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高效液相色谱!串联质谱法同时测定鳗鱼和虾中

残留的 !! 种喹诺酮和磺胺类药物

王志杰，- 冷凯良!，- 孙伟红，- 宁劲松，- 翟毓秀
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摘要：建立了鳗鱼和虾中 $$ 种喹诺酮类（:*5）和磺胺类（;95）药物残留量的高效液相色谱 .串联质谱（<=>?.!; @
!;）测定方法。以氘代试剂为内标，样品经酸性乙腈萃取后，用正 己 烷 脱 脂，旋 转 蒸 发 浓 缩，采 用 >?.!; @ !; 选 择

反应监测（;A!）正离子模式测定，同时对鳗鱼和虾中的 $$ 种 :*5 和 ;95 进行定性和定量。$$ 种 :*5 和 ;95 的

检出限（! " # . $）为 &/ " !2 @ 32，定量限（! " # . &"）为 !/ " !2 @ 32；在 &"/ " ( !""/ " !2 @ > 时 目 标 物 的 峰 强 度 与 质 量

浓度的线性关系良好（ $ 0 "/ ##）；平均回收率为 ++B ( &!$B。该法简便快捷，降低了分析成 本，也 在 一 定 程 度 上 实

现了药物残留的快速检测。
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- - 磺胺类（;95）和喹诺酮类（:*5）药物均为常见

的合成抗菌剂，因其具有抗菌谱广、高效、低毒、价格

低廉等特点，在水产养殖中使用十分普遍。然而过

量使用这些抗菌剂会导致水产品中有药物残留，影

响人类的健康。;95 残 留 能 破 坏 人 的 造 血 系 统，造

成溶血性贫血症，磺胺二甲嘧啶等甚至有引起潜在

致癌性的可能；:*5 药物会对中枢神经系统造成不

良反应，可致重症肌无力症状加重、呼吸肌无力而危

及生命，且有潜在的致癌性和遗传毒性；同时两类药

物均容易使病菌产生耐药性［&］。
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! ! "#$ 和 %&$ 的检测方法有酶联免疫法［"，#］、高

效液相色谱法［$ % &］和高效液相色谱!质谱法（’()*!
+%）等［’ % ("］。目前在动物源性食品中，由于其蛋白

质及脂肪含量 高、基 质 复 杂 等 原 因，对 "#$ 及 %&$
类药物残留的测定多采用分别测定的方法［(#，($］，较

费时费力。能同时检测 "#$ 和 %&$ 多组分的方法

很少，而且国内外对水产品中 %&$ 和 "#$ 残留分析

的报道主要集中在磺胺嘧啶、磺胺二甲嘧啶、环丙沙

星和恩 诺 沙 星 等 几 种 常 见 的 "#$ 和 %&$ 的 测 定。

能同时检测水产品中 #) 余种 "#$ 及 %&$ 残留的方

法尚未见报道。本实验建立了用 * 种氘代试剂作内

标，采用 ’()*!+% , +% 同时测定鳗鱼和虾中 ## 种

"#$ 和 %&$ 残留的快速检测方法，该方法大大提高

了色谱分析的功效，并在一定程度上实现了药物残

留的快速检测。所建方法的灵敏度完全可以达到目

前各国的限量要求。

!" 实验部分

! ! !" 仪器与试剂

! ! -./012 34554675 -%" "875981 &::/$$ 液 相

色谱!高分辨串联四极杆质谱联用仪，配有电喷雾离

子（;%<）源。超声波清洗仪，旋转蒸发仪，旋涡振荡器。

! ! "#$、%&$ 标 准 品 及 内 标 的 纯 度 均 不 低 于

++, *=；乙腈、甲 醇、甲 酸、醋 酸 铵 均 为 色 谱 纯；硫 酸

钠为分析 纯，水 为 蒸 馏 水；), (= 甲 酸 溶 液（ 含 *, )
112> , ) 醋酸铵）；滤膜（), " !1）。

! ! 酸化乙腈：++, ) 1) 乙腈中加入 (, ) 1) 甲酸。

! ! 标准储备液：分别称取适量的 "#$ 和 %&$ 标准

品，用甲醇（ 对 于 不 溶 解 的 "#$，如 环 丙 沙 星、依 诺

沙星、双氟沙 星 和 氧 氟 沙 星 先 用 少 量 甲 酸 溶 解）配

成 (, ) 6 , ) 的标准储备液，避光于 % (- ?下保存。

! ! 混合标准使用液：准确吸取各 "#$ 和 %&$ 标准

储备溶 液，用 甲 醇 逐 级 稀 释 配 成 (, ) 16 , ) 的 混 合

溶液，避光于 $ ?下冷藏保存。

! ! 内标储备溶液：分别称取适量的内标标准品，用

甲醇（# 种 "#$ 内 标 需 添 加 少 量 的 甲 酸 溶 解）配 成

), * 6 , ) 的标准储备液，避光于 % (- ?下保存。

! ! 混合内标使用液：准确吸取各内标储备液，用甲

醇逐级 稀 释 配 成 (, ) 16 , ) 的 混 合 内 标 使 用 液，避

光于 $ ?下保存。

! ! #" 分析条件

! ! 色 谱 条 件：色 谱 柱 为 *(-（+@"，", ( 11 .
(*) 11，* !1）；进样量为 () !)；柱温为室温；流动

相：& 相 为 ), (= 甲 酸 溶 液（ 含 *, ) 112> , ) 醋 酸

铵），A 相为甲醇，* 相为乙腈，流速为 ")) !) , 145；

梯度洗脱条件见表 (。

表 !" 分离 $$ 种 "#$ 和 %&$ 药物的梯度洗脱程序

’()*+ !" ,-(./+01 +*21/30 4-35-(6 73- 18+
$+4(-(1/30 37 $$ "# (0. %& .-25$

-41/ , 145 !（&）, = !（A）, = !（*）, =
) ’- ") "
# B ) ’* ") *
& B ) ’) ") ()
- B ) $) ") $)

(# B ) $) ") $)
(# B ( ’- ") "
(& B ) ’- ") "

! +2C4>/ D.7$/$：&，), (= E2014: 7:4F :259745456 *, ) 112> , )
71125481 7:/979/；A，1/9.752>；*，7:/9254904>/B

! ! 质谱条件：大气压电喷雾离子源，正离子模式；

喷雾电压 $ *)) G；鞘气流量 (" ) , 145；辅助气流量

" ) , 145；离子传输毛细管温度 #*) ?；源内碰撞诱

导解离电压 & G；选择反应监测（%H+），选择反应监

测母离子、子离 子 和 碰 撞 能 量 见 表 "；"( 半 峰 宽 为

), ’ I7；"# 半 峰 宽 为 ), ’ I7；碰 撞 气（ 氩 气 ）压 力

), " (7（(, * 1-200）。

表 #" 测定 $$ 种 "#$ 和 %&$ 药物的质谱条件

’()*+ #" 9%:;<% = <% >30./1/30$ 73- 18+ .+1+-6/0(1/30
37 18/-1? 18-++ .-25$ 37 "#$ (0. %&$

&57>J9/
+2>/:8>70
E2018>7

(70/59
425

（!" #）

I786.9/0
425

（!" #）

*2>>4$425
/5/06J ,

/G

%8>E4$2K7L2>/ *((’(###M#% "&- ()- ""
（磺胺二甲异恶唑） (*&! (#
%8>E4$214F45/ *("’($#$M"% "’+ (-& (’

（磺胺二甲异嘧啶） (*&! (+
%8>E79.47L2>/ *+’+##M"%" "*& ()- ""

（磺胺噻唑） (*&! (&
%8>E7DJ04F45/ *((’((##M"% "*) (-$ (-

（磺胺吡啶） (*&! (&
%8>E712521/9.2K45/ *((’("#$M#% "-( "(* (’

（磺胺间甲氧嘧啶） (*&! (’
%8>E71/9.2KJDJ04F7L45/ *((’("#$M#% "-( "(* (’

（磺胺甲氧哒嗪） (*&! (’
%8>E71/9.2K7L2>/ *()’((##M#% "*$ ()- ""

（磺胺甲恶唑） (*&! (&
%8>E71/9.4L2>/ *+’()#$M"%" "’( ()’ #)

（磺胺甲噻二唑） (*&! ($
%8>E71/9.7L45/ *("’($#$M"% "’+ (-& (’

（磺胺二甲基嘧啶） (*&! (+
%8>E71/9/0 *((’("#$M#% "-( "(* (’

（磺胺邻甲氧嘧啶） (*&! (’
%8>E71/07L45/ *((’("#$ M"% "&* (’" (’

（磺胺甲基嘧啶） (*&! (’
%8>E768754F45/ *’’()#$M"% "(* (-) ""

（磺胺胍） (*&! ("
%8>E7F2K45/ *("’($#$M$% #(( ()- "+

（磺胺邻二甲氧嘧啶） (*&! (+
%8>E7F41/9.2K45/ *("’($#$M$% #(( ()- "+

（磺胺间二甲氧嘧啶） (*&! (+
%8>E7F47L45/ *()’()#$M"% "*( ()- "*

（磺胺嘧啶） (*&! (&

·+#(·



色 谱 第 !" 卷

表 !" （ 续）

!"#$% !" （&’()*(+%,）

!"#$%&’
()$’*+$#,
-),.+$#

/#,’"&
0)"

（!" #）

1#+23&’,
0)"

（!" #）

4)$$050)"
’"’,2% 6

’7

8+$-#*3$),)9%,0:#;0"’ 4#$<%4$=&>!8 !’( #$’ !&
（磺胺氯哒嗪） #()! #(
8+$-#*30")?#$0" 4#&<#!=&>!8 *$# #$’ !(

（磺胺喹恶啉） #()! #"
8+$-#93’"#;)$’ 4$(<#&>!=&8 *#( #)$ !&

（磺胺苯吡唑） #()! !&
@$’,)?#*0" 4#"<#’@*=*>* *"$ !)% !)

（氟罗沙星） *!)! #%
>-$)?#*0" 4#’<!$@=*>& *)! !)# !"

（氧氟沙星） *#’! #’
=),-$)?#*0" 4#)<#’@=*>* *!$ !** !&

（诺氟沙星） !")! #)
A")?#*0" 4#(<#"@=&>* *!# !*! *&

（依诺沙星） *$*! !#
409,)-$)?#*0" 4#"<#’@=*>* **! !&( !!

（环丙沙星） !’’! #"
A",)-$)?#*0" 4#%<!!@=*>* *)$ !&( !)

（恩诺沙星） *#)! %
B).’-$)?#*0" 4#"<#%@!=*>* *(! !)( !!

（洛美沙星） *$’! #)
1#")-$)?#*0" 4#%<!$@=*>* *(’ !’* !!

（丹诺沙星） *&$! !!
>,C0-$)?#*0" 4#%<!$@*=*>* *%) !%( !&

（奥比沙星） *(!! #"
10-$)?#*0" 4!#<#%@!=*>* &$$ !%% !’

（双氟沙星） *()! #%
8#,#-$)?#*0" 4!$<#"@!=*>* *’) !%% !)

（沙拉沙星） *&!! #’
89#,-$)?#*0" 4#%<!!@!=&>* *%* !%! !(

（司帕沙星） *&%! #%
>?)$0"0* #*0: 4#*<##=>( !)! !#) !%

（恶喹酸） !&&! #’
@$+.’D+0"’ 4#&<#!@=>* !)! !$! *!

（氟甲喹） !&&! #’
/’-$)?#*0" 4#"<!$@=*>* **& !%$ #’

（培氟沙星） *#)! !$
8+$-#:)?0"’E1* 4#!<#&=&>&8E *#& #()! #"

（磺胺邻二甲氧 1*
嘧啶E1*）

8+$-#:0.’&3)?0"’E1) 4#!<#&=&>&8E *#" #()! !$
（磺胺间二甲氧 1)
嘧啶E1)）

=),-$)?#*0"E1( 4#)<#’@=*>* E *!( *$"! !!
（诺氟沙星E1(） 1(
409,)-$)?#*0"E1’ 4#"<#’@=*>* E *&$ *!!! !#

（环丙沙星E1’） 1’
A",)-$)?#*0"E1( 4#%<!!@=*>* E *)( *!#! #%

（恩诺沙星E1(） 1(

! D+#"&0-0*#&0)" 0)"5F

# - $" 样品前处理

+ + 准确称取 (, $ 2 均质样品置于 ($ .B 具塞离心

管中，准确加入 ($ !B 混合内标使用液，于涡旋混合

器上快速混合 *$ 5，避光放置 #$ .0"。加入 #$, $ 2

无水硫酸钠，涡旋混匀，再加入 !$ .B 酸化乙腈，于

旋涡振荡器上涡旋提取 # .0"，超声波提取 #$ .0"，

以 & $$$ , 6 .0" 离心 ( .0"，取上清液于 ($ .B 梨形

瓶中。重复上述提取步骤一次，合并乙腈提取液，于

&$ G 水浴旋转蒸发至干。准确加入 #, $ .B 甲 醇E
水（ 体积比为 !$ - ’$）涡旋振荡溶解残留物，再加入

!, $ .B 正己烷涡旋混合 *$ 5，转移于 ( .B 具塞离

心管中，以 & $$$ , 6 .0" 离心 ( .0"，弃去上层，下层

液经 $, ! !. 滤膜过滤，滤液供 </B4E(8 测定。

!" 结果与讨论

! - #" 色谱条件的优化

! - # - #" 色谱柱的选择

+ + 文献［& . #!］报 道 用 于 H=5、8!5 分 析 的 色 谱

柱多采用反 相 色 谱 柱，如 4’、4#’ 柱。实 验 分 别 对

A*$095 I1JE4#’，<%9+,0&% 4#’ 和 (K"4#’ 色 谱

柱进行比较，结果发 现：在 I1JE4#’，<%9+,0&% 4#’
上各种 8!5 均获得良好的分离效果，但 H=5 出现色

谱峰拖尾、保留时间不稳定，甚至被长期保留在色谱

柱上，其中恶喹酸和氟甲喹尤为严重；而采用 (K"
4#’ 时 H=5、8!5 均获得 良 好 的 分 离 效 果 且 比 较 稳

定。喹诺酮类化合物的叔胺基和羧基官能团能在水

中发生解离，普通色谱柱填料中残余的硅醇基和金

属离子可通过氢键或 离 子 交 换 作 用 对 H=5 强 烈 吸

附，造成色谱峰拖尾、保留时间不稳定，甚至被保留

在色谱柱上，导致峰形异常和分离度下降。因此本

实验选择装填了高纯度硅胶基质并经端基封闭处理

的填料的 (K"4#’ 色谱柱，可满足检测的要求。

! - # - !" 流动相的选择

+ + 流动相的 9< 值对 H=5 和 8!5 的 分 离 和 保 留

具有显著的影响。以甲醇E水为流动相时，8!5 几乎

在同一时间被洗脱，这可能是由于这些化合物在中

性流动相中具有相同的保留因子。虽然质谱分析并

不要求在色谱柱上完全分离，但所要分析的 H=5 和

8!5 药物中存在几种母离子和子离子均相同的化合

物（ 如氟甲 喹 和 恶 喹 酸，磺 胺 邻 二 甲 氧 嘧 啶 和 磺 胺

间二甲氧嘧啶，磺胺间甲氧嘧啶、磺胺甲氧哒嗪和磺

胺邻甲氧嘧 啶 等），对 于 这 类 化 合 物 的 质 谱 分 析 则

要求必须在 色 谱 柱 上 分 离，否 则 会 互 相 干 扰 测 定。

采用 $, #L 甲酸来控制流动相的 9< 值，同时在流动

相的水相中加入挥发性电解质醋酸铵，可以在保持

较好分离度的前提下获得理想的色谱峰、减小加合

峰、增 大 分 子 离 子 峰 的 峰 强 度。 本 文 采 用 甲 醇E
$, #L 甲酸溶液（ 含 ( ..)$ 6 B 醋酸铵）为流动相，采

用合适的梯度淋洗条件，不但很好地实现了 H=5 和

8!5 的分离，并且各峰峰形尖锐，峰对称性好。图 #
为部分不易分离的 H=5 和 8!5 的选择离子流图。
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图 !" 部分难分离的 !"# 和 $%# 化合物的选择离子流图

&’() !" *+,-./0-(,/.# -1 #-.2 3’11’4560 0- #27/,/02 $%# /83 !"# 3,5(#

# ) #" 质谱条件的优化

! ! 用针泵以 "$ !" # $%& 的流速注入 " $’ # " ()*
和 +,* 混合标准溶液，在 ! " # %&$ ’ (&$ 扫 描 范 围

内以正离子模式进行一级质谱图扫描，发现这些化

合物的［- ) .］) 峰均比较强，一些碎片和加合离子

的峰均较弱。确定各 ()*、+,* 的分子离子后，分别

以其分子离 子 作 为 母 离 子，进 行 子 离 子 扫 描，发 现

+,* 具有共同的碎片离子 ! " # %&* 和 ! " # %$+，它

们也是相对丰度较高的离子对；()* 类药物因分子

中 含 有 羧 基 和 哌 嗪 结 构，主 要 形 成［ - ) . ,
."/］) 、［ - ) . , 0/" ］) 、［ - ) . ,（ 0.#) -

0." ）］) 峰。选取丰度最强的碎片离子作为定量离

子，次强的碎片离子作为定性离子。最后以选择反

应监测正离子模式，优化锥孔电压、碰撞能量等质谱

参数，优化后的质谱条件见表 "。

# ) $" 提取与净化条件的优化

# ) $ ) !" 提取试剂的选择

! ! 文献报道的 ()*、+,* 提取试剂包括纯有机溶

剂（ 乙腈、甲醇、二 氯 甲 烷 等）、缓 冲 溶 液（ 磷 酸 缓 冲

液）、有机溶 剂 添 加 一 定 比 例 的 酸 或 碱 和 含 水 的 乙

腈或甲醇等。实验发现采用纯有机溶剂的提取效率

低；用含水的乙腈提取时，提取液中的蛋白质含量较

高，提取液的澄清和浓缩较困难。()*、+,* 两类化

合物均易溶于弱酸性溶液。本实验选用组织渗透力

强的乙腈并在其中添加 %1 甲酸作为提取溶剂进行

提取试验，结果表明，该提取试剂不仅除蛋白的效果

好，而且容易浓缩，提取回收率也可满足要求。样品

提取时先加入无水硫酸钠可以有效地防止样品中的

水分及干扰成分进入提取液，同时硫酸钠的存在可

促使蛋 白 质 的 变 性 分 散，防 止 样 品 结 成 块 状 影 响

提取。

# ) $ ) #" 提取方式的选择

! ! 分别考察了涡旋、超声波振荡和涡旋后再超声

波振荡 # 种提取方式。结果表明，涡旋后再超声波

振荡的提取效果比较好，而且回收率比较稳定，因此

本方法采用涡旋后再超声波振荡的提取方式。

# ) %" 线性范围和灵敏度

! ! 氟罗沙星、氧氟沙星、培氟沙星、依诺沙星和诺

氟沙星以氘 代 诺 氟 沙 星 为 内 标；洛 美 沙 星、奥 比 沙

星、丹诺沙星、双氟沙星和环丙沙星以氘代环丙沙星

为内标；恩诺沙星、沙拉沙星、司帕沙星、恶喹酸和氟

甲喹以氘代恩诺沙星为内标；磺胺二甲异恶唑、磺胺

喹恶啉和磺胺间二甲氧嘧啶以氘代磺胺间二甲氧嘧

啶为内标；磺胺二甲异嘧啶、磺胺噻唑、磺胺吡啶、磺

胺间甲氧嘧啶、磺胺甲氧哒嗪、磺胺甲恶唑、磺胺甲

噻二唑、磺胺二甲基嘧啶、磺胺对甲氧嘧啶、磺胺甲

基嘧啶、磺胺胍、磺胺邻二甲氧嘧啶、磺胺嘧啶和磺

胺氯哒嗪以氘代磺胺邻二甲氧嘧啶为内标，进行定

量，定量离子为丰度最大的二级特征离子碎片。

! ! 配制质量浓度为 %$. $ ’ "$$. $ !’ # " 的标准溶

液，以待测物与内标的峰面积比为纵坐标，待测物的

质量浓度为横 坐 标 进 行 线 性 回 归，结 果 表 明，## 种

()*、+,* 药物线性关系良好，相关系数均大于 $. //。

! ! 在 空 白 样 品 中 添 加 %. $ !’ # 2’ 的 ## 种 ()*、

+,* 药物混合标准溶液，经 测 定 信 噪 比（ $ " %）均 大

于 #，表 明 ## 种 ()*、+,* 检 测 下 限 可 以 达 到 %. $
!’ # 2’。添加水平为 ". $ !’ # 2’ 时，## 种 ()*、+,*
的信噪比（ $ " %）大 于 %$，而 且 方 法 学 数 据 可 靠，表

明方法的定量限可以达到 ". $ !’ # 2’。

# ) &" 回收率和精密度

! ! 分别在阴性鳗鱼和虾样品中添加 ## 种混合标

准溶液，考察 方 法 的 回 收 率。每 个 样 品 重 复 测 定 *
次，考察方法的精密度，结果见表 #。
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色 谱 第 !" 卷

表 !" 鳗鱼、虾样品中添加 !! 种 !"# 和 $%# 的回收率（! # $）

&’()* !" +*,-.*/0*# -1 !! !"# ’23 $%# #405*3 02 **) ’23 #6/074 #’74)*#（! # $）

!"#$%&’
!((’( $’)’$ *
（!+ * ,+）

-’$
.’/0)’.% * 1 234 * 1

35.678
.’/0)’.% * 1 234 * 1

39$:6;0<#=0$’（ 磺胺二甲异恶唑） ! > # "$ > ! %% > # &% > ’ $ > &
( > # "& > & & > $ &# > ( & > )

!( > # &* > ’ $ > ! $! > % " > ’
39$:6;076(6"’（ 磺胺二甲异嘧啶） ! > # %%) > ! %# > ( %%" > " $ > *

( > # %%# > " & > ! %%$ > ) & > #
!( > # %#! > % " > & $" > ’ ) > &

39$:#&56#=0$’（ 磺胺噻唑） ! > # "’ > & %! > " %%& > % %# > ’
( > # "$ > ) & > " && > * ( > (

!( > # &) > ! * > * $) > ( ( > %
39$:#8%.6(6"’（ 磺胺吡啶） ! > # %%( > ) %# > ’ &! > ! & > $

( > # $( > ) * > & &$ > ) ) > $
!( > # $# > ( ) > ) $’ > & ( > *

39$:#70"07’&50<6"’（ 磺胺间甲氧嘧啶） ! > # %%$ > ’ %! > & "& > * %# > ’
( > # %%& > " %# > " %#’ > # %% > !

!( > # $* > & * > $ $! > % ( > )
39$:#7’&50<%8%.6(#=6"（ 磺胺甲氧哒嗪） ! > # %!# > ! %’ > ! "( > " $ > ’

( > # "" > * %# > & &# > & %% > ’
!( > # "& > % * > ) $% > * " > !

39$:#7’&50<#=0$’（ 磺胺甲恶唑） ! > # %%* > ’ " > & %%) > ) & > $
( > # %%# > ’ & > * %#" > * " > &

!( > # %#( > " " > % $( > ’ ( > $
39$:#7’&56=0$’（ 磺胺甲噻二唑） ! > # "" > ’ %# > * "* > ( & > &

( > # "’ > ! " > ( "& > ’ * > ’
!( > # &’ > ) ) > ! &) > % ’ > $

39$:#7’&5#=6"’（ 磺胺二甲基嘧啶） ! > # %%" > ’ %! > ’ %%$ > ) %# > &
( > # %%) > $ $ > ( &$ > * & > $

!( > # %%% > ) ( > & $% > ( * > %
39$:#7’&’.（ 磺胺邻甲氧嘧啶） ! > # %%# > & %! > # %#$ > $ %% > (

( > # %%! > ) & > * %#* > % " > *
!( > # $* > * ) > & $! > ’ ’ > (

39$:#7’.#=6"’（ 磺胺甲基嘧啶） ! > # %%! > ’ & > $ &% > ( & > !
( > # &$ > & * > % "" > * ) > &

!( > # $# > ! ) > ) &" > ’ ’ > *
39$:#+9#"6(6"’（ 磺胺胍） ! > # *& > % %) > ( "’ > ’ %! > )

( > # "% > ’ %) > % "! > ( %% > "
!( > # "’ > " $ > % "# > $ * > (

39$:#(0<6"’（ 磺胺邻二甲氧嘧啶） ! > # %#" > ’ %% > ) &" > $ $ > &
( > # $# > $ " > ’ $% > $ * > $

!( > # && > % ) > ( $’ > ) ’ > "
39$:#(67’&50<6"’（ 磺胺间二甲氧嘧啶） ! > # ") > * %# > # "& > % %# > )

( > # &* > " " > ) &" > ( & > ’
!( > # &) > ( * > % &$ > ! ( > "

39$:#(6#=6"’（ 磺胺嘧啶） ! > # %%% > ) %! > ) %#( > ’ %% > %
( > # $* > ! $ > % $) > ! & > (

!( > # $( > ( ’ > ’ $# > ) ’ > %
39$:#/5$0.08%.6(#=6"’（ 磺胺氯哒嗪） ! > # $’ > ! %% > " %#$ > # %% > %

( > # $% > ( $ > ’ $’ > * $ > #
!( > # $! > " ’ > $ $( > & ) > "

39$:#/56"0<#$6"（ 磺胺喹恶啉） ! > # "& > ( %) > ) &( > ) %’ > *
( > # &! > ) & > ’ "$ > ) & > *

!( > # %#) > $ ’ > * $’ > $ ’ > "
39$:#85’"#=0$’（ 磺胺苯吡唑） ! > # %!% > ’ %) > " %%" > * %) > %

( > # %%$ > ) %! > ’ %!! > " %% > )
!( > # &* > $ & > & %%( > ) " > *

?$’.0<#/6"（ 氟罗沙星） ! > # "’ > ! %% > ! "( > % %# > *
( > # $’ > ’ & > $ &( > ( ( > )

%# > # $# > * ) > ! &$ > " ! > "
@:$0<#/6"（ 氧氟沙星） ! > # %%& > ) %’ > ! %%! > ) %# > )

( > # %%* > % $ > " %%( > $ " > *
%# > # %#$ > ! " > ( %#* > % * > (

A0.:$0<#/6"（ 诺氟沙星） ! > # "" > & $ > $ "( > ) & > !
( > # $# > ’ $ > ) &! > ! ( > *

%# > # &* > ) ( > ( $) > * ) > *
-"0<#/6"（ 依诺沙星） ! > # &% > ( $ > & "& > ) " > $

( > # "$ > % " > ) &* > * ( > &
%# > # &$ > ’ ) > & $! > ) ! > $
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表 !" （ 续）

!"#$% !" （&’()*(+%,）

"#$%&’(
"))() %(*(% +
（!, + -,）

.(%
/(01*(/& + 2 345 + 2

46/789
/(01*(/& + 2 345 + 2

:79/1;%1<$07#（ 环丙沙星） " = $ %$ = $ & = ’ (% = # % = (
) = $ %% = & ( = * %’ = & ) = #

*$ = $ &+ = " # = % &’ = ) " = #
.#/1;%1<$07#（ 恩诺沙星） " = $ **$ = # % = % *$) = & ( = ’

) = $ *$’ = ( ’ = + *$% = # ) = (
*$ = $ &) = & # = + *$$ = ) + = *

>18(;%1<$07#（ 洛美沙星） " = $ (" = ( *+ = # (’ = & ** = +
) = $ (’ = ) *$ = & %* = % % = +

*$ = $ %# = % ( = % %& = ( + = &
5$#1;%1<$07#（ 丹诺沙星） " = $ *"$ = ’ *# = # *$& = ) *" = +

) = $ **’ = ) *$ = ( *$( = + & = *
*$ = $ *$) = + ( = # &% = ( % = ’

?/@7;%1<$07#（ 奥比沙星） " = $ ’% = ) *+ = % ’& = * *" = +
) = $ (* = & ** = ( (& = " & = #

*$ = $ () = # % = ( (% = ’ ( = &
57;%1<$07#（ 双氟沙星） " = $ %* = % *+ = ’ (( = " ** = &

) = $ (% = & *" = % %+ = % ( = (
*$ = $ &$ = % % = # &" = % ) = %

4$/$;%1<$07#（ 沙拉沙星） " = $ ’’ = % *) = $ (+ = * *# = &
) = $ (# = # *" = * (’ = % *" = )

*$ = $ (( = * & = + () = " % = (
49$/;%1<$07#（ 司帕沙星） " = $ *$% = # *+ = + &) = ’ *" = &

) = $ &( = ’ *# = ’ &* = $ *$ = #
*$ = $ *$" = " *$ = & *$% = * ’ = (

?<1%7#70 $07)（ 恶喹酸） " = $ %# = + ** = $ *** = % & = (
) = $ %* = + ( = * &% = & % = #

*$ = $ &$ = & + = + *$# = ) ) = $
A%B8(CB7#(（ 氟甲喹） " = $ (% = * & = % () = ) % = %

) = $ (+ = " # = + %$ = ’ ( = ’
*$ = $ %+ = & + = " %" = ( # = &

D(;%1<$07#（ 培氟沙星） " = $ ($ = % & = * **" = + % = &
) = $ %’ = * ’ = + &% = ( ( = *

*$ = $ &# = ( + = ’ *$+ = ’ " = %

# - $" 实际样品的测定

! ! 用本文建立的方法对 *) 个市售鳗鱼和虾样品

进行分析，结果均未检出 EFG 和 4"G 药物。

!" 结论

! ! 本文建立了鳗鱼和虾中 ## 种 EFG 和 4"G 残留

量的 HD>:!I4 + I4 测定方法。方法简便、快 速、准

确，方法的定量限为 ", $ !, + -,，能够满足我国和欧

盟等国家的限量要求，可用于水产品中 EFG 和 4"G
残留的确证检验。所建立的多残留检测方法大大地

提高了工作效率，降低了分析成本，对水产品的安全

卫生工作意义重大。
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