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摘$要!目的$采用超高效液相色谱+线性离子阱轨道离子阱组合式高分辨质谱联用技术",-./+.0123456378 9:#!

建立渔用中药制剂中氟喹诺酮类$磺胺类$四环素类$孔雀石绿类$硝基呋喃类以及喹噁啉类等 &; 种西药成分的快速

筛查与确证方法% 方法$样品经乙酸乙酯提取!/#;吸附剂净化!经反相色谱柱分离!甲醇+水"含 (<#=甲酸#为流动

相梯度洗脱"流速 %*( !>?@5A!柱温 !( B!进样量 #( !>#!通过 .0123456378 9: 全扫描!02CDE软件结合数据库检索!

对 &; 种西药成分进行快速筛查和确证% 结果$各化合物的检出限".2E#为 (<(() ( F(<%# @G?HG&定量限".21#为

(<(%( F(<I% @G?HG!在线性范围内存在良好线性关系!相关系数 !% 为 (<"I") F(<"""I&在 (<%*$(<*($#<(( @G?HG三个

添加水平下!方法回收率分别为 ;#<"= F##&<&=$;&<(= F##&<!=$;(<"= F##&<;=!"#$为 #<*)= F#&<!=% 结

论$方法快速$准确$可靠$重现性好!可对中药基质中的部分违法添加药物进行筛查和确证%
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#<*)= f#&<!=’3,*’21&$,*$0WU@U6WXZ c7]3785Z" 7̂ P̂376U" 3U>574>U7AZ 83Û5]U’D6c7]]P5674>U[X36WU]̂3UUA5AG
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$$随着我国水产品药物残留专项整治活动的开展" 禁用和限用药物整治已成为水产品质量安全监管工
作的重点’ 中草药因具有毒副作用小(无残留(无污
染及不易产生抗药性等优点"正在成为养殖渔民治疗
水产病害的重要替代品和水产健康养殖中推荐的主
要防病药物)#* ’ 但是"由于中草药药性较慢"在渔用
中药制剂中添加禁用或限用药物以增加药效的现象
仍然存在"使水产品质量存在较大的安全隐患’ 因
此"建立渔用中药制剂中添加西药成分的准确(快速
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的筛查及确证方法具有非常重要的意义’
当前"对中药制剂中非法添加的西药成分进行

鉴定的方法主要有红外光谱法 )%* (薄层色谱法 )!* (
高效液相色谱法 )&* (气相色谱+质谱法 $R/+9:% )**

以及高效液相色谱+质谱$O-./+9:%联用技术 )) fI* ’
O-./+9: 方法灵敏度高"可以同时对多类药物进行
定性(定量测定"已成为药物筛查的主要手段’ 近
年来"以飞行时间质谱 $02T+9:%和线性离子阱质
谱$23456378 9:%为代表的高分辨质谱在不同领域
的有害成分筛查上突显出较大优势"并能通过高分
辨质谱得到的精确质量数"配合自动化筛查软件对
质谱数据进行分析"使化合物的筛查和确证更为准
确(快速(简便 ); f#;* ’ 本研究以目前水产养殖中常
用的 I 种中药制剂为研究对象"建立了针对中药粉
剂基质的样品提取和净化方法"结合 ,-./+.01
23456378 9: 分析"在实验室自建数据库和检索软件
的基础上"对渔用中药制剂中非法添加的西药成分
进行了定性筛查和确证’

#$材料与方法
#<#$主要仪器与试剂

L̂ Û>7液相色谱系统"配备在线脱气机(四元梯
度泵(柱温箱(自动进样器$美国 0WU3@X: 5̂UA65[5̂公
司%#.01+23456378 C.线性离子阱+轨道离子阱高分
辨组合式质谱仪"配备电喷雾离子源 $_:D源 %
$0WU3@X: 5̂UA65[5̂"RU3@7AS%’

甲醇(乙腈(NO&L̂ (甲酸$色谱纯%"/#;吸附剂
$/#;"&( F)( !@%(乙二胺+N+丙基吸附剂 $-:L"
&( F)( !@%购自博纳艾杰尔科技有限公司$天津%#
西药标准品均购自 E3’_W3UA]6X3[U3R@4O"配制成
(<# G?.的甲醇溶液"使用时用甲醇稀释成 (<(# G?.
的混合工作液’ 试验用水为 95>>5+1超纯水’
#<%$方法
#<%<#$样品前处理

试验样品为 I 种渔用中药制剂"包括鱼肝宝散(
水霉灵(水霉净(败血散(三黄散(肝胆利康散以及
苦参地肤子散"均为中药粉剂’

称取 (<% G$精确到 (<((# G%样品"置于 *( @>离
心管中"用 #( @>溶剂超声提取 #( @5A") ((( 3?@5A离
心 #( @5A"提取上清液待用’ 称取 #*( @G/#;吸附剂
于 #( @>试管中"取 % @>提取上清液至该试管"涡旋
# @5A"# *(( 3?@5A 离心 #( @5A"取 #@>上清液于另一
干净试管中"用氮气吹干"用 # @>甲醇+(<#=甲酸水
$#i""&’&%复溶"过 (<%% !@滤膜"上机测定’
#<%<%$色谱条件

色谱柱& j76U3]L/1,D0M ,-./\_O /#; 柱

$%<# @@k*( @@"#<I !@%#流动相&L为水 $含
(<#=甲酸%溶液"\为甲醇’ 梯度洗脱&( F) @5A"
;(= F*(=L#) F)<# @5A"*(= F#(=L# )<# F
I<* @5A"保持 #(=L#I<* F;<( @5A"#(= F;(=L#
;<( F#( @5A"保持 ;(=L’ 流速 %*( !>?@5A"柱温
!( B"进样量 #( !>’
#<%<!$质谱条件

正离子模式全扫描分析条件&喷雾电压&<* Hd#
壳气流速 !( 7P"辅助气流速 ; 7P"毛细管温度
!*( B"毛细管电压 &I d"透镜电压 #!( d#扫描范
围 # (( F# ((( (’)#质量分辨率 )( (((’

二级质谱分析条件&裂解模式&高能诱导解离
$O/E%#隔离宽度 %<( E7#归一化碰撞能量 !* Ud#
激活时间 !( @]’
#<!$数据库的建立及质谱定性筛查

本研究建立了 &; 种西药的分子式(精确质量
数(离子加合物类型(二级特征碎片离子以及保留
时间等信息数据库$表 #%"通过 02CDE软件进行定
性筛查"定性筛查流程见图 #’ 样品经前处理后"第
一次进样进行 ,-./+.0123456378 9: 全扫描"将得
到的质谱数据文件以及 ]̂a格式的数据库文件导入
02CDE软件"数据库源文件设置强度阈值为* ((("
设置质量偏差范围为 * 88@’ 得到初步定性结果
后"对 02CDE筛选出的化合物与标准品的保留时间
进行比较"保留时间偏差 l#(=的为假阳性结果"保
留时间偏差 m#(=的化合物列入目标化合物清单’
第三步对样品进行第二次进样分析"选择目标化合
物进行 O/E裂解"得到样品中目标化合物的二级
质谱"与标准品的二级质谱进行对照"最后得出确
证结果’

图 #$,-./+.0123456378 9: 筛查与确证流程
T5GP3U#$: 3̂UUA5AG7AZ X̂A[53@765XA [>Xc Ŵ736X[

,-./+.0123456378 9:

#<&$定量分析
将混合工作液用甲醇+(<#=甲酸水$#i""&’&%稀
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释到 #(( !G?."再依次稀释成 *((%*(#((*(%<*(#<(
!G?."得到混合标准溶液#采用空白样品按+#<%<#,
进行处理"得到空白基质"在空白基质中分别加入
#<(( @>浓度为 #<((%<*(*<((#(<((%*<((*((#(( !G?.
的标准溶液复溶(过膜"得到基质添加标准溶液’
,-./+23456378 9: 进样测定"以各组分的峰面积对其
质量浓度绘制曲线"获得目标化合物的标准曲线(基
质标准曲线(线性相关系数及方法检出限’ 对+#<!,
中确证得到的目标化合物进行外标法定量’

%$结果与分析
%<#$样品前处理条件优化

中药制剂成分复杂"过滤后的提取液中仍含有
较多的杂质"会对质谱信号产生干扰"因此需要采
取必要的净化手段去除杂质’ 然而"常规的固相萃
取净化方式需要根据化合物的性质选择相应的固
相萃取柱"对不同极性的化合物难以采用同一根固
相萃取柱来完成净化过程’ 为了简化净化步骤"减
少化合物在净化过程中的损失"本试验采用了基质
固相分散的方式去除杂质"比较了 /#;和 -:L两种
吸附剂的净化效果$图 %%’ 结果表明"采用 -:L作
为吸附剂时"磺胺类(喹诺酮类和四环素类药物的
损失较严重"回收率均低于 )(="使用 /#;作为吸附
剂"各化合物的回收率均较为满意"因此选用 /#;作
为净化吸附剂’

图 %$吸附剂对不同种类西药回收率的影响$* g!%

T5GP3U%$DA[>PUA Û]X[]X34UA6XA 6WU3ÛXaU35U]X[

Z5[[U3UA6aU6U35A73SZ3PG]

西药种类繁多"极性不等"常用的提取溶剂有甲
醇(乙腈(乙酸乙酯和丙酮等’ 本试验考察了甲醇(乙
腈(#=乙酸+乙腈和乙酸乙酯等不同提取溶剂对不同
种类西药回收率的影响$图 !%’ 结果表明"采用甲醇
作为提取溶剂时"磺胺类(喹诺酮类(孔雀石绿类(硝
基呋喃类(喹噁啉类等药物的回收率均低于 *(=#使
用乙腈作为提取溶剂时"磺胺类(喹诺酮类(孔雀石绿
类(硝基呋喃类(喹噁啉类等药物的回收率明显提高"

但四环素类药物的回收率仅为 %%=#采用乙酸乙酯

作为提取溶剂"各类化合物的回收率范围为 ;*= F
##I=#以酸化乙腈作为提取溶剂时"磺胺类(喹诺酮
类(硝基呋喃类(喹噁啉类的回收率为 I"= F##&="
孔雀石绿类的回收率高于 #*(="而四环素类药物的
回收率为 *)=’ 综合比较"用乙酸乙酯作为提取溶
剂时各类化合物的提取效果最佳’

图 !$提取溶剂对不同种类西药回收率的影响$* g!%

T5GP3U!$DA[>PUA Û]X[U‘637̂65XA ]X>aUA6XA 6WU3ÛXaU35U]

X[Z5[[U3UA6aU6U35A73SZ3PG]

%<%$样品定容液对色谱分离效果的影响
样品定容液的组成对目标化合物的峰形和灵敏

度有较大影响"因此"本试验分别采用甲醇+水$#i#"
&’&%(甲醇+(<#=甲酸水 $#i""&’&%以及甲醇+水
$#i""&’&%等配制 *( AG?@>的标准溶液进行分析’
结果发现定容液为甲醇+水$#i#"&’&%时"喹诺酮类(
磺胺类药物(硝基呋喃原药(四环素类药物等化合物
的峰形较差"这是由于甲醇+水$#i#"&’&%与流动相的
初始条件差别较大"大比例的有机相在进样瞬间使色
谱平衡发生变化"导致化合物峰形前展’ 以甲醇+
(<#=甲酸水$#i""&’&%以及甲醇+水$#i""&’&%为定
容液时"各化合物的峰形得到明显改善"且当样品定
容液含有甲酸时"各化合物的响应值最高"因此选择
甲醇+(<#=甲酸水$#i""&’&%作为样品定容液"可以
获得最佳的色谱分离效果和质谱响应’
%<!$色谱条件和质谱条件的优化
%<!<#$色谱条件优化

中药基质复杂"因此需要通过色谱分离使待测
化合物与基质组分分离"并通过色谱保留时间对化
合物进行定性’ 试验考察了甲醇+水(甲醇+水 $含
(<#=甲酸%以及甲醇+* @@X>?.醋酸铵$含 (<#=甲
酸%等流动相体系对色谱峰形以及分离效果的影
响’ 通过比较发现"以甲醇+水为流动相时"喹诺酮
类药物和四环素类药物的色谱峰严重展宽"这是由
于喹诺酮类和四环素类药物的分子结构都带有羟
基"容易与固定相上的硅羟基形成氢键"影响分离
效果’ 通过加入醋酸铵或者甲酸可以屏蔽硅羟基
的吸附作用"从而达到改善峰形的目的’ 甲醇+
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* @@X>?.醋酸铵$含 (<#=甲酸%可使喹诺酮类药物
的峰形得到明显改善"但四环素类药物的峰形仍未
得到明显改善’ 以甲醇+水 $含 (<#=甲酸%为流动
相体系时"各类药物的峰形对称"并在 #( @5A 内得
到有效分离’ 因此选择甲醇+水 $含 (<#=甲酸%体
系为流动相"在此体系下 &; 种目标化合物的保留时
间列于表 #’
%<!<%$质谱条件优化

首先"选择合适的离子源"试验结果表明"&; 种目
标化合物均易在 _:D源正离子模式下形成)9KO* K

准分子离子#其次"优化质谱离子源温度(干燥气

流(检测器电压等条件’ 在经过优化的质谱条件
下"&; 种目标化合物都有良好的响应信号"实测质
量数与理论计算质量数偏差小于 * 88@"质量准确
度满足分析要求’
%<&$方法的线性范围(检出限及定量限

&; 种目标化合物的线性回归方程和线性相
关系数见表 #’ 根据 ! 倍和以 #( 倍信噪比对应的
空白样品添加质量浓度作为方法的检出限$.2E%
和定量限 $.21% "见表 %’ &; 种目标化合物的
.2E为 (<(() ( F(<%# @G?HG".21为 (<(%( F
(<I% @G?HG"相关系数 !% g(<"I") F(<"""I’

表 #$&; 种西药的准确质量数(保留时间(线性方程(相关系数及线性范围
074>U#$_‘7̂6@7]]" 3U6UA65XA 65@U" 3UG3U]]5XA UbP765XA" X̂33U>765XA X̂U[[5̂5UA6" 7AZ >5AU7337AGUX[&; aU6U35A73SZ3PG]

序号 化合物名称
)9KO* K

理论值
)9KO* K

实际值
保留时间
?@5A 线性方程

相关系
数$!% %

线性范围
$ AG?@>%

# 磺胺甲噁唑 %*&<(*" !" %*&<(*" &! %<"# +g%I);<#,f;;I<( (<""" I # F#((
% 磺胺甲基嘧啶 %)*<(I* !I %)*<(I* && #<!" +g!&#*<),K;&(<# (<"I" ) # F#((
! 磺胺二甲嘧啶 %I"<("# (% %I"<("# (( #<"! +g%%;I<!,K#&)<% (<""! ; # F#((
& 磺胺+)+甲氧嘧啶 %;#<(I( %" %;#<(I( %* %<%" +g%*I!<#,f*(<("; (<""! ( # F#((
* 磺胺嘧啶 %*#<(*" I% %*#<(*" I; #<(# +g#"#%<),f)"<; (<""! ; # F#((
) 磺胺甲氧哒嗪 %;#<(I( %" %;#<(I( %* !<(& +g%"#(<I,K&)!<#* (<""( & # F#((
I 磺胺二甲氧嘧啶 !##<(;( ;* !##<(;( "" !<#I +g*);)<;,K%""<# (<""* ) # F#((
; 磺胺氯哒嗪 %;*<(%( I* %;*<(%( ;& %<)* +g*%;<#*,f!*(<* (<""; ! # F#((
" 磺胺苯吡唑 !#*<("# (% !#*<("# %% &<&# +gI#!<!,f!;#<! (<""I ! # F#((
#( 磺胺二甲异恶唑 %);<(I* (& %);<(I& "; #<I" +g#I#*<I,K&"*<" (<""% I # F#((
## 磺胺邻二甲氧嘧啶 !##<(;( ;* !##<(;( "" *<(& +g"I;<",f#*&<; (<""* # # F#((
#% 磺胺醋酰 %#*<(&; &" %#*<(&; *& (<;" +g)"*<;,K#;*<* (<""& ) # F#((
#! 磺胺吡啶 %*(<()& &I %*(<()& &* #<%& +g#"#;,K*!%<! (<";" & # F#((
#& 磺胺苯酰 %II<()& #& %II<()& !( !<;% +g&*<;!,f%*I<# (<""* " * F#((
#* 磺胺甲噻二唑 %I#<(!# I" %I#<(!# I& #<"" +g**(<),f%&(<I (<""* % # F#((
#) 磺胺噻唑 %*)<(%( ;" %*)<(%( "& #<#% +g"";<I%,f&"!<* (<""& * # F#((
#I 磺胺二甲恶唑 %);<(I* (& %);<(I* (& !<&# +g;(I<",f!&!<# (<""( ; # F#((
#; 三甲氧苄氨嘧啶 %"#<#&* #I %"#<#&* ## #<;! +g#"#;I,K"*%<" (<""% # # F#((
#" 环丙沙星 !!%<#&( * !!%<#&( *" %<I& +g*"&<I,f))"<) (<""% & # F#((
%( 氧氟沙星 !)%<#*# () !)%<#*( (; %<%! +g!))),f!#** (<""! ) # F#((
%# 诺氟沙星 !%(<#&( * !%(<#&( *( %<*% +g**&<#,fI%!<; (<""# ; # F#((
%% 恩诺沙星 !)(<#I# ; !)(<#I% #% %<;& +g!(&&,f#;!) (<""" % # F#((
%! 沙拉沙星 !;)<#!# )I !;)<#!# #! !<)( +g;;#<;,f#(#<" (<""! * # F#((
%& 双氟沙星 &((<#&) I% &((<#&) )& !<%) +g%&;",f&%!<" (<""* * # F#((
%* 丹诺沙星 !*;<#*) #* !*;<#*) %% %<"I +g#!)%,f#(;! (<""& # # F#((
%) 依诺沙星 !%#<#!* I* !%#<#!* )% %<!# +g)%"<#,f)"%<# (<""& # # F#((
%I 培氟沙星 !!&<#*) #* !!&<#*) #! %<%* +g#%#"<*,f#%;) (<""! & # F#((
%; 奥比沙星 !")<#*% "* !")<#*! (; !<#" +g#%)!",f!*"% (<""& I # F#((
%" 萘啶酸 %!!<("% (I %!!<("% #* )<"& +g#)#*<;,f%#!<" (<""I ; # F#((
!( 司帕沙星 !"!<#I! %I !"!<#I! %% &<&) +g#%*"(,K%(&& (<""* ; # F#((
!# 氟罗沙星 !I(<#!I ! !I(<#!I #* #<"! +g**!I,f&I%I<; (<"") # # F#((
!% 麻保沙星 !)!<#&) !# !)!<#&) *; #<I* +g*&*;,f&&!# (<""& ! # F#((
!! 洛美沙星 !*%<#&) I% !*%<#&) I" !<(" +g!*"*<!,f#(*" (<""; ! # F#((
!& 金霉素 &I"<#%# *I &I"<#%# %% &<II +g!(#<",K#((; (<""* I * F#((
!* 四环素 &&*<#)( *& &&*<#)( %* %<;; +g#%!),f!##* (<""& % # F#((
!) 土霉素 &)#<#** &) &)#<#*& ;* %<II +g!!&<;,f%";<) (<""# I # F#((
!I 强力霉素 &&*<#)( *& &&*<#)( #( )<&" +g%)(<#,f%!*<& (<""; * & F#((
!; 地美环素 &)*<#(* "% &)*<#(* )% !<*) +g%%!<*,fI(&<; (<""! ! * F#((
!" 卡巴氧 %)!<(II &; %)!<(II &% !<#& +g!&*"<*,f%&)"<) (<""" I # F#((
&( 喹乙醇 %)&<("I ;; %)&<("I ;& (<"# +g!;*;<*,f%%"!<; (<""I % # F#((
&# 孔雀石绿 !%"<%(# %! !%"<%(# #I I<*# +gI);#<%,f!(;" (<""* & # F#((
&% 隐性孔雀石绿 !!#<%#) ;; !!#<%#) "; I<I( +gI(*&,K#&%<") (<""! % # F#((
&! 结晶紫 !I%<%&! &% !I%<%&! &I I<*" +g;*)<&,f&#I)<" (<""! % * F#((
&& 隐性结晶紫 !I&<%*" (I !I&<%*; "# &<I; +g#II*<&,f))%! (<"") " * F#((
&* 呋喃唑酮 %%)<(&* ;* %%)<(&* "# #<I" +g#(!<;,fI;<*) (<";" & # F#((
&) 呋喃西林 #""<(&) #; #""<(&) #) %<(# +g#;%%<*,f#*(! (<""* * # F#((
&I 呋喃妥因 %!"<(&# # %!"<(&( ;* #<I! +g!;<*),f%#I<# (<";) ) * F#((
&; 呋喃它酮 !%*<##& %) !%*<##& %! (<;& +gI%#<I,f#!#<% (<""& ) # F#((



对渔用中药制剂中违法添加西药成分的快速筛查与确证!!!严华"等 !!"*$$ !

%<*$方法的回收率与精密度
在空白渔用中药制剂基质中添加混合标准溶

液测定方法的回收率和精密度’ 基于中药制剂中
添加西药成分的含量一般较高"因此本试验添加水
平分别为 (<%*((<*((#<(( @G?HG"每个浓度水平取

) 份样品进行试验"计算平均加标回收率及相对标
准偏差$"#$%’ 在三个添加水平下"方法总体回收
率分别为 ;#<"= F##&<&=( ;&<(= F##&<!=(
;(<"= F##&<;=""#$为 #<*)= F#&<!= $见表
%%"结果符合检测要求’

表 %$&; 种西药的检出限(定量限(加标回收率和相对标准偏差$* g)%

074>U%$JU]P>6]X[.2E" .21" 3ÛXaU35U]7AZ "#$X[&; aU6U35A73SZ3PG]5A ]85HUZ /W5AU]U@UZ5̂5AU

序号 化合物名称
.2E?

$@G?HG%
.21?

$@G?HG%

混合标准溶液添加水平?$@G?HG%
(<%* (<*( #<((

回收率?= "#$?= 回收率?= "#$?= 回收率?= "#$?=
# 磺胺甲噁唑 (<(() ! (<(%# #()<% ##<;( ##(<" ;<I) ###<" &<I"
% 磺胺甲基嘧啶 (<(*! (<#; #(#<% I<"( #(;<* I<)) "#<* )<!!
! 磺胺二甲嘧啶 (<(%" (<("I "%<) *<"( "I<& )<!* "#<* *<(#
& 磺胺+)+甲氧嘧啶 (<(#% (<(&( ")<% I<"! #(&<) I<&" #()<* ;<&*
* 磺胺嘧啶 (<(!# (<#( ###<% ;<)" #(%<; I<#( ;&<* *<&!
) 磺胺甲氧哒嗪 (<(!I (<#% #(%<# I<I; #(!<) ;<!" "!<%* *<"!
I 磺胺二甲氧嘧啶 (<(%* (<(;% ";<; &<#I #(!<( )<%" "%<# *<)I
; 磺胺氯哒嗪 (<(#* (<(*( ##&<( #(<;( #(;<I )<I# #("<% &<)*
" 磺胺苯吡唑 (<(#" (<()& ##%<I *<I! "%<( #!<(( #(%<! "<*!
#( 磺胺二甲异恶唑 (<(!! (<## ""<# #!<)( #(I<( "<;! ##(<" *<"I
## 磺胺邻二甲氧嘧啶 (<(%) (<(;I ;"<I #!<)( #(#<* #!<(( "*<* #%<"(
#% 磺胺醋酰 (<(!% (<## ;I<# #!<%( #(&<) "<"% ";<* #%<#(
#! 磺胺吡啶 (<(!; (<#! #(#<& I<#% #("<; !<*) ;(<" ;<)*
#& 磺胺苯酰 (<#%( (<!" ##%<( #&<%( "*<"* #(<"( ;*<* I<%"
#* 磺胺甲噻二唑 (<(%) (<(;) ##&<( #!<;( ##(<; ##<#( ##&<; I<&!
#) 磺胺噻唑 (<(%; (<("% ##%<I #!<(( #(*<& I<!I "&<% I<;&
#I 磺胺二甲恶唑 (<(!) (<#% ##&<; ##<&( ""<# ##<"( #((<* I<"#
#; 三甲氧苄氨嘧啶 (<(!! (<## #(;<; *<&I ##%<) &<## ##(<* ##<)(
#" 环丙沙星 (<(!% (<## ;*<" *<&( ;&<( ;<%" "(<) %<))
%( 氧氟沙星 (<(!( (<("" #("<) I<&# #(I<& #%<&( #(%<" !<#!
%# 诺氟沙星 (<(!& (<## "&<% #(<;( ###<* #%<*( ##&<# &<;%
%% 恩诺沙星 (<(#( (<(!* ##!<! "<); ##%<* #!<"( "&<" !<#(
%! 沙拉沙星 (<(!( (<#( ##!<* "<(! ##(<I #(<#( ;*<" )<II
%& 双氟沙星 (<(%* (<(;! ##&<% "<(% ##%<% #(<"( ;;<& )<%"
%* 丹诺沙星 (<(%" (<("* #(&<% )<"! #()<I ;<I* "*<" *<)&
%) 依诺沙星 (<(%; (<("* "&<% #!<!( ###<I #(<*( ;"<! ;<I"
%I 培氟沙星 (<(!( (<#( ;%<& #!<)( "(<# #%<I( #(#<; )<%(
%; 奥比沙星 (<(%I (<("( "I<& #&<%( ##!<" %<"# ")<I #<*)
%" 萘啶酸 (<(#I (<(*; ;#<" ##<#( #((<% #!<&( "I<! &<))
!( 司帕沙星 (<(%& (<(;( #(#<I #&<%( "%<) ##<%( ;*<) ;<#!
!# 氟罗沙星 (<(%! (<(I; "*<% ##<"( ##&<# ##<(( ";<I #<;*
!% 麻保沙星 (<(%; (<("& ##&<( !<") #(&<* "<%" "I<# *<&"
!! 洛美沙星 (<(#* (<(*# #(#<" #(<*( ##I<% ;<;% "(<( %<%(
!& 金霉素 (<("( (<!( ;I<# I<)I ##!<& I<;# #(%<) I<(&
!* 四环素 (<(") (<!% ")<* I<!I ##(<" ;<%* ##%<% !<I;
!) 土霉素 (<(*) (<#" ;!<* #(<;( #((<; "<"% #(!<I *<!(
!I 强力霉素 (<(I% (<%& #(!<% ;<I% #(I<I )<!I ###<! I<I%
!; 地美环素 (<#*( (<*# #(*<& #%<&( ##(<( !<)& ###<# "<!I
!" 卡巴氧 (<(() ( (<(%( ")<! "<#" #()<! *<(; #(I<I #(<((
&( 喹乙醇 (<(%( (<()* "*<( #(<!( ")<! ##<I( ###<; #(<)(
&# 孔雀石绿 (<(%* (<(;& ##%<% ##<;( "&<) #!<;( "!<( #%<"(
&% 隐性孔雀石绿 (<(!( (<#( #(;<* *<;* ##&<! #!<%( #(!<" #(<!(
&! 结晶紫 (<##( (<!) ##&<& #%<*( "%<( &<)" ;!<) ##<%(
&& 隐性结晶紫 (<#(( (<!* "(<( &<&( #(%<* ##<;( ;"<* &<&I
&* 呋喃唑酮 (<(!) (<#% ##%<& )<;# ";<; #&<#( ";<% *<#!
&) 呋喃西林 (<(%* (<(;! "I<) I<!# "(<% ;<;# ###<) *<#"
&I 呋喃妥因 (<%#( (<I% ;)<) "<&" ""<( "<") "*<& #&<!(
&; 呋喃它酮 (<(%I (<("# #("<I ##<&( ##(<% ;<%* #(!<! &<&;
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%<)$渔用中药制剂中非法添加成分定性和定量分析
对 I 种渔用中药制剂进行了检测"在渔用中药

败血散样品中检测到恩诺沙星(磺胺甲噁唑及三甲
氧嘧啶"含量分别为 %!<)(I(<I 和 %<!& G?HG"按百
分含量计分别为 %<!)=(I<(I=和 (<%!=’ 其余
) 种渔用中药制剂中未检出西药成分’ 试验结果表
明"市面上的渔用中药制剂存在部分掺假中药制
剂"且存在多种药物同时添加(添加量大的特点’

!$小结
本研究建立了渔用中药制剂中 &; 种西药的

,-./.01+23456378 9: 快速定性筛查和确证方法’
该方法快速(准确(可靠(重现性好"可应用于中药样
品中添加西药成分的筛查和确证分析"且方法具有可
扩展性"通过进一步扩大数据库中化合物的数量"增
加保留时间以及二级碎片离子信息"可在更大范围内
对中药制剂中的非法添加西药成分进行分析’
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关于龙舌兰酒按照进口尚无食品安全国家标准食品管理的公告
%(#! 年 第 #( 号

$$根据(中华人民共和国食品安全法)和(进口无食品安全国家标准食品许可管理规定)!经审查!同意龙
舌兰酒"英文名’0UbP5>7#((= LG7aU#按照进口尚无食品安全国家标准食品进行管理% 指定龙舌兰酒的甲
醇限量不得超过 !<( 克?升"按 #((=酒精计#!其他安全指标及检验项目和检验方法按照食品安全国家标准
(蒸馏酒及配制酒)"R\%I*I*%(#%#执行% 其产品进口和生产经营应当符合有关法律法规和标准的规定%

特此公告%
国家卫生和计划生育委员会
二〇一三年六月二十日$


