎｄ　ｇｅｌ　ｐｅｒｍｅａｔｉｏｎ　ｃｈｒｏｍａｔｏｇｒａｐｈｙ（ＧＰＣ）ｗｅｒｅ　ｃｏｍｐａｒｅｄ　ａｎｄ　ｔｈｅ　ｂａｃｋｇｒｏｕｎｄ　ｃｏｎｔａｍｉｎａｔｉｏｎｓ　ｏｆ　ｔｈｅ　ｔａｒｇｅｔ
ｃｏｍｐｏｕｎｄｓ　ｆｒｏｍ　ｔｈｅ　ｐｒｅｔｒｅａｔｍｅｎｔ　ｐｒｏｃｅｄｕｒｅ　ｗｅｒｅ　ｓｔｕｄｉｅｄ．Ｓａｍｐｌｅｓ　ｗｅｒｅ　ｅｘｔｒａｃｔｅｄ　ｂｙ　ｅｔｈｙｌ　ａｃｅｔａｔｅ：ｃｙｃｌｏ－
ｈｅｘａｎｅ（１∶１，Ｖ／Ｖ）ａｎｄ　ｐｕｒｉｆｉｅｄ　ｂｙ　ＧＰＣ．Ｓａｔｉｓｆａｃｔｏｒｙ　ｌｉｎｅａｒｉｔｙ（Ｒ２＞０．９９９）ｗａｓ　ｏｂｔａｉｎｅｄ　ｏｖｅｒ　ｔｈｅ　ｒａｎｇｅ　ｏｆ
０．２５－１６００!ｇ／Ｌ，ｗｉｔｈ　ｌｉｍｉｔｓ　ｏｆ　ｑｕａｎｔｉｆｉｃａｔｉｏｎ（ＬＯＱ）ｏｆ　０．２!ｇ／ｋｇ　ｉｎ　ｍｅａｔ　ａｎｄ　ｅｇｇ，ａｎｄ　０．４!ｇ／ｋｇ　ｉｎ　ｉｎ－
ｆａｎｔ　ｆｏｒｍｕｌａ．Ｍｅａｎ　ｒｅｃｏｖｅｒｉｅｓ　ｏｆ　ｔｈｒｅｅ　ｔａｒｇｅｔ　ｃｏｍｐｏｕｎｄｓ（ｓｐｉｋｅｄ　ａｔ　ｔｈｒｅｅ　ｃｏｎｃｅｎｔｒａｔｉｏｎ　ｌｅｖｅｌｓ）ｒａｎｇｅｄ　ｆｒｏｍ
８５．９％－１１７．０％，ｗｉｔｈ　ｒｅｌａｔｉｖｅ　ｓｔａｎｄａｒｄ　ｄｅｖｉａｔｉｏｎｓ（ＲＳＤ）ｌｅｓｓ　ｔｈａｎ　２０％．Ｔｈｅ　ｍｅｔｈｏｄ　ｗａｓ　ａｐｐｌｉｅｄ　ｉｎ　ｔｈｅ　ａ－
ｎａｌｙｓｉｓ　ｏｆ　ｍｅａｔ，ｅｇｇ，ｉｎｆａｎｔ　ｆｏｒｍｕｌａ　ａｎｄ　ｍｉｌｋ　ｔａｋｅｎ　ｆｒｏｍ　Ｂｅｉｊｉｎｇ．Ａｓ　ａ　ｒｅｓｕｌｔ，ｎｏｎｙｌｐｈｅｎｏｌ　ｐｒｅｓｅｎｔｅｄ　ａ　ｈｉｇｈ－
ｅｓｔ　ｄｅｔｅｃｔａｂｌｅ　ｆｒｅｑｕｅｎｃｙ，ｉｎ　ｔｈｅ　ｒａｎｇｅ　ｏｆ　０．２７－１３５７ !ｇ／ｋｇ．Ｉｎ　ａｄｄｉｔｉｏｎ，ｂｉｓｐｈｅｎｏｌ　Ａ　ｗａｓ　ａｌｓｏ　ｄｅｔｅｃｔｅｄ　ｉｎ
ｔｈｉｓ　ｓｕｒｖｅｙ．
Ｋｅｙｗｏｒｄｓ　Ａｎｉｍａｌ　ｐｒｏｄｕｃｉｎｇ　ｆｏｏｄ；Ｇｅｌ　ｐｅｒｍｅａｔｉｏｎ　ｃｈｒｏｍａｔｏｇｒａｐｈｙ；Ｂｉｓｐｈｅｎｏｌ　Ａ；Ｎｏｎｙｌｐｈｅｎｏｌ；

Ｏｃｔｙｌｐｈｅｎｏｌ；Ｕｌｔｒａ－ｐｅｒｆｏｒｍａｎｃｅ　ｌｉｑｕｉｄ　ｃｈｒｏｍａｔｏｇｒａｐｈｙ／ｔａｎｄｅｍ　ｍａｓｓ　ｓｐｅｃｔｒｏｍｅｔｒｙ
（Ｒｅｃｅｉｖｅｄ　１９Ｓｅｐｔｅｍｂｅｒ　２０１１；ａｃｃｅｐｔｅｄ　１６Ｊａｎｕａｒｙ　２０１２）
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