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实验技术与方法
近红外光谱快速检测婴幼儿配方乳粉中主要成分的方法研究
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摘$要!目的$研究利用近红外光谱技术快速检测婴幼儿配方乳粉中主要成分的方法$ 方法$收集 !" 个品牌的婴
幼儿配方乳粉共 !(( 份样品!采集 !( ((( =) ((( B>r!波数范围内的近红外光谱!采用主成分回归和偏最小二乘法建
立校正模型!并对比光谱预处理方法对模型的影响$ 结果$采用偏最小二乘法建模!光谱采用标准正态变量变换预
处理!模型预测效果最佳!主要成分蛋白质%脂肪%膳食纤维%水分%灰分%可获得碳水化合物和能量的预测方差分别为
9+<))?%9*<)(?%9’<!+?%9’<*)?%9’<9*?%9’<##?和 9#<%#?!估计标准误差分别为 (<%#) "%(<)*% +%(<"(! )%
(<!(# +%(<(9% ’!%(<#"( * 和 !%<’)$ 对模型进行外部验证!将预测样品的 * 项主要成分的预测结果与实验室检测结
果进行比较!相对误差及相对偏差均在 #<((?以下!* 项主要成分符合国家标准的精密度的要求$ 结论$本方法能快
速有效的测定婴幼儿配方乳粉中蛋白质%脂肪%膳食纤维%水分%灰分%可获得碳水化合物的质量分数及能量的含量$
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近红外光谱快速检测婴幼儿配方乳粉中主要成分的方法研究!!!陈秀明"等 !!)*$$ !

$$婴幼儿配方乳粉是指以牛乳#羊乳$及其加工
制品为主要原料"参考母乳中营养成分"对牛奶进
行全面改造"使其最大限度地接近母乳"符合婴儿
消化吸收和营养需要"主要包括婴儿配方乳粉*较
大婴儿配方乳粉*幼儿配方乳粉 % 类) 婴幼儿配方
乳粉作为婴幼儿食物和能量的主要来源"其质量安
全是政府部门日常监管的重点) 蛋白质*脂肪*膳
食纤维*可获得碳水化合物及能量等成分是衡量奶
粉质量的核心指标 ’!( "目前主要根据 S\!(*’#!
"(!(1食品安全国家标准 婴儿配方食品2 ’"(及 S\
!(*’*!"(!(1食品安全国家标准 较大婴儿和幼儿
配方食品2 ’%(的要求"采用化学分析的方法进行逐
一测定"检测过程繁琐耗时*操作复杂"在效率上已
经不能满足生产质量控制和品质安全保障的需要"

研究建立一种快速高效的检测技术"已成为维护食
品安全中的一项重要任务)

近红外光谱技术是利用物质对光的吸收*透
射*漫反射和散射等特性"来确定物质成分及含量
的检测技术"具有快速*无损*无污染*高效*低成本
及在线多组分检测等特点 ’)59( "近几年来"广泛应用
于农牧业*食品工业*石油化工*生化及制药等领
域"在产品及原材料质量监控*在线分析检测*工艺
控制等方面取得较大的成功"在快速检测领域具有
巨大的发展空间和潜力 ’!(5!!( ) 本试验利用近红外
光谱技术结合化学计量学方法"建立了一个快速检
测婴幼儿配方乳粉中多种主要成分的模型"模型能
够有效*准确的同时检测婴幼儿配方乳粉中的蛋白
质*脂肪*可获得碳水化合物*膳食纤维*水分*灰
分*能量等主要成分含量"实现了在线多组分分析
检测)

!$材料与方法
!<!$材料
!<!<!$样品来源

收集 !" 个品牌婴幼儿配方乳粉共 !(( 份样品"

其中婴儿配方乳粉 "9 份*较大婴儿配方乳粉 %’ 份*
幼儿配方乳粉 %# 份"样品中主要成分蛋白质*脂肪*
可获得碳水化合物*膳食纤维*水分*灰分*能量等
分别采用相应的国家标准方法 ’!"5!’(进行检测并计
算其含量)
!<!<"$主要仪器与试剂

美国 /̂# T̂]gHP /I>T]$ 4GH]XSMG]a 奶粉分析
仪"光源%采用空气冷却的*预校准的*热点稳定的
卤钨灯光"分束器为 FG7""检测器为 R-@.S8"积分
球为 -PSG2O"自动切换) 光谱范围 !( ((( =) (((
B>r!"分辨率 !’ B>r!"采用 8bTB_]M>7.-@软件进

行采集并处理计算"仪器开机后需预热 %( >HP"开机
后首次样品谱图扫描前均需进行空白背景扫描)
!<"$方法
!<"<!$样品的光谱采集

环境温度 "( i"相对湿度 )#?"扫描范围
!( ((( =) ((( B>r!"扫描次数 %" 次"每次扣除空气
本底"实时扣除空气中的水和二氧化碳的干扰) 为
了减小样品颗粒不均匀产生的误差"测量 " 次平行"
取均值) 为保证粉末分布均匀"在装好样品后用实
心圆形铁块轻轻压实)
!<"<"$异常样品的剔除及划分数据集

运用光谱杠杆值法和残差法"能够对样品的光
谱进行总体的概貌描述和分析 ’!*( "找出异常光谱"

当某份样品的光谱杠杆值达到平均影响值的
"<( 倍"残差值达到残差平均值的 "<( 倍时 ’!+( "为异
常样品需剔除) 在收集的 !(( 份样品中"抽取 "( 份
样品不参与建模计算"用于模型外部验证"剩余
+( 份样品通过 8bTB_]M>7.-@软件的计算后"剔除
异常样品 !( 份"在剩余的样品中随机抽取 #( 份作
为校正集样品" 其中婴儿配方乳粉 !9 份" 幼儿配方
乳粉 !# 份" 较大婴儿配方乳粉 !’ 份" 其余 "( 份为
验证集样品)
!<"<%$样品光谱的预处理

为了消除或减弱样品光谱信号的高频噪声*基
线漂移*杂散光*样品背景等非目标因素的影响"通
常采用光谱预处理的方法 ’!9( ) 常用的光谱预处理
方法有平滑# 8S$*归一化*一阶导数#4!$*二阶导
数 # 4" $* 多 元 散 射 校 正 # >MI_HbIHBG_H‘TOBG__T]
BL]]TB_HLP"18F$* 标 准 正 态 变 量 变 换 # O_GPaG]a
PL]>GI‘G]HG_T"8R,$等 ’"(5""( ) 本试验通过仪器内置
8bTB_]M>7.-@软件进行光谱采集并进行处理计算"
对样品光谱进行多种预处理 #包括 8S*4!* 8R,*
18F$"采用偏最小二乘# 3̂8$方法进行计算" 建立
校正模型)

"$结果与分析
"<!$ 3̂8 校正模型的建立

3̂8 是分析因子和回归分析结合的方法"通过
分析因子将近红外光谱压缩降解为低维空间数
据 ’"%( "即将近红外光谱分解为多种主成分光谱"再
通过计算代表不同组分和因素的主成分光谱对原
光谱的贡献值"从而除去干扰组分和干扰因素"选
取有用的主成分参与回归 ’")( ) 在 3̂8 校正模型建
模中" 3̂8 因子数的合理选取极为重要"当选取因子
数较多时"模型预测精度一般比较高"但会将噪音
及其他干扰一同拟合进去"出现过度拟合现象&选
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取因子数过少时"拟合不充分"出现预测精度下降"
常用交叉验证法和外部验证法来确定模型最佳因
子数) 本试验采用 3̂8 对预处理后的光谱进行建
模"使用+留一法交叉验证,进行内部交叉验证"选
取最佳因子数"以方差 #C" $*标样估计标准误差
#>11$*预测标准差#>1!$作为评价模型的精度"C"

越大时">11和 >1!就会越小"表示模型的定标效
果越好"预测的精密度越高"模型越稳健)

建模法采用 3̂8 和主成分回归 # F̂@$两种方
法"使用+留一法交叉验证,进行内部交叉验证来修
正模型及选择最佳因子数) 由表 ! 可以看出"原始
光谱建模#即光谱无预处理$效果较差"当原始光谱
进行平滑 #) b_O$*一阶导数 #降噪 ’ b_O$*8R,及

18F预处理时"模型的效果明显有所提高" 也能看
出 3̂8 建模的预测效果优于 F̂@) 对光谱求导"能
有效的消除背景和基线的干扰"分辨重叠峰"提高
测定灵敏度"但会引入噪声"降低信噪比"平滑过多
会损失大量有用信息"平滑过小则影响预测效果"
因此光谱求导选择正确的降噪点数尤其重要) 8R,
可以消除散射及颗粒尺寸等造成的光谱改变"因
此"本试验将原始光谱经过平滑#) b_O$ h一阶导数
#降噪 ’ b_O$ h8R,的处理后"采用 3̂8 建模"C" 最
大" >11和 >1!最小"说明光谱经过平滑#) b_O$ h
一阶导数#降噪 ’ b_O$ h8R,的预处理后"模型预测
效果较好) 采集的样品近红外原始光谱见图 !"处
理后光谱见图 ")

表 !$各成分在不同预处理方法下的 3̂8 模型的精度情况
.GdIT!$2BBM]GBXLC_DT>LaTIHOWH‘TP MPaT]aHCCT]TP_b]T_]TG_>TP_>T_DLaO

检测成分 光谱预处理方法

3̂8 F̂@

主因
子数

C" #D >11#? >1!#?
主因
子数

C" #D >11#? >1!#?

蛋白质

脂肪

膳食纤维

水分

灰分

可获得
碳水化物

能量

无 ’ 9)<’! (<’’( % (<’+" + !" 9+<() (<)!9 ’ (<)*) ’

平滑 ’ 9)<’! (<’’( ) (<’+" 9 !" 9+<() (<)!9 ) (<)*) %

平滑 h一阶导数 ) 9#<%* (<’(’ * (<’!) % !! 9*<%! (<)** 9 (<#"" ’

平滑 h一阶导数 h18F * 9+<)! (<%’( ’ (<%+" % !% 9+<)% (<%’( % (<%+( ’

平滑 h一阶导数 h8R, * 9+<)) (<%#) " (<%*! + !% 9+<)+ (<%#9 " (<%9) )

无 ) 9(<%’ (<9!( # (<9"# ( !% 9’<+% (<#** # (<’%" )

平滑 ) 9(<%’ (<9!( # (<9") % !% 9’<’) (<#9! " (<’#( %

平滑 h一阶导数 * 9#<+9 (<’() ( (<’"! " 9 9#<#9 (<#)’ ( (<’9" 9

平滑 h一阶导数 h18F + 9*<%9 (<)+) ( (<)99 % !) 9*<(* (<#)% ) (<#+! +

平滑 h一阶导数 h8R, + 9*<)( (<)*% + (<)9+ ! !) 9*<!# (<#%) ! (<#*! *

无 * +’<#* (<%*% ’ (<%9( ’ !) 9)<#* (<"() ! (<"%# +

平滑 ’ +’<#% (<%*) ( (<%9! ! !% 9)<#+ (<"(% * (<"%# )

平滑 h一阶导数 + 9)<+% (<"%% % (<")# + !! 9%<’# (<"’) + (<"+% )

平滑 h一阶导数 h18F 9 9’<!* (<"(% ! (<"!! + !) 9#<(+ (<"(* ( (<"!* %

平滑 h一阶导数 h8R, 9 9’<!+ (<"(! ) (<"(+ + !) 9#<!# (<"(( ! (<"(9 (

无 ) +%<)* (<"%) ! (<"%* " !% 9’<9’ (<!"! # (<!%# ’

平滑 ) +%<)* (<"%) ! (<"%* " !) 9#<*" (<!"* % (<!)( 9

平滑 h一阶导数 ’ 9"<)" (<!#9 # (<!’" + !" 9#<(+ (<!%% % (<!)) +

平滑 h一阶导数 h18F * 9’<*! (<!(’ + (<!!( + !% 9’<’( (<!"% " (<!"( ’

平滑 h一阶导数 h8R, + 9’<*) (<!(# + (<!!( ! !) 9’<+" (<!!% ) (<!!( "

无 # +#<#’ (<"!( " (<"!% + !) 9’<(( (<!!) ! (<!"! 9

平滑 # +#<#’ (<"(" % (<"(’ * !) 9’<(( (<!!) ! (<!"9 !

平滑 h一阶导数 * 9)<") (<!"+ * (<!%% " !" 9)<** (<!"’ * (<!%" #

平滑 h一阶导数 h18F 9 9’<9’ (<(9) ’( (<(9* !! !) 9’<(" (<!(" # (<!(’ *

平滑 h一阶导数 h8R, 9 9’<9* (<(9% ’! (<(9’ "! !# 9’<%" (<!(( # (<!(* *

无 ’ +9<9( (<++( 9 (<9(" % !# 9’<+% (<#"* * (<’(# +

平滑 # +9<9( (<++! ( (<9(" ) !) 9’<’! (<#)" * (<’!+ #

平滑 h一阶导数 * 9)<+! (<’"% # (<’)* ( 9 9#<!* (<’!+ * (<’#’ !

平滑 h一阶导数 h18F + 9’<)% (<#9* " (<’"% # !" 9’<!9 (<’!’ % (<’*% #

平滑 h一阶导数 h8R, + 9’<## (<#"( * (<#)! * !% 9’<99 (<#!’ % (<’(% #

无 % 9!<%9 !+<(% !+<%) !# 9’<)% !"<9% !)<!(

平滑 % 9"<(" !*<9" !+<!9 !# 9’<)% !"<9% !)<!(

平滑 h一阶导数 # 9%<)) !#<+% !’<!9 * 9#<!" !)<)# !#<!#

平滑 h一阶导数 h18F ) 9#<!9 !%<’9 !%<+# !! 9#<9% !"<!# !%<"(

平滑 h一阶导数 h8R, ) 9#<%# !%<’) !%<’) !! 9’<9% !!<’# !"<#(

注%平滑点数为 ) b_O"一阶导数的降噪点数为 ’ b_O
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图 !$婴幼儿配方乳粉样品光谱图
7HWM]T!$8G>bITObTB_]LW]G>LCHPCGP_CL]>MIG>HIg bLfaT]

图 "$样品预测处理后光谱图
7HWM]T"$8G>bITObTB_]GIb]T_]TG_>TP_O

"<"$模型验证
"<"<!$模型内部验证

利用建立的 3̂8 校正模型对 "( 份验证集样品
进行预测"以预测 C"*>11*>1!作为评价模型的预
测精度和稳健性"验证结果见表 ""验证结果显示
* 个组分的预测 C" 在 9#<#(?以上"除了能量的
>11和 >1!数值较大外"其余组分的 >11值在
$$$

(<(+) ’(? =(<#"( *?之间">1!值在 (<!#" 9? =
(<’’" 9?之间"表明模型理论上能达到较好的预测
结果及稳健性)

表 "$* 个组分在 3̂8 模型中的验证结果
.GdIT"$,T]HCHBG_HLP ]TOMI_OLC* BL>bLPTP_OHP _DT 3̂8 >LaTI
检测成分 最佳因子数 C" #D >11#? >1!#?

蛋白质 * 9+<)! (<%’( ’ (<"9! (

脂肪 9 9+<!% (<)!% ( (<’(% !

膳食纤维 + 9*<!* (<!*) ) (<%)* ’

水分 9 9*<9+ (<(+)’ ( (<"(’ +

灰分 + 9’<"( (<!(# " (<!#" 9

可获得碳水化合物 + 9’<## (<#"( * (<’’" 9

能量 # 9#<#( !%<!* !)<()

"<"<"$模型外部验证
为进一步检验模型的可靠性及准确性"本试验

利用已建立的 3̂8 模型对不参与建模计算的 "( 份
预测样品进行预测) 蛋白质*脂肪*膳食纤维*水
分*灰分*可获得碳水化合物和能量比较结果#见表
%$的相对误差及相对偏差均在 #<((?以下"平均相
对误差分别为 "<!%?* "<!!?* )<%"?* %<++?*
%<)*?*!<%*?和 (<9+?"平均相对偏差分别为
"<!%?*"<(*?*)<%"?*%<+9?*%<#*?*!<%*?和
(<9+?) 验证结果显示"* 项主要成分的预测值与
实验室测定之间误差较小"符合相关国家标准精密
度的要求"表明该 3̂8 模型具有较强预测力"预测
结果准确可靠)

表 %$校正模型对预测样品的预测值与实验室检测值的比较

.GdIT%$FGIHd]G_HLP >LaTIBL>bG]TO_DTb]TaHB_Ta ‘GIMTOLC_DTOT_OG>bITOfH_D _DTIGdL]G_L]X_TO_‘GIMTO
蛋白质 脂肪 膳食纤维 水分

预测
值:?

试验结
果:?

相对误
差:?

相对偏
差:?

预测
值:?

试验结
果:?

相对误
差:?

相对偏
差:?

预测
值:?

试验结
果:?

相对误
差:?

相对偏
差:?

预测
值:?

试验结
果:?

相对误
差:?

相对偏
差:?

!!<)! !!<"( !<++ !<+’ "%<9" "%<’( !<%# !<%’ "<+9 %<(( %<’* %<*) "<%9 "<#( )<)( )<#(
!#<"( !#<)( !<%( !<%! "!<’" "!<(( "<9! "<9# "<+’ %<(( )<’* )<*+ "<#" "<’% )<!+ )<"*
!#<9( !#<*( !<"* !<"* !9<(( !+<%( %<*# %<+% "<+’ %<(( )<’* )<*+ "<(* "<!! !<9( !<9!
!#<9’ !#<#( "<9* "<9" !#<’( !#<!( %<"’ %<%! (<*’ (<*9 %<+( %<+* "<%( "<)( )<!* )<"’
!#<’# !’<!( "<+( "<+% "(<9) "(<)( "<’! "<’# !<#* !<#( )<’* )<#’ "<*+ "<+9 %<+! %<++
!!<++ !"<)( )<!9 )<"+ "#<9+ "’<!( (<)’ (<)’ "<(’ !<9* )<#* )<)* "<+" "<9% %<*# %<+%
!(<*% !!<!( %<%% %<%9 "#<!" ")<’( "<(9 "<!! "<+! "<’9 )<)’ )<%’ "<(" "<(+ "<++ "<9%
!(<## !(<%( "<)% "<)( ")<#! ")<"( !<"* !<"+ "<++ "<*’ )<%# )<"’ "<)! "<#! %<9+ )<(*
!#<+# !#<*( (<9’ (<9# "(<*# "(<’( (<*% (<*% %<)% %<’( )<*" )<+) "<)! "<%! )<%% )<")
!+<(# !*<+( !<)( !<%9 "!<%) "!<#( (<*# (<*) !<(( (<9’ )<!* )<(+ "<#9 "<)+ )<)) )<%)
!+<"# !*<’( %<’9 %<’% "!<9" ""<*( %<#( %<)) !<!# !<!( )<## )<)) "<"% "<!) )<"! )<!"
!"<’+ !"<#( !<)) !<)% ")<** "#<’( %<%( %<") !<(( (<9’ )<!* )<(+ "<#) "<)) )<!( )<("
!(<+! !!<%( )<%) )<)% ")<#" "#<)( %<#% %<)’ %<!" %<(( )<(( %<9" )<"% )<)" )<%( )<%9
!’<*# !’<+( (<%( (<%( "!<)( "!<’( (<9% (<9% %<)# %<’( )<!* )<"’ "<*9 "<’+ )<!( )<("
!!<)9 !!<%( !<’+ !<’* "’<+! "*<%( !<+! !<*9 "<*" "<+# )<#’ )<’* "<") "<!# )<!9 )<!(
!’<)9 !’<+( !<+# !<+’ "!<#! "!<!( !<9" !<9) %<!( %<"% )<(" )<!! "<"9 "<"( )<(9 )<(!
!’<)9 !’<#( (<(’ (<(’ "!<"! "(<’( "<9" "<9’ %<(+ %<"% )<’) )<*# "<#! "<’" )<"( )<"9
!#<!+ !#<%( (<*+ (<*9 "(<+# "(<)( "<!+ "<"! %<!( %<"% )<(" )<!! "<!# "<"" %<!# %<"(
!#<!+ !)<*( %<"* %<"! "!<)! "!<"( (<99 (<99 !<%’ !<%( )<’" )<#! !<+% !<** %<%9 %<%%
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续表 %
灰分 可获得碳水化合物 能量

预测
值:?

试验结
果:?

相对误
差:?

相对偏
差:?

预测
值:?

试验结
果:?

相对误
差:?

相对偏
差:?

预测值
:# gZ:!(( W$

试验结果
:# gZ:!(( W$

相对误
差:?

相对偏
差:?

"<’+ "<#+ %<++ %<+( #+<"# #*<!" !<9+ !<9’ " (9!<# " (#9<( !<#+ !<#*

%<"* %<!’ %<)+ %<)" ##<!( #)<+! (<#% (<#% " (!*<# ! 99#<( !<!% !<!"

%<*+ %<’" )<)" )<%" #*<9’ #*<"* !<"( !<"( ! 9*#<+ ! 9)"<( !<*) !<*%

%<*( %<+’ )<!# )<"% ’"<(! ’%<!) !<*9 !<+! ! 9(#<" ! +9"<( (<*( (<*(

%<*" %<++ )<!" )<"! #’<’+ #’<*% (<(9 (<(9 " (!(<" ! 99%<( (<+’ (<+’

%<!( %<"" %<*% %<+( #’<%% ##<%# !<** !<*’ " !!9<+ " !!*<( (<!% (<!%

"<+# "<9% "<*% "<** #+<(# #9<"9 "<(9 "<!! " (99<9 " !(*<( (<%) (<%)

%<(# "<9% )<!( )<(! #+<9# ’(<() !<+" !<+% " (’+<! " (9!<( !<!( !<!(

"<+9 "<+! "<+# "<+! #)<*% #)<9+ (<)# (<)’ " (("<% ! 99%<( (<)* (<)*

%<99 )<!# %<+’ %<9% #"<+’ #%<!! (<)* (<)* " (!*<( " ((9<( (<)( (<)(

"<*# "<*’ (<%’ (<%’ #"<)! #%<*( "<)( "<)% " ("’<9 " (’!<( !<’# !<’*

%<%9 %<#) )<") )<%% ##<’+ #)<9’ !<%! !<%( " (9*<" " !("<! (<"% (<"%

"<)# "<%+ "<9) "<9( #)<’* #%<#( "<!9 "<!’ " (#%<% " (’#<! (<#* (<#*

)<)’ )<’# )<(9 )<!* #!<"" #(<’* !<(9 !<(+ " ("#<% ! 9*#<( "<## "<#!

%<%% %<"" %<)" %<%’ #%<!+ #"<*’ (<+( (<*9 " (++<" " !"9<( !<*% !<*#

)<(" %<+9 %<%) %<"9 #%<!+ #"<*+ (<*’ (<*’ " (((<) ! 9+9<( (<#* (<#*

)<(# %<9! %<#+ %<#" #%<!9 #%<!) (<(9 (<(9 " (((<) ! 9*"<( !<)) !<)%

)<"9 )<)+ )<") )<%% ##<%% #)<%* !<** !<*# " ((!<! ! 9’#<( !<+) !<+"

%<## %<)" %<+( %<*% #*<’! #+<9! "<"( "<"% " ("’<" " (")<( (<!( (<!(

%<*# %<9! )<(9 )<!+ #*<#" #+<’% "<)( "<)% " ("’<! " (!*<( (<)) (<)%

%$小结
本试验采用近红外光谱技术结合化学计量学

的方法"对婴幼儿配方乳粉中 * 种主要成分快速检
测方法进行了研究"建立了快速在线检测模型) 通
过采集样品在 !( ((( =) ((( B>r!波数范围内的近
红外光谱"采用 3̂8 法建立校正模型"光谱采用平
滑#) b_O$ h一阶导数#降噪 ’ b_O$ h8R,的预处理"
模型可以得到较理想的预测精度) 对模型进行外
部验证"预测样品的 * 项主要成分的预测结果与实
验室检测结果进行比较"相对误差及相对偏差均
k#<((?"满足相关国家标准的要求) 本试验建立
的近红外光谱快速检测法"样品无损*操作简单"建
立的模型能同时检测婴幼儿配方乳粉的 * 种主要成
分"为婴幼儿配方乳粉提供了一种快速*可靠检测
的方法"适用于婴幼儿配方乳粉中主要成分的日常
检测)
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实验技术与方法
全自动固相萃取5超高效液相色谱5串联质谱法同时测定动物

肌肉中喹诺酮类和四环素类兽药残留

梁素丹!陈剑刚!张艳
!珠海市疾病预防控制中心"广东 珠海$#!9((($

摘$要!目的$建立同时测定肌肉中氧氟沙星%诺氟沙星%培氟沙星%环丙沙星%达氟沙星%洛美沙星%恩诺沙星%二

氟沙星%沙拉沙星%噁喹酸和氟甲喹等 !! 种喹诺酮类和四环素%金霉素%土霉素和强力霉素等 ) 种四环素类药物残

留的全自动固相萃取5超高效液相色谱5串联四级杆质谱分析方法$ 方法$肌肉 "包括鸡肉%猪肉%虾肉 #以含
(<! >LI:3/4.251BIIBGHPT缓冲溶液"bVn)<(#提取!V3\固相萃取柱净化!!((?甲醇洗脱$ 采用 Ŷ 3F! F!+色

谱柱"!(( >>j"<! >>!!<’ ">#分离!以 (<!?甲酸水和甲醇5乙腈")(q’(!=#=#溶液为流动相进行梯度洗脱!采

用电喷雾正离子电离!多反应监测"1@1#模式!以保留时间和目标物的二级质谱特征碎片离子予以双定性确证!

以基质外标法定量$ 结果$!# 个组分与杂质能得到良好分离!在 !<"# =#(<( "W:gW范围内线性关系良好
"&#(<99+ ##!!! 种喹诺酮类药物最低检出限和定量限分别为 (<(!% =(<(’9 和 (<()% =(<"% "W:gW!) 种四环素类

药物最低检出限和定量限分别为 (<(%% =(<(9% 和 (<!! =(<%! "W:gW$ 高%中%低三种添加水平的加标回收试验’鸡

肉的加标回收率为 *(<+? =!(#<)?!相对标准偏差为 (<#? =*<)?&猪肉的加标回收率为 *#<’? =!!#<"?!相对

标准偏差为 (<+? =+<9?&虾肉的加标回收率为 *%<*? =!!*<#?!相对标准偏差为 (<#? =!)<+?$ 应用该方法

对广东省 ’( 份实际样品进行检测!结果在 ) 份样品中分别检出氧氟沙星%环丙沙星%恩诺沙星和强力霉素!其中虾

肉样品的恩诺沙星和强力霉素含量均高达 )(( "W:gW!鸡肉样品中强力霉素含量高达 ""( "W:gW!均超出限量值
"!(( "W:gW#$ 结论$本方法准确%快捷%简便!适用于鸡肉%猪肉和虾肉等动物肌肉中喹诺酮类和四环素类的同步

确证及定量分析!为食品安全风险监测提供高效可靠的方法$
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