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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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#UDMDGHFTP_T]CL]4HOTGOTFLP_]LIGPa ]̂T‘TP_HLP" SMGPWaLPWUDMDGH#!9(((" FDHPG$

:1/*0-,*% "1;&,*’<&$.LTO_GdIHOD G>T_DLa CL]_DTOH>MI_GPTLMOaT_T]>HPG_HLP LCLCILNGBHP" PL]CILNGBHP" BHb]LCILNGBHP"
bTCILNGBHP" aGPLCILNGBHP" IL>TCILNGBHP" TP]LCILNGBHP" BHb]LCILNGBHP" bTCILNGBHP" LNLIHPHB GBHa GPa CIM>TKMHPT"

_T_]GBXBIHPT" BDIL]_T_]GBXBIHPT" LNX_T_]GBXBIHPT GPa aLNXBXBIHPT HP GPH>GI _HOOMT dX MI_]G bT]CL]>GPBT IHKMHa

BD]L>G_LW]GbDX5_GPaT>>GOOObTB_]L>T_]X#Ŷ 3F518:18$ fH_D GM_L>G_HBOLIHa bDGOTTN_]GB_HLP&=&*%.(/$.DTOG>bITO

fT]TTN_]GB_Ta fH_D (<! >LI:3/4.251BIIBGHPTdMCCT]OLIM_HLP #bVn)<($" GPa _DT]TOMI_HPWTN_]GB_OfT]TBITGPTa5Mb LP

V3\OLIHa bDGOTTN_]GB_HLP BLIM>P" GPa _DTP TIM_Ta fH_D !((? >T_DGPLI&.DT_G]WT_BL>bLPTP_OfT]TOTbG]G_Ta LP G

Ŷ 3FF!+ BLIM>P #!(( >>j"<! >>" !<’ ">$" fH_D (<!? CL]>HBGBHa fG_T]GPa >T_DGPLI5GBT_LPH_]HIT#)(q’(" =#=$

OLIM_HLP GO>LdHITbDGOTHP W]GaHTP_TIM_HLP&1MI_HbIT]TGB_HLP >LPH_L]HPW#1@1$ HP bLOH_H‘TfGOMOTa" KMGIH_G_H‘T

BLPCH]>G_HLP fGObT]CL]>Ta C]L>]T_TP_HLP _H>TGPa OTBLPaG]X>GOOBDG]GB_T]HO_HBHLPO" GPa _DT>G_]HN5>G_BDTa TN_T]PGI

O_GPaG]a BGIHd]G_HLP BM]‘TOfT]TMOTa CL]KMGP_H_G_H‘TGPGIXOHO&>&/?2*/$.DT_G]WT_BL>bLPTP_OGPa H>bM]H_XBLMIa dTfTII

OTbG]G_Ta" H_fGOODLfTa WLLa IHPTG]H_XHP _DT]GPWTLC!<"#5#(<( "W:gW#&n(<99+ # GdL‘T$&.DTaT_TB_HLP IH>H_OGPa

KMGP_H_G_HLP IH>H_OLC!! gHPaOLCKMHPLILPTOfT]T(<(!%5(<(’9 GPa (<()%5(<"% "W:gW" _DTIH>H_OLC) gHPaOLC

_T_]GBXBIHPTOfT]T(<(%%5(<(9% GPa (<!!5(<%! "W:gW&.DT]TBL‘T]X_TO_OG_DHWD" >TaHM>" GPa ILfObHgTa IT‘TIO% _DT

]TBL‘T]HTOfT]T*(<+?5!(#<)?" GPa ]TIG_H‘TO_GPaG]a aT‘HG_HLP #C>EO$ fT]T(<#?5*<)? HP BDHBgTP& _DT]TBL‘T]HTO

fT]T*#<’?5!!#<"?" GPa C>EOfT]T(<+?5+<9? HP bL]g& _DT]TBL‘T]HTOfT]T*%<*?5!!*<#?" GPa C>EOfT]T

(<#?5!)<+? HP OD]H>b&.DT>T_DLa fGOGbbIHTa _L_DTGPGIXOHOLC’( OG>bITOC]L>SMGPWaLPW" GPa _DT]TOMI_ODLfTa

_DG_LCILNGBHP" BHb]LCILNGBHP" TP]LCILNGBHP GPa aLNXBXBIHPTfT]TaT_TB_Ta HP ) OG>bITO" _DT>GNH>M> BLP_TP_LC

TP]LCILNGBHP GPa aLNXBXBIHPTHP OD]H>b fGO)(( "W:gW" _DTBLP_TP_LCaLNXBXBIHPTHP BDHBgTP fGO""( "W:gW" fDHBD

TNBTTaTa _DTIH>H_‘GIMTLC!(( "W:gW&@.),2?/’.)$.DT>T_DLa fGOGBBM]G_T" TCCHBHTP_GPa OH>bIT" OXPBD]LPLMO

BLPCH]>G_HLP GPa KMGP_H_G_H‘TGPGIXOHOLC_DT]TOHaMTOCL]BDHBgTP" bL]g GPa OD]H>b >TG_GPa L_DT]>MOBMIG_M]TLC

KMHPLILPTOGPa _T_]GBXBIHPTO" GPa fGOOMH_GdITCL]GPGIXOHOGPa BLPCH]>G_HLP HP CLLa OGCT_X]HOg >LPH_L]HPW&

A&3 B.0(/% YI_]GbT]CL]>GPBTIHKMHa BD]L>G_LW]GbDX5_GPaT>>GOOObTB_]L>T_]X& KMHPLILPTO& _T_]GBXBIHPTO& GM_L>G_Ta
OLIHa bDGOTTN_]GB_HLP& >TG_& ‘T_T]HPG]Xa]MW]TOHaMTO& CLLa BLP_G>HPGP_O& aT_T]>HPG_HLP

$$ 喹 诺 酮 类 # KMHPLILPTO" cRO$ 和 四 环 素 类
#_T_]GBXBIHPTO".FO$药物是广谱抗生素"大多数是人
畜共用药物"如四环素*土霉素*恩诺沙星*环丙沙
星等) 由于在动物饲养过程中的不科学使用甚至
滥用"导致在动物源性食品中的残留"并随着食物
链进入人体"诱发致病菌产生耐药性"cRO药物还有
潜在的致癌性和遗传毒性"威胁着人类的健康) 同
时两类药物作为新型污染物# ^̂ F̂ O$"已引起了社
会的广泛关注 ’!5%( "我国以及世界卫生组织*欧盟*

美国*日本等国家和组织都将 cRO和 .FO列入限制
使用的兽药名单中"并制定出相关的最高残留量
#1@3$)

目前对 cRO和 .FO的检测方法主要有酶联免
疫#/3-82$ 法 ’)5#( * 微生物法 ’’( * 高效液相色谱
#V̂ 3F$法 ’*59(和超高效液相色谱5串联质谱# Ŷ 3F5

18:18$法 ’!(5!"( ) /3-82法和微生物法特异性不
强"假阳性率高&V̂ 3F法特异性强*定量准确"但是
其抗干扰能力差"故定性能力也差&Ŷ 3F518:18 法

具有选择性强*灵敏度高*检出限低*集高效分离和
结构鉴定为一体"已成为复杂混合物中痕量组分定
性和定量分析的有力工具) 能同时提取并净化肌
肉中这两类药物多种残留的研究方法不多 ’!"5!)( "几

乎都是针对单一的鸡肉或猪肉"而且研究的药物种
类在当今的食品安全监控中是远远不够的) 本试
验选择鸡肉*猪肉和虾肉 % 种肌肉中 !! 种 cRO及
) 种.FO药物为研究对象"统一对两类物质的前处
理过程"并用 Ŷ 3F518:18 同时分析"有效的缩短
了检测时间"为食品安全风险监测中 cRO和 .FO药
物的分析和监测提供可靠的方法)

!$材料与方法
!<!$材料
!<!<!$试验材料

鸡肉*猪肉和淡水虾等样品从市场或超市购
买"挑取可食用部分去筋*捣碎均匀) 置于 r!+ i

以下冰箱中储存备用)
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!<!<"$主要仪器与试剂
超高效液相色谱5串联四级杆质谱联用仪 #-5

BIGOOŶ 3F:[T‘L5.c5%$*V3\固相萃取柱 #’( >W:
% >I$均购自美国 QG_T]O"低温高速离心机"漩涡混
合器"1HIIH5c超纯水系统"超声波清洗器"6258E8
氮吹仪"全自动固相萃取仪#S[5"*)"美国吉尔森$)

!! 种 cRO和 ) 种 .FO药物标准品均购自德国
4]&/D]TPO_LPCT]"纯度均 ;9#? #见表 !$) 乙腈*甲
醇均为高效液相级"甲酸#色谱级$"柠檬酸*十二水
合磷酸氢二钠*乙二胺四乙酸二钠均为分析纯"超
纯水 # !+<" 1’.B>$) 乙二胺四乙酸 #/4.2$5
1BIIBGHPT缓冲液%分别称取 !"<9 W柠檬酸*!(<9 W
磷酸氢二钠*%*<" W乙二胺四乙酸二钠"加水溶解并
定容至! ((( >I"用氢氧化钠调节 bV值至 #)<( t
(<(#$)

表 !$标准品信息

.GdIT!$8_GPaG]a HPCL]>G_HLP

化合物 缩写 标准品编号

氧氟沙星 673 F!#*!*(((

培氟沙星 /̂3[ F!#9(#(((

诺氟沙星 R6@ F!#’)+(((

环丙沙星 F-̂ F!!’’+#((

洛美沙星 373[ F!)’)’(((

达氟沙星 42R6 F!!9’(#((

恩诺沙星 /R@ F!%!*((((

沙拉沙星 82@ F!’9(+(((

二氟沙星 4-7 F!"’"*(((

噁喹酸 6[6 F!#*++(((

氟甲喹 73Y F!%*!+(((

土霉素 6.F F!#+"((((

四环素 .F F!*%9’!#(

金霉素 F.F F!!#(9!((

强力霉素 46[E F!%(+)"+(

!<"$方法
!<"<!$样品前处理

准确称取 " W经绞碎均匀的动物肌肉样品于
#( >I离 心 管 中" 加 入 !( >I(<! >LI:3/4.25
1BIIBGHPT缓冲液"漩涡混合 ! >HP"超声提取 !( >HP"
!( ((( ]:>HP 离心 # >HP#温度低于 # i$"分出上层
溶液用脱脂棉球过滤"上清液备用) 设置好全自动
固相萃取装置参数"分别用 % >I甲醇活化*% >I水
平衡 V3\柱) # >I提取液以 % >I:>HP 的速度过
柱"弃去滤液"用 " >I#?甲醇水溶液淋洗除杂质"
真空抽干柱内液体后"分两次加入甲醇#%*" >I$洗
脱"收集洗脱液吹氮浓缩 #)( i$至干"用 !<( >I
(<!?甲酸水溶解"漩涡混匀后过 (<"" ">滤膜后
待 Ŷ 3F518:18 分析)

!<"<"$标准溶液配制
分别精密称取 cRO和 .FO药物标准品 (<(!( ( W

置于 !( >I容量瓶中"用甲醇溶解并定容至刻度"即
得 !<( >W:>I的单标贮备液"置于 r"( i冰箱保存
#注%噁喹酸贮备液配成浓度为 (<# >W:>I$) 用甲
醇分别逐级稀释配成 !<(*(<! "W:>I的混合标准应
用液"用于基质标准曲线的配制)
!<"<%$仪器条件

色谱%F6@./F8! Ŷ3F! F!+色谱柱#!(( >>j
"<! >>"!<’ ">$"流动相%2为 (<!?甲酸水溶液"
\为甲醇5乙腈 #)(q’("=#=$溶液"梯度洗脱 #见表
"$"流速 (<"# >I:>HP"柱温 )( i"进样体积 " "I)

表 "$梯度洗脱程序

.GdIT"$S]GaHTP_TIM_HLP b]LW]G>CL]V̂ 3F

时间:>HP 2:? \:? BM]‘T

(<(( 9( !( !

#<(( *( %( ’

+<(( !( 9( ’

!"<(( 9( !( !

注%BM]‘T为流动相梯度变化类型&!表示不设置

$$质谱%电喷雾离子源"正离子模式#/8-h$分段
采集#(<(( =#<"("#<"( =!"<(( >HP$"多反应监测
#1@1$) 毛细管电压 %<# g,"锥孔电压 %( ,"离子源
温度 !#( i"脱溶剂温度 #(( i) 其他参数见表 %)

表 %$!! 种 cRO和 ) 种 .FO的质谱参数

.GdIT%$1GOOObTB_]L>T_]HBbG]G>T_T]OCL]!! cROGPa ) .FO

化合物
保留时间
:>HP

母离子
:#"#$$

子离子
:#"#$$

碰撞能量
:T,

氧氟沙星 %<%! %’"<% %!+<!$ ""’!<! !+" "+

培氟沙星 %<%+ %%)<% "9(<!$ ""%%<! !*" ")

诺氟沙星 %<%" %"(<% "*’<!$ "%("<! "!" !*

环丙沙星 %<#% %%"<% "++<!$ "%!)<! !*" "(

洛美沙星 %<+’ %#"<% "’#<($ "%(+<! "%" !*

达氟沙星 %<9( %#+<% %)(<($ "%!)<! """ !+

恩诺沙星 )<(# %’(<% %!’<!$ "%)"<( !+" "!

沙拉沙星 )<*) %+’<% %)"<($ ""99<( !+" "+

二氟沙星 )<** )((<% %#’<($ ""99<( "(" "+

噁喹酸 ’<## "’"<" "))<($ ""!’<( !*" "+

氟甲喹 *<+9 "’"<" "))<($ ""("<( !*" %!

土霉素 %<)! )’!<) )"’<($ "))%<( !+" !"

四环素 %<*’ ))#<) )!(<($ ")"*<( !9" !"

金霉素 #<*’ )*9<) ))%<9$ "!#)<( "(" "’

强力霉素 ’<*( ))#<) )"+<($ "!#)<( !*" "’

注%$为定量离子

"$结果与分析
"<!$标准物质的溶解

本研究的 !# 种药物最常用甲醇溶解标准物质



!!#)$$ !
中国食品卫生杂志

FV-R/8/Z6Y@R23677664VES-/R/ "(!+ 年第 %( 卷第 " 期

并配制标准溶液"可是氧氟沙星*沙拉沙星和达氟
沙星微溶于甲醇"尤其噁喹酸在甲醇中的溶解度
k!<(?"它们为两性物质"易溶于酸或碱性溶液)
而在众多学者的研究中并没有提及难溶的问题)
在本实验标准贮备液配制时"除了噁喹酸需要降低
浓度"加 ! =" 滴氨水溶解后再用甲醇定容外"其他
三组分选择了超声方式促溶解"进一步保证标准溶
液配制的准确性)
"<"$仪器条件选择
"<"<!$色谱条件的选择

因 cRO药物的叔氨基和羧基官能团能在水中
发生离解"色谱柱固定相表面的残存硅醇基和金属
离子可通过氢键或离子交换作用强烈吸附 cRO化
合物"出现色谱峰拖尾*保留时间不稳定或过长"甚
至被保留在色谱柱上"导致峰型异常和分离下降)
本试验选择 F6@./F8! Ŷ 3F! F!+通用型高效反
相色谱柱作为分析柱"利用亚 " ">实心核颗粒技
术"在中*低 bV值范围内可实现稳定的酸*碱和中
性化合物保留性能"实现最高柱效)

cRO和 .FO均为酸碱两性化合物"其离解状态
和在流动相中的溶解性随流动相的 bV值而变化"

因此本试验采用 (<!?甲酸水控制流动相的 bV
值"有效改善峰型"加强离子化效应"提高灵敏度)
并考察乙腈5(<!?甲酸水溶液及 (<!?甲酸水溶
液和甲醇5乙腈#)(q’("=#=$溶液两种流动相对分
析物离子化效率和色谱峰形的影响) 虽然质谱分
析不要求在色谱上完全分离"但 cRO药物中存在
母离子和子离子均相同的化合物"如氟甲喹和噁
喹酸均具有 "’"<" ;"))<( 离子对"必须要求在色
谱上分离"否则会互相干扰) 试验发现"流动相为
(<!?甲酸水溶液和甲醇5乙腈 #)(q’("=#=$溶液
时"对于灵敏度较低的金霉素和强力霉素峰型更
加对称和尖锐"调整梯度洗脱#见表 " $ "氟甲喹和
噁喹酸能完全分离)
"<"<"$1@1质谱条件的选择

由于两类药物的结构和性质差异较大"测定时
采用分组多通道采集"并分别对毛细管电压*锥孔
电压*碰撞能量等质谱参数进行优化"采用正离子
1@1模式"选择丰度较高的 " 个离子作为定量*定
性特征离子"优化的质谱条件见表 %"图 ! 为空白鸡
肉样品中添加 !! 种 cRO和 ) 种 .FO药物的总离子
流图#.-F$及其特征离子色谱图#1@1$)

图 !$空白鸡肉加标样品的总离子流图#.-F$及其特征离子色谱图#1@1$

7HWM]T!$.-FGPa 1@1BD]L>G_LW]G>OLCGdIGPg BDHBgTP fH_D >HNTa O_GPaG]aO

"<%$提取与净化条件的选择
cRO为极性化合物"易溶于极性和水溶性有机

溶剂*稀酸和碱溶液"不溶于非极性溶剂) 动物源
性食品中 cRO的提取剂大致可分为 ) 种%!$水不溶
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性有机溶剂%如二氯甲烷&"$强极性有机溶剂%如乙
腈*甲醇和乙酸乙酯&%$水溶性有机溶剂和酸*碱的
混合液"如盐酸:磷酸:乙酸5乙腈等 ’!(5!!( &)$缓冲溶
液%如磷酸和柠檬酸缓冲溶液等 ’!"5!%( ) 而 .FO物质
容易与金属离子螯合形成沉淀"综合考虑"本试验
用 /4.251BIIBGHPT缓冲液作为提取剂"既可以掩蔽
金属离子对 .FO物质的影响"提供相应的 bV值条
件"又可以满足 cRO物质的提取要求"更避免使用
大量有机溶剂引起的污染)

V3\小柱是兼具亲脂和亲水基团的反相柱"
对极性化合物具有优异的保留能力) 净化处理
选择全自动固相萃取装置进行"前提是提取液必
须经低温离心 # k# i$ "使脂肪析出"并用少量
脱脂棉球过滤去除脂肪和悬浮物后上样"避免固
相萃取管路被堵塞而引起仪器故障) 此装置可
以同时处理 )) 份样品"全程耗时约 %<# D"可实

现全自动化固相萃取"减少时间和人力"其重复
性比手动固相萃取更好"将是今后样品前处理的
发展方向)
"<)$方法的线性范围*检出限

由于样品基质对待测组分测定影响较大"故采
用基质工作曲线) 称取鸡肉*猪肉和虾肉 % 种阴性
样品 "<( W各 ’ 份"分别加入 #* !(*"(*)(*!((*
"(( PW!# 种组分的混合标准应用液"按 !<"<! 方法
处理并取半量上净化柱"配制成 !<"#*"<#*#<(*
!(<(*"#<(*#(<( "W:gW的基质工作曲线"目标化合
物均具有良好的线性关系"相关系数均在 (<99+ #
以上) 按 % 倍信噪比和 !( 倍信噪比计算方法最低
检出限和定量限%!! 种 cRO药物最低检出限和定量
限分别为 (<(!% =(<(’9 和 (<()% =(<"% "W:gW"
) 种.FO药物最低检出限和定量限分别为 (<(%% =
(<(9% 和 (<!! =(<%! "W:gW"结果见表 ))

表 )$!! 种 cRO和 ) 种 .FO药物基质工作曲线的线性范围*回归方程*相关系数*最低检出限和定量限
.GdIT)$3HPTG]]GPWTO" ]TW]TOOHLP TKMG_HLPO" BL]]TIG_HLP BLTCCHBHTP_O" 364GPa 36cLC!! cROGPa ) .FO

组分名称
线性范围
:#"W:gW$

回归方程 相关系数
最低检出限
:#"W:gW$

定量限
:#"W:gW$

氧氟沙星 !<"# =#(<( 7n’("#’<)Fr%+"**<* (<999 + (<(") (<(*+

培氟沙星 !<"# =#(<( 7n%!+’!<!Fr"%*’*<’ (<999 9 (<(!% (<()%

诺氟沙星 !<"# =#(<( 7n!!%(’<9Fr!’(%) (<99+ * (<(%9 (<!%

环丙沙星 !<"# =#(<( 7n!!%"!<%Fr9’%(<’ (<999 ’ (<(’( (<"(

洛美沙星 !<"# =#(<( 7n%’#)(<#Fr%*%(’<! (<999 9 (<("+ (<(9%

达氟沙星 !<"# =#(<( 7n!’"’%<%Fr!9*#)<’ (<999 ) (<("" (<(+"

恩诺沙星 !<"# =#(<( 7n%)+)#<*Fr!%9(#<# (<999 9 (<("% (<(*’

沙拉沙星 !<"# =#(<( 7n!!!99<#Fr!%(((<" (<999 " (<(’9 (<"%

二氟沙星 !<"# =#(<( 7n"#(%(Fr!!#!’<" (<999 + (<(#" (<!*

噁喹酸 !<"# =#(<( 7n%#"")<’Fr#"(*%<% (<99+ # (<(") (<(*+

氟甲喹 !<"# =#(<( 7n%)%*(<’Fr*!%<(9" (<999 9 (<(!9 (<(’%

土霉素 !<"# =#(<( 7n##("<!"Fr!(")*<’ (<999 % (<(%% (<!!

四环素 !<"# =#(<( 7n#*9’<)9Fr*+’!<+’ (<999 % (<()" (<!)

金霉素 !<"# =#(<( 7n!(#9<"%Fr!%(%<%) (<999 9 (<(9% (<%!

强力霉素 !<"# =#(<( 7n#!++<’)Fr!%(*(<) (<999 + (<(*# (<"#

"<#$回收率和精密度
分别在阴性的鸡肉*猪肉*虾肉样品基质上添

加 !(*"(*)( "W:gW三种不同浓度水平的样品"每个
浓度作 # 次重复测定) 并以相应样品基质配制工作
曲线进行校正分析"!# 个目标组分中鸡肉的加标回
收率为 *(<+? =!(#<)?"相对标准偏差 #C>E$为
(<#? =*<)?&猪肉的加标回收率为 *#<’? =
!!#<"?"C>E为 (<+? =+<9?&虾肉的加标回收率
为 *%<*? =!!*<#?"C>E为 (<#? =!)<+?"该方
法具有较好的回收率和重现性"见表 #)
"<’$实际样品检测

应用该方法对 "(!* 年广东省 ) 个地市区域随

机抽查的 ’( 份样品#包括鸡肉*猪肉和虾肉$进行
检测"结果在 ) 份样品中分别检出氧氟沙星*环丙沙
星*恩诺沙星和强力霉素"其中虾肉样品中恩诺沙
星和强力霉素含量均高达 )(( "W:gW"鸡肉样品中
强力霉素含量高达 ""( "W:gW" 均超出限量值
#!(( "W:gW$) 阳性样品色谱图见图 ")

%$小结
本试验建立了全自动固相萃取5Ŷ 3F518:18

法同时测定鸡肉*猪肉和虾肉等动物肌肉中 !! 种
cRO和 ) 种 .FO药物的残留分析方法"该方法简单*
快速*准确"精密度和重现性好"!# 种药物的定量限
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$$$ 表 #$!! 种 cRO和 ) 种 .FO药物回收率和精密度试验结果#( n#$

.GdIT#$@TBL‘T]HTOGPa b]TBHOHLPOLCaT_T]>HPG_HLP

组分名称
添加水平
:#"W:gW$

鸡肉 猪肉 虾肉
回收率:? C>E:? 回收率:? C>E:? 回收率:? C>E:?

氧氟沙星

培氟沙星

诺氟沙星

环丙沙星

洛美沙星

达氟沙星

恩诺沙星

沙拉沙星

二氟沙星

噁喹酸

氟甲喹

土霉素

四环素

金霉素

强力霉素

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

图 "$恩诺沙星#左$和强力霉素#右$阳性样品色谱图
7HWM]T"$FD]L>G_LW]G>OLCbLOH_H‘TOG>bITOLCTP]LCILNGBHP #ITC_$ GPa aLNXBXBIHPT#]HWD_$

均在 (<# "W:gW以下"能满足国内食品安全风险监
测的要求"可应用于动物肌肉中 !! 种 cRO和 ) 种

.FO药物的同步确证及定量分析)
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美国制定烯草酮#FIT_DLaH>$在部分坚果和蔬菜中的最大残留限量
$$美国制定烯草酮"FIT_DLaH>#在部分坚果和蔬菜中的最大残留限量$ 涉及杏仁等坚果及大头菜%洋葱%
秋葵等蔬菜$ 具体内容见下表’

商品 最大残留限量:bb>

带壳杏仁 (<"

芸苔属绿叶类蔬菜!第 )5!’\亚组 %

大头菜! %

叶柄菜!第 ""\亚组 (<’

绿叶蔬菜!第 )5!’2亚组 "

树坚果!第 !)5!" 组 (<"

秋葵 !<#

绿洋葱!第 %5(*\亚组 "

茎类蔬菜!第 ""2亚组 !<*

芸苔属球茎类蔬菜!第 #5!’ 组 %

果菜类"秋葵除外# !第 +5!( 组 !
!该残留限量有效期至 "(!+ 年 !( 月 !" 日

$$"来源食品伙伴网!相关链接’D__b’::fff&CLLa>G_T&PT_:IGf:MOG:!9%)*9&D_>I#


