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引言

杂环胺（Heterocyclic Amines, HCAs）是富含蛋白质的食品原

料(如肉类等)热加工程中产生的一大类危害物，大量研究表明, 该

类物质可与DNA 共价结合产生致癌致突变毒性。目前，杂环胺物

质通常采用GC、GC-MS、HPLC、LC-MS方法，大多数杂环胺是极性

的，GC、GC-MS常用硅烷化衍生化或酰化衍生化。部分HCAs 缺乏

紫外生色团结构及荧光特性，液相HPLC检测种类有限。故HCAs的

检测方法一直采用色谱-质谱检测，如国标GB 5009.243-2016、SN/

T 4140-2015对杂环胺采用液相质谱方法检测。因肉类食品基体复

杂，杂环胺含量低，假阳性问题存在。本文采用X500R 高分辨系统

SWATH® 技术对热加工肉制品中杂环胺的定性定量分析。

本文实验方案技术特点和优势：

1. 采用SCIEX OS软件SWATH®技术，具有一级质谱质量精度，化合

物同位素丰度，保留时间，二级谱库匹配四大关卡完成定性分

析，结果准确；

2. SWATH®技术采集二级质谱用于定量分析，降低干扰，满足欧

盟要求的Ion Ratio的法规要求，定量结果准确。浓度范围为0.5-

50  μg/L，具有良好的线性相关性，r均大于0.99；
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3. SWATH®技术可以实现数据可追溯，样本只需采集一次，随时调

用样本数据分析不同的方向；

4. SCIEX OS软件快速高通量完成大量样本的定性定量工作。

实验方法

1. 液相方法：

流动相A：0.1%甲酸水  ；

流动相B：甲醇；

色谱柱：Phenomenex  Kinetex F5 3.0×100 mm, 2.6 μm；

流速：0.4 mL/min；

柱温：40 ℃

洗脱程序：梯度洗脱；

2. 质谱方法：

X500R离子源参数如表1：

Parameter Setting

Curtain Gas (CUR) 30 

Ion Spray voltage (IS) 5500 

Temperature (TEM) 550 

Nebulizer Gas (GS1) 55 

Heater Gas (GS2) 55

表1. 正离子模式：ESI+
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2. 线性范围

16种杂环胺二级质谱定量，浓度为0.5-50 μg/L范围线性良好

（r>0.99），保证不同浓度水平样品的准确定量（见图 2）。

SWATH®方法设置：
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图谱

3. 样品前处理

参照SN/T 4140-2015标准，样本经过乙腈提取、正己烷去除油

脂，调节2PH，过SPE固相萃取柱，净化，氮吹、定容，直接上机

液相质谱分析。

结果与讨论

1. 四关锁定定性分析

16种杂环胺通过一级质量精度、同位素丰度，保留时间，

二级谱库匹配四大关完成对化合物的鉴定工作，如下图1杂环胺

phip，四关显示绿灯，一级偏差为0.9ppm，二级匹配得分70分

以上，快速确证是phip化合物。所以，四关锁定定性分析流程简

单、快速、智能化。16种杂环胺分析物见表2。
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图1. 16种杂环胺四关锁定鉴定结果。
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表2. 16种杂环胺分子式及加合方式。

3. 定量限

浓度为1 μg/L的16种杂环胺化合物的色谱图（见图3）,高于SN/

T 4140-2015的定量下限。满足国内外标准的要求。

图2. 16种杂环胺的工作曲线。

Name Formula Adduct Mass

iq C11H10N4 [M+H]+ 199.0978

phip C13H12N4 [M+H]+ 225.1135

meiq C12H12N4 [M+H]+ 213.1135

iqx C10H9N5 [M+H]+ 200.0931

meiqx C11H11N5 [M+H]+ 214.1087

4,8dimeiqx C12H13N5 [M+H]+ 228.1244

7,8dimeiqx C12H13N5 [M+H]+ 228.1244

Harman C12H10N2 [M+H]+ 183.0917

Nor Harmane C11H8N2 [M+H]+ 169.0760

trp-p-1 C13H13N3 [M+H]+ 212.1182

trp-p-2 C12H11N3 [M+H]+ 198.1026

AaC C11H9N3 [M+H]+ 184.0869

MeAaC C12H11N3 [M+H]+ 198.1026

Glu-p-1 C11H10N4 [M+H]+ 199.09782

Glu-p-2 C10H8N4 [M+H]+ 185.08217

DMIP C8H10N4 [M+H]+ 163.09782



The Power of Precision

p 3

总结

1. 本实验采用X500R 的SWATH®技术，简单、快速、准确的完成四

关锁定的鉴定，同时，满足标准需要的二级定量方式。

2. 本实验方法满足标准SN/T 4140-2015的最低检出限，而且

SWATH®技术数据的可追溯性，因此，本实验方法在热加工肉制

品中杂环胺的定性定量分析有着重要的研究参考意义。
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图3. 浓度为1ng/mL 的16种杂环胺的色谱图。
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