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［摘　 要］ 　 兽药残留检测已成为保障全球动物源性食品安全技术手段的重要组成部分，色谱与质

谱是兽药残留分析中最常用的检测方法。 由于兽药各种类之间在理化性质、残留状态、限量要求等

方面差异较大，导致在仪器分析环节存在一定的技术困难。 综述动物源性食品中氟喹诺酮类药物

残留色谱和质谱检测方法，指出各种方法的优缺点并对检测技术的发展进行展望，以期为氟喹诺酮

类药物的残留检测提供技术支持和理论依据。
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　 　 兽药在保证动物源性食品的供应方面发挥着

巨大作用，但由于饲养人员专业知识的缺乏造成药

物过量使用，以及不遵循休药期，甚至片面地追求

经济利益而在养殖、加工贮存等过程中投入过量的

抗菌药物导致兽药残留超标［１］，后通过食物链进入

人体造成中毒、过敏、“三致”（致癌、致畸、致突变）
等严重伤害。 因此，在动物源性食品进入市场前进

行药物残留检测是十分必要的，需严格控制药物残

留达到最高残留限量 （ Ｍａｘｉｍｕｍ ｒｅｓｉｄｕｅ ｌｉｍｉｔｓ，
ＭＲＬｓ）以下。 喹诺酮类药物（Ｑｕｉｎｏｌｏｎｅｓ，ＱＮｓ）是人

工合成的含 ４－喹诺酮基本结构的抗菌药，对 ＤＮＡ
回旋酶有选择性的抑制作用，从而对细菌 ＤＮＡ 造

成不可逆损害，对多种革兰阴性菌杀菌效果明

显［２］。 氟喹诺酮类药物（Ｆｌｕｏｒｏｑｕｉｎｏｌｏｎｅｓ，ＦＱｓ）是

喹诺酮药物发展到第三代的产物，在喹诺酮结构的

６ 位上加上一个氟（ Ｆ） ，脂溶性增加，对组织细胞

的穿透力加强，因而吸收好，组织浓度高，半衰期

长，抗菌谱和杀菌效果增强。 主要包括恩诺沙

星（ Ｅｎｒｏｆｌｏｘａｃｉｎ， ＥＮＲ） 及 其 代 谢 物 环 丙 沙 星

（Ｃｉｐｒｏｆｌｏｘａｃｉｎ，ＣＩＰ），恩诺沙星在动物体内脱乙基

生成环丙沙星，如猪体内 ＥＮＲ 和 ＣＩＰ 均有残留，
牛、家禽体内残留形式以 ＣＩＰ 为主，因此，动物性食

品中 ＥＮＲ 残留检测的标示物多是原药及其代谢产

物 ＣＩＰ 之和，也包括诺氟沙星（Ｎｏｒｆｌｏｘａｃｉｎ， ＮＦＸ）、
氧氟沙星（Ｏｆｌｏｘａｃｉｎ，ＯＦＬ）、单诺沙星（Ｄａｎｏｆｌｏｘａｃｉｎ，
ＤＡＮ，又 名 丹 诺 沙 星、 达 氟 沙 星 ）、 沙 拉 沙 星

（Ｓａｒａｆｌｏｘａｃｉｎ， ＳＡＲ）等。 此类药物可用于泌尿生殖

系统疾病、胃肠疾病以及呼吸道、皮肤组织的革兰

阴性菌感染的治疗［３］，且价格低廉，已广泛应用于

动物养殖和兽医学中。
近年来由于致病菌耐药性和某些 ＦＱｓ 的潜在

致癌性，其残留问题引起广泛关注。 为保证动物源

性食品的安全，欧盟对 ＥＮＲ 的 ＭＲＬｓ 已有规定，肝
脏 ２００ μｇ ／ ｋｇ，肌肉 １００ μｇ ／ ｋｇ，肾脏 ２００ μｇ ／ ｋｇ；加
拿大允许 ＥＮＲ 用于治疗牛呼吸道疾病，其 ＭＲＬｓ 为

肾脏 ４００ μｇ ／ ｋｇ 和肌肉 ２０ μｇ ／ ｋｇ；日本对进口生鳗

鱼及其制品进行 ＥＮＲ、ＣＩＰ、ＮＦＸ 残留检测，并且将

ＭＲＬｓ 控制在 ５０ μｇ ／ ｋｇ；世界卫生组织对 ＥＮＲ 的

ＭＲＬｓ 推荐值为 ４０ μｇ ／ ｋｇ，粮农组织 ／世界卫生组织

食品添加剂联合专家委员会推荐鸡肝组织中 ＳＡＲ
的 ＭＲＬｓ 为 ８０ μｇ ／ ｋｇ，猪肝组织中 ＤＡＮ 的 ＭＲＬｓ 为
５０ μｇ ／ ｋｇ［４］；中国对于 ＥＮＲ＋ＣＩＰ 规定见表 １［５］。 目

前 ＦＱｓ 残留的检测方法较多，如微生物法、酶联免

疫法、毛细管电泳法等。 由于 ＦＱｓ 在动物源性食品

中的残留量通常很低，需要灵敏度高的检测方法来

测定，色谱法分离效率高，质谱法灵敏度、特异性

高，适于低残留药物的检测。 本文综述了色谱和质

谱检测方法，以期为动物源性食品中 ＦＱｓ 的残留检

测提供参考。

表 １　 中国关于动物源性食品中恩诺沙星、
环丙沙星最大残留限量的规定

Ｔａｂ １　 Ｍａｘｉｍｕｍ ｒｅｓｉｄｕｅ ｌｉｍｉｔｓ （ＭＲＬｓ） ｖａｌｕｅｓ ｆｏｒ ＥＮＲ，
ＣＩＰ ｉｎ ａｎｉｍａｌ ｆｏｏｄ ｅｓｔａｂｌｉｓｈｅｄ ｂｙ Ｃｈｉｎａ

药物
Ｍｅｄｉｃｉｎｅ

动物种类
Ｓｐｅｃｉｅｓ

靶组织
Ｍａｔｒｉｘ ＭＲＬｓ ／ （μｇ·ｋｇ－１）

ＥＮＲ＋ＣＩＰ 牛 ／ 羊 肌肉 １００

脂肪 １００

肝 ３００

肾 ２００

奶 １００

猪 ／ 兔 肌肉 １００

脂肪 １００

肝 ２００

肾 ３００

禽（产蛋鸡禁用） 肌肉 １００

皮＋脂 １００

肝 ２００

肾 ３００

其他动物 肌肉 １００

脂肪 １００

肝 ２００

肾 ２００
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１　 液相色谱法

１．１　 液相色谱法　 液相色谱系统包括流动相和固

定相，其中固定相可以是固体，也可以是被固体或

凝胶所支持的液体，液相色谱法（Ｌｉｑｕｉｄ ｃｈｒｏｍａｔｏｇ⁃

ｒａｐｈｙ， ＬＣ）利用混合物在液－固或互相不溶的两种

液体之间分配比的差异进行分离，而后分析鉴定。

Ｃｈｏ 等［６］以 ＬＣ 法研究了猪肌肉、鸡蛋、全脂牛

奶中 ７ 种 ＦＱｓ 残留，定量限（ Ｌｉｍｉｔ ｏｆ ｑｕａｎｔｉｔａｔｉｏｎ，

ＬＯＱ）为 ０．３～２５ μｇ ／ ｋｇ，回收率为 ６１．１２％～１１５．９３％。

Ｒｏｙｂａｌ 等［７］ 以 ＬＣ 法检测牛奶中的 ＥＮＲ、ＳＡＲ 残

留，但色谱峰出现拖尾现象，且保留值不稳定或过

长，甚至被长期保留在色谱柱上，导致峰形异常和

分离度下降。 这是由于 ＦＱｓ 结构中某些基团如羧

基团会在溶液中发生解离，进而影响固定相表面对

ＦＱｓ 分子的吸附作用，因此，ＬＣ 法检测 ＦＱｓ 类残留

不够准确。

１．２　 高效液相色谱法　 大多数金属盐类和高沸点

不易挥发、热稳定性差的物质不能用 ＬＣ 分析，此缺

点可用高效液相色谱法 （Ｈｉｇｈ ｐｅｒｆｏｒｍａｎｃｅ ｌｉｑｕｉｄ

ｃｈｒｏｍａｔｏｇｒａｐｈｙ， ＨＰＬＣ）来克服。 高效液相色谱仪

是在液相色谱系统中加上高压液流系统，使流动相

在高压下快速流动，以提高分离效果。 ＨＰＬＣ 以液

体为流动相，采用高压输液系统，将具有不同极性

的单一溶剂或不同比例的混合溶剂、缓冲液等流动

相泵入装有固定相的色谱柱，在柱内各成分被分离

后，进入检测器进行检测，从而实现对试样的分析。

色谱图不能直接给出未知物的定性结果，必须由已

知标准作对照定性。 当无纯物质对照时，定性鉴定

十分困难，需借助检测器的配合。 检测器的功能是

将从色谱柱中流出的已经分离的组分显示出来或

转换为相应的电信号，常见的检测器包括荧光检测

器（Ｆｌｕｏｒｅｓｃｅｎｃｅ ｄｅｔｅｃｔｏｒ， ＦＬＤ）、二极管阵列检测

器（Ｄｉｏｄｅ ａｒｒａｙ ｄｅｔｅｃｔｏｒ， ＤＡＤ 或 Ｐｈｏｔｏ－ｄｉｏｄｅ ａｒｒａｙ

ｄｅｔｅｃｔｏｒ， ＰＤＡＤ）等。 ＨＰＬＣ 的最大优点是具有优

秀的重复性和重现性，利用 ＨＰＬＣ 来检测 ＦＱｓ 残留

的方法已被国家标准采用。 由于色谱柱的性能会

随着使用和不正确的保养而逐渐下降，会造成分离

时间与色谱峰面积上的差异，因而在试验过程中要

保持色谱柱的良好使用状态［３］。

Ｌｉｕ 等［８］利用微波萃取辅助提取法对日本对虾

中的 ３ 种 ＦＱｓ 残留的检测进行了优化，样品加标回

收率可达 ７８．４０％ ～ ９６．６２％。 ＬＶ 等［９］ 对蜂蜜中的

ＯＦＬ 含量进行了检测，其检测限（Ｌｉｍｉｔ ｏｆ ｄｅｔｅｃｔｉｏｎ，

ＬＯＤ）范围为 ５．６８ ～ ９．７１ μｇ ／ ｋｇ。 Ｐａｔｙｒａ 等［１０］ 用盐

酸和乙腈提取样品，然后在 ｐＨ 为 ４．０ 的 ０．０１ ｍｏｌ ／ Ｌ

草酸中稀释并通过固相提取纯化，ＬＯＤ 和 ＬＯＱ 分

别为 ２８．５～７４．７ μｇ ／ ｋｇ 和 ３１．７～９４．６ μｇ ／ ｋｇ，平均回

收率为 ８９．７％ ～ １００．３％。 Ｈｅ 等［１１］ 检测牛奶、鸡肉

和鸡蛋中 ７ 种 ＦＱｓ 残留，ＬＯＤ 范围在 ０．０５～０．３ μｇ ／ ｋｇ，

标准加标回收率为 ８２．４％ ～ １０８．５％。 Ｙａｎｇ 等［１２］ 利

用搅拌棒吸附萃取方法，结合 ＨＰＬＣ 法检测 ９ 种药

物的 ＬＯＤ 均在 ０．１ ～ ０．３ μｇ ／ ｋｇ 范围内，回收率为

６７．４％ ～ ９９．０％。 Ｂｏｚｋｕｒｔ 等［１３］ 利用 ＨＰＬＣ－ＦＬＤ 法

分析牛奶、鸡蛋、鸡肉、鱼肉、牛肉样品，回收率在

７０％～１００％范围内，ＬＯＤ 分别为：ＥＮＲ １９．５０×１０－３

μｇ ／ Ｌ，ＣＩＰ ８．３９×１０－３ μｇ ／ Ｌ，ＯＦＬ ３．２３×１０－３ μｇ ／ Ｌ。

Ｖａｋｈ 等［１４］ 用 ＨＰＬＣ－ＦＬＤ 法检测婴儿食品样品，

ＬＯＤ、ＬＯＱ 分别为，ＮＦＸ、ＯＦＬ 均为 １．５ μｇ ／ Ｌ、５ μｇ ／ Ｌ，

回收率在 ８６％ ～ １２２％ 范围内。 Ｍｅｉ 等［１５］ 采用

ＨＰＬＣ－ＤＡＤ 检测技术，测得牛奶样品 ＬＯＤ 为 ０．１０～

０．２１６ μｇ ／ Ｌ，回收率为 ６８．８％～１２０％。

不同样品基质中 ＦＱｓ 残留 ＨＰＬＣ、ＨＰＬＣ－ＦＬＤ、

ＨＰＬＣ－ＤＡＤ、反相 ＨＰＬＣ（ＲＰ－ＨＰＬＣ）检测方法的比

较如表 ２ 所示。 其中反相 ＨＰＬＣ 是由非极性固定

相和极性流动相所组成的液相色谱体系，正好与由

极性固定相和弱极性流动相所组成的液相色谱体

系（正相色谱）相反，几乎可用于所有能溶于极性或

弱极性溶剂中的有机物的分离。 由表 ２ 可以看出，

应用 ＨＰＬＣ 检测法所得样品的回收率、ＬＯＤ、ＬＯＱ

都很好，说明该检测方法的准确度和灵敏度高。

·６６·
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表 ２　 高效液相色谱法检测不同样品基质中氟喹诺酮类药物残留的比较

Ｔａｂ ２　 Ｃｏｍｐａｒｉｓｏｎ ｏｆ ＨＰＬＣ ｍｅｔｈｏｄｓ ｆｏｒ ｄｅｔｅｃｔｉｏｎ ｏｆ ｆｌｕｏｒｏｑｕｉｎｏｌｏｎｅｓ ｉｎ ｄｉｆｆｅｒｅｎｔ ｍａｔｒｉｃｅｓ
样品
Ｍａｔｒｉｘ

药物
Ｍｅｄｉｃｉｎｅ

色谱柱
Ｃｏｌｕｍｎ

流动相
Ｅｘｔｒａｃｔａｎｔ

回收率 ／ ％
Ｒｅｃｏｃｅｒｙ ／ ％

ＬＯＤ
／ （μｇ·ｋｇ－１）

ＬＯＱ
／ （μｇ·ｋｇ－１）

检测方法
Ｍｅｔｈｏｄ

鸡蛋

ＣＩＰ，

ＥＮＲ，

ＳＡＲ，

ＤＡＮ

ＷｏｎｄａＳｉｌ Ｃ１８ 柱
（２５０ ｍｍ×４．６ ｍｍ，５ μｍ）

硫酸 ／ 三乙胺
（ｐＨ 为 ２．４） －乙腈
（体积比为 ７９ ∶ ２１）

８３．２～９７．３

１０ －

１０ －

１０ －

２ －

ＨＰＬＣ－ＦＬＤ
陈晓红等［１６］

禽蛋

ＣＩＰ，

ＥＮＲ，

ＤＡＮ，

Ｐｕｒｏｓｐｈｅｒ ＳＴＡＲ ＬＰ ＲＰ Ｃ１８ 柱
（２５０ ｍｍ×４．６ ｍｍ，５ μｍ）

０．０５ ｍｏｌ ／ Ｌ 磷酸
（ｐＨ 为 ２．４）－乙腈
（体积比为 ８２ ∶ １８）

９１．５～９８．３

０．８ －

０．６ －

０．１ －

ＨＰＬＣ－ＦＬＤ
刘亚梅等［１７］

牛奶

ＮＦＸ

ＣＩＰ，

ＥＮＲ，

ＤＡＮ，

ＳＡＲ

Ｗａｔｅｒｓ Ｘ ＢｒｉｄｇｅＴＭ－Ｃ１８ 柱
（２５０ ｍｍ×４．６ ｍｍ，５ μｍ）

含 ０．１％甲酸的
２０ ｍｍｏｌ ／ Ｌ

甲酸铵－乙腈
９７～１００

１．０８ －

１．６５ ６．０９

１．９９ ５．８

０．９７ １．２２

３．９１ １９．６２

ＨＰＬＣ－ＦＬＤ
杨勇等［１８］

鸡肉、鸡蛋、
牛奶、牛肉、
猪肉、鱼肉

ＣＩＰ，

ＥＮＲ，

ＮＦＸ

Ｈｙｐｅｒｓｉｌ－ＯＤＳ Ｃ１８ 柱
（２５０ ｍｍ×４．６ ｍｍ，５ μｍ）

０．０５ ｍｏｌ ／ Ｌ Ｈ３ＰＯ４－
三乙胺（ｐＨ ２．４）－乙腈
（体积比为 ８２ ∶ １８）

＞９０

１．３ －

１．５ －

１．５ －

ＨＰＬＣ
池永红等［１９］

牛奶

ＮＦＸ，

ＣＩＰ，

ＤＡＮ，

ＥＮＲ，

ＳＡＲ

Ｕｌｔｉｍａｔｅ ＸＢ－Ｃ１８ 柱
（２５０ ｍｍ×４．６ ｍｍ，５ μｍ）

含 ０．１％甲酸的
２０ ｍｍｏｌ ／ Ｌ

甲酸铵－乙腈

９９．５２ １．０８ ３．２５

９８．７０ １．６５ ６．０９

９９．２３ ０．９７ １．２２

９８．６７ １．９９ ５．９８

９９．２４ ３．９１ １９．６２

ＨＰＬＣ－ＤＡＤ
杨勇等［２０］

草鱼肌肉

ＮＦＸ，

ＥＮＲ，

ＣＩＰ

Ｈｙｐｅｒｓｉｌ ＢＤＳ－Ｃ１８ 柱
（２００ ｍｍ×０．４６ ｍｍ，５ μｍ）

０．０５ ｍｏｌ ／ Ｌ 磷酸溶液
（ｐＨ 为 ３）－乙腈混合液
（体积比为 ８７ ∶ １３）

７９．８９～９９．４５

６ －

６ －

６ －

ＨＰＬＣ－ＦＬＤ
刘莉莉等［２１］

鸡肉

ＣＩＰ，

ＥＮＲ，

ＮＦＸ，

ＤＡＮ

Ｅｘｔｅｎｄ－Ｃ１８ 柱
（１５０ ｍｍ×４．６ ｍｍ，５ μｍ）

０．０１ ｍｏｌ ／ ｌ 四丁基溴
化铵（ｐＨ 为 ２．４）－乙腈

（体积比为 ９７ ∶ ３）
７９．６～９７．５

４ －

４ －

２ －

２ －

ＨＰＬＣ－ＦＬＤ
杨长志等［２２］

蜂蜜 ＮＦＸ Ｗａｔｅｒｓ－Ｃ１８ 柱
（２５０ ｍｍ×４．６ ｍｍ，５ μｍ）

２０ ｍ ｍｏｌ ／ Ｌ 磷酸二
氢钠（ｐＨ 为 ３．０）－乙腈
（体积比为 ８５ ∶ １５）

９６．５～１０４．１ ９～１２ －
分子印迹固相萃取
（ＭＩＳＰＥ）－ＨＰＬＣ

夏环等［２３］

罗非鱼、鳗鲡、
南美白对虾
混合均质

ＮＦＸ，

ＥＮＲ，

ＣＩＰ

Ｗａｔｅｒｓ Ｘ ＢｒｉｄｇｅＴＭ－Ｃ１８ 柱
（２５０ ｍｍ×４．６ ｍｍ，５ μｍ）

四丁基溴化铵－乙腈
（体积比为 ９６ ∶ ４） ８４．３～９１．０

１．０ －

１．０ －

０．２ －

ＨＰＬＣ－ＦＬＤ
李佩佩等［２４］

蜂蜜

ＮＦＸ，

ＣＩＰ，

ＥＮＲ

ＡＣＣＬＡＩＭＴＭ１２０－ Ｃ１８ 柱
（２５０ ｍｍ×４．６ ｍｍ，５ μｍ）

乙酸铵混合盐
溶液－乙腈＋柠檬酸
（体积比为 ８３ ∶ １７）

５９．５～１１１

２．３ －

３．３ －

３．２ －

ＨＰＬＣ－ＦＬＤ
王圣义等［２５］

·７６·
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续表　
样品
Ｍａｔｒｉｘ

药物
Ｍｅｄｉｃｉｎｅ

色谱柱
Ｃｏｌｕｍｎ

流动相
Ｅｘｔｒａｃｔａｎｔ

回收率 ／ ％
Ｒｅｃｏｃｅｒｙ ／ ％

ＬＯＤ
／ （μｇ·ｋｇ－１）

ＬＯＱ
／ （μｇ·ｋｇ－１）

检测方法
Ｍｅｔｈｏｄ

猪肉

ＣＩＰ，

ＥＮＲ，

ＳＡＲ，

ＤＡＮ

Ｓｙｍｍｅｔｒｙ Ｃ１８ 柱
（２５０ ｍｍ×４．６ ｍｍ，５ μｍ）

乙腈－０．０５ ｍｏｌ ／ Ｌ 磷酸 ／
三乙胺溶液

（体积比为 １６ ∶ ８４）
９１～９９

４ －

４ －

４ －

０．８ －

ＲＰ－ＨＰＬＣ
林玲等［２６］

鸡蛋

ＯＦＬ，

ＥＮＲ，

ＣＩＰ，

ＤＡＮ，

ＳＡＲ

ＸＢｒｉｄｇｅ Ｓｈｉｅｌｄ ＲＰ Ｃ１８ 柱
（２５０ ｍｍ×４．６ ｍｍ，５ μｍ）

０．５％甲酸－乙腈
（体积比 ９０ ∶ １０） ８０．５２～１０１．１

４ ２０

０．２ １

１ ５

１ ５

１ ５

ＨＰＬＣ－ＦＬＤ
程勇翔等［２７］

羊奶

ＣＩＰ，

ＥＮＲ，

ＳＡＲ

Ｈｙｐｅｒｓｉｌ Ｃ１８ 柱
（２５０ ｍｍ×４．６ ｍｍ，５ μｍ）

０．０５ ｍｏｌ ／ Ｌ 磷酸三
乙胺－乙腈

（体积比为 ８２ ∶ １８）
７０～１００

－ ３０

－ ３０

－ ３０

ＨＰＬＣ－ＦＬＤ
李丹等［２８］

牛奶
ＥＮＲ，

ＣＩＰ
Ｋｒａｍａｓｉｌ Ｃ１８ 柱

（１５０ ｍｍ×４．６ ｍｍ，５ μｍ）

１１ ｍｍｏｌ ／ Ｌ 四丁基
溴化铵－乙腈

（体积比为 ９５ ∶ ５）
８３．９～９８．８

０．５６∗ １．８７∗

０．９７∗ ３．２３∗

ＨＰＬＣ
孙鹏等［２９］

鸡肉

ＣＩＰ，

ＤＡＮ，

ＥＮＲ，

ＳＡＲ

Ｗａｔｅｒｓ Ｓｅｍｍｅｔｒｙ Ｃ１８ 柱
（２５０ ｍｍ×４．６ ｍｍ，５ μｍ）

０．０５ ｍｏｌ ／ Ｌ 磷酸－乙腈
（体积比为 ８２ ∶ １８） ８８．６８～１００．３

０．５ １２．４

０．１２ ３．３

０．５ １１．６

０．５ １７．１

ＨＰＬＣ－ＦＬＤ
胡永萍等［３０］

鸡蛋

ＣＩＰ，

ＤＡＮ，

ＥＮＲ，

ＳＡＲ

Ｗａｔｅｒｓ Ｓｅｍｍｅｔｒｙ Ｃ１８ 柱
（２５０ ｍｍ×４．６ ｍｍ，５ μｍ）

０．０５ ｍｏｌ ／ Ｌ 磷酸－乙腈
（体积比为 ８２ ∶ １８） ８８．６８～１００．３

０．５ １１．８

０．１１ ３．６

０．５ １２．８

０．５ １６．５

ＨＰＬＣ－ＦＬＤ
胡永萍等［３０］

牛肉、猪肉、
羊肉、鸡肉

ＮＦＸ，

ＥＮＲ
Ｚｏｒｂａｘ ＳＢ－Ｃ１８ 柱

（１５０ ｍｍ×４．６ ｍｍ， ３．５） ０．１％甲酸－乙腈 ８７．９～１０５．３
３．５ １１．６

２．９ ９．５

ＨＰＬＣ－ＤＡＤ
徐尉力等［３１］

　 表中“－”为没有数据，上标“∗”单位为 μｇ ／ Ｌ，下同。

１．３ 　 超高效液相色谱法 　 超高效液相色谱法

（Ｕｌｔｒａ Ｐｅｒｆｏｒｍａｎｃｅ Ｌｉｑｕｉｄ Ｃｈｒｏｍａｔｏｇｒａｐｈｙ， ＵＰＬＣ）
基于 ＨＰＬＣ 的理论及原理，涵盖了小颗粒填料、低
系统体积及快速检测手段等全新技术，增加了分析

的通量、灵敏度及色谱峰容量。 在仪器工艺方面，
超高效液相色谱仪采用新型的色谱填料及装填技

术，配备了优秀的超高压液相色谱泵、自动进样器、
高速检测器，并优化了系统的综合设计，使仪器分

析能力大大增强。
Ａｕｆａｒｔｏｖá 等［３２］ 利用 ＵＰＬＣ －ＦＬＤ 测定西班牙

Ｇｒａｎ Ｃａｎａｒｉａ Ｉｓｌａｎｄ 鱼类 ５ 种 ＦＱｓ，ＬＯＤ 介于 ０．１ ～

６．０ μｇ ／ ｋｇ 之间，在两个加标浓度水平（２５ μｇ ／ ｋｇ 和

２５０ μｇ ／ ｋｇ）下获得的回收率均大于 ９０％。 Ｖａｒｄａｌｉ
等［３３］以 ＵＰＬＣ－ＤＡＤ 检测鲈鱼肌肉和皮肤组织中

ＤＡＮ，ＬＯＤ 为 １３．７３ μｇ ／ ｋｇ，回收率为 ９０．２％～１０１．２％。
不同样品基质 ＦＱｓ 残留比较结果如表 ３ 所示，由表

中可知，应用 ＵＰＬＣ 检测 ＦＱｓ 残留时多使用 Ｃ１８ 柱

进行分离，因基质、检测器、流动相等条件的不同，
所得回收率、ＬＯＤ、ＬＯＱ 差别很大。 所搭配的检测

器均为 ＦＬＤ，该检测器因其选择性、灵敏度高而被

广泛使用，但其只对荧光物质有响应，因而使用也

有所受限。

·８６·
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表 ３　 超高效液相色谱法检测不同样品基质中氟喹诺酮类药物残留的比较

Ｔａｂ ３　 Ｃｏｍｐａｒｉｓｏｎ ｏｆ ＵＰＬＣ ｍｅｔｈｏｄｓ ｆｏｒ ｄｅｔｅｃｔｉｏｎ ｏｆ ｆｌｕｏｒｏｑｕｉｎｏｌｏｎｅｓ ｉｎ ｄｉｆｆｅｒｅｎｔ ｍａｔｒｉｃｅｓ
样品
Ｍａｔｒｉｘ

药物
Ｍｅｄｉｃｉｎｅ

色谱柱
Ｃｏｌｕｍｎ

流动相
Ｅｘｔｒａｃｔａｎｔ

回收率 ／ ％
Ｒｅｃｏｃｅｒｙ ／ ％

ＬＯＤ
／ （μｇ·ｋｇ－１）

ＬＯＱ
／ （μｇ·ｋｇ－１）

检测方法
Ｍｅｔｈｏｄ

鸡蛋

ＣＩＰ，

ＤＡＮ，

ＥＮＲ，

ＳＡＲ

ＡＣＱＵＩＴＹ ＵＰＬＣＴＭ ＢＥＨ Ｃ１８ 柱
（１００ ｍｍ×２．１ ｍｍ， １．７ μｍ）

０．０５ ｍｏｌ ／ ｌ 磷酸溶液 ／
三乙胺－乙腈

（体积比为 ８９ ∶ １１）
７０～１００ ０．０２ － ＵＰＬＣ

赵芳等［３４］

鸡蛋

ＣＩＰ，

ＥＮＲ，

ＳＡＲ，

ＤＡＮ

Ａｇｉｌｅｎｔ Ｅｃｌｉｐｓｅ Ｐｌｕｓ Ｃ１８ ＲＲＨＤ 柱
（１５０ ｍｍ×２．１ ｍｍ， １．８ μｍ）

０．１％甲酸－乙腈
（体积比为 ８２ ∶ １８）

７６．５～９９．１

７３．４～９６．７

７９．５～９７．４

７７．５～９８．９

－ － ＵＰＬＣ－ＦＬＤ
侯耀杰［３５］

鸡肉

ＣＩＰ，

ＤＡＮ，

ＥＮＲ，

ＳＡＲ

ＡＣＱＵＩＴＹ ＵＰＬＣＴＭ ＢＥＨ Ｃ１８ 柱
（１００ ｍｍ×２．１ ｍｍ， １．７ μｍ）

０．１％甲酸－乙腈
（体积比为 ８６ ∶ １４） ６７．６～９７．１ ３ １０

ＵＰＬＣ－ＦＬＤ
杨卫军等［３６］

鲫鱼、鲤鱼、
大黄鱼、鲳鱼、
对虾混合均质

ＥＮＲ，

ＣＩＰ
ＡＣＱＵＩＴＹ ＵＰＬＣＴＭ ＢＥＨ Ｃ１８ 柱
（１５０ ｍｍ×２．１ ｍｍ， １．７ μｍ）

０．１％甲酸－乙腈
（体积比为 ８７．５ ∶ １２．５） ８２～１０６ ５ － ＵＰＬＣ－ＦＬＤ

方益等［３７］

鸡肝

ＣＩＰ，

ＤＡＮ，

ＥＮＲ，

ＳＡＲ

ＡＣＱＵＩＴＹ ＵＰＬＣＴＭ ＢＥＨ Ｃ１８ 柱
（５０ ｍｍ×２．１ ｍｍ， １．７ μｍ）

０．１％甲酸－乙腈
（体积比为 ８８ ∶ １２） ７０．２～９８．２ ２０ ５０

ＵＰＬＣ－ＦＬＤ
董艳峰等［３８］

猪、牛、羊、
鸡、兔的肌肉、

脂肪

ＣＩＰ，

ＥＮＲ，

ＳＡＲ，

ＤＡＮ

猪、牛、羊、
鸡、兔的肝脏、

肾脏

ＣＩＰ，

ＥＮＲ，

ＳＡＲ，

ＤＡＮ

Ｃ１８ 柱（５０ ｍｍ×４．６ ｍｍ，５ μｍ）
０．０５ ｍｏｌ ／ Ｌ 磷酸 ／

三乙胺－乙腈
（体积比为 ８５ ∶ １５）

６２～１０３

２．５ ５

２．５ ５

２．５ ５

２．５ ５

５ １０

５ １０

５ １０

５ １０

ＵＰＬＣ－ＦＬＤ
张玉洁等［３９］

鸡蛋

ＣＩＰ，

ＥＮＲ，

ＳＡＲ，

ＤＡＮ

ＡＣＱＵＩＴＹ ＵＰＬＣＴＭ Ｃ１８ 柱
（５０ ｍｍ×２．１ ｍｍ，１．７ μｍ）

０．０５ ｍｏｌ ／ Ｌ 磷酸 ／
三乙胺－乙腈

（体积比为 ８０ ∶ ２０）
７８．９～９５．３ １０ － ＵＰＬＣ－ＦＬＤ

李宁等［４０］

２　 液质联用法

质谱分析是先将待测物离子化，按离子的质荷

比分离，然后测量各种离子谱峰的强度而实现分析

目的的分析方法。 色谱质谱的联用将色谱的分离

能力与质谱的定性功能结合起来，实现对复杂混合

物更准确的定量和定性分析，也简化了样品的前处

理过程，使样品分析更简便。
利用液相色谱－质谱联用法（Ｌｉｑｕｉｄ ｃｈｒｏｍａｔｏｇ⁃

ｒａｐｈｙ－ｍａｓｓ ｓｐｅｃｔｒｏｍｅｔｒｙ，ＬＣ－ＭＳ）检测 ＦＱｓ 残留是

通过分析样品经液相色谱分离后，进入离子源离子

化，通过记录 ＦＱｓ 特征离子峰下的分离时间－信号

强度谱图，并计算色谱峰面积的方法从而达到定性

·９６·
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和定量分析。 由于液质联用主要给出待测物的相

对分子质量，碎片很少，缺乏结构信息，需要多级质

谱技术。
Ｋａｎｔｉａｎｉ 等［４１］用 ＬＣ－ＭＳ 对生牛乳和脱脂牛乳

中的 １５ 种 ＦＱｓ 残留同时定量和确证，ＬＯＤ 分别介

于 ０．０１ ～ １．９３ μｇ ／ Ｌ、０．０３ ～ ４．２３ μｇ ／ Ｌ。 Ｔａｎｇ 等［４２］

应用固相微萃取（ＳＰＭＥ）－ＬＣ－ＭＳ 法快速测定养殖

河豚鱼肌肉中 ＦＱｓ 残留，ＬＯＤ 为 ０．３ ～ １．５ μｇ ／ ｋｇ。
Ｍｏｎｔｅｓａｎｏ 等［４３］凭借 ＬＣ－ＭＳ ／ ＭＳ 建立了一种快速

检测马波沙星（ＦＱｓ 的一种）的方法，利用超滤法完

成样品前处理，该法仅需要 １７５ μＬ 的样品便可完

成检测，ＬＯＤ 为 １ μｇ ／ Ｌ。 Ｊｏｈｎｓｔｏｎ 等［４４］用 ＬＣ－ＭＳ ／
ＭＳ 同时分析了鲑鱼、对虾和鲍鱼中 ８ 种 ＦＱｓ 的残

留量，所有样品均在 １２ ｍｉｎ 内出峰，ＬＯＤ 介于 １ ～ ３
μｇ ／ ｋｇ。 Ｂａｒｒｅｔｏ 等［４５］ 使用 ＬＣ －ＭＳ ／ ＭＳ 测定家禽、
牛、猪和鱼肌肉中 ９ 种 ＦＱｓ 残留，回收率介于 ７９％
～１１５％，ＬＯＤ 和 ＬＯＱ 分别为 ５ μｇ ／ ｋｇ 和 １０ μｇ ／ ｋｇ。
Ｃｈｅｎ 等［４６］ 开发新型多重单片纤维固相微萃取

（ＡＰＤＥ ／ ＭＭＦ－ＳＰＭＥ）与 ＨＰＬＣ－ＭＳ ／ ＭＳ 的组合检

测牛奶和蜂蜜样品中 ＦＱｓ 残留量，ＬＯＤ 分别为：牛
奶 ０．００１９～０．０１８ μｇ ／ ｋｇ，蜂蜜 ０．００１０～０．００２８ μｇ ／ ｋｇ，
回收率在 ７４．５％ ～１１６％之间。 ＳＭ Ｄａ 等［４７］ 以电场

辅助基质固相分散体作为提高氟喹诺酮提取效率

和净化的有力工具，利用 ＵＰＬＣ－ＭＳ ／ ＭＳ 法测得牛

奶中 ７ 种 ＦＱｓ 残留， ＬＯＱ 为 ２０ μｇ ／ Ｌ，回收率为

８０．５％～９５．７％。 Ｍｅｎｇ 等［４８］ 以 ＵＰＬＣ－ＭＳ ／ ＭＳ 法分

析牛奶中 ８ 种 ＦＱｓ 残留，ＬＯＱ 为 ０．０１～０．２９ μｇ ／ ｋｇ，
回收率为 ６１．０％～１１５．０％。

不同样品基质 ＦＱｓ 残留比较结果如表 ４ 所示，
由表中可知，流动相的选择多用到甲酸，这是因为

流动相中加入甲酸、乙酸等，可提高正离子化效率，
但是否加酸需根据色谱的分离情况、样品在酸性条

件下的稳定性等决定。 与液相色谱的常用检测器

相比，质谱作为检测器使用，可提供相对分子质量

和大量碎片结构信息，在提供保留时间以外，还能

提供每个保留时间下所对应的质谱图，相应增加了

定性能力。

表 ４　 液质联用法检测不同样品基质中氟喹诺酮类药物残留的比较

Ｔａｂ ４　 Ｃｏｍｐａｒｉｓｏｎ ｏｆ ＬＣ－ＭＳ ｍｅｔｈｏｄｓ ｆｏｒ ｄｅｔｅｃｔｉｏｎ ｏｆ ｆｌｕｏｒｏｑｕｉｎｏｌｏｎｅｓ ｉｎ ｄｉｆｆｅｒｅｎｔ ｍａｔｒｉｃｅｓ
样品
Ｍａｔｒｉｘ

药物
Ｍｅｄｉｃｉｎｅ

色谱柱
Ｃｏｌｕｍｎ

流动相
Ｅｘｔｒａｃｔａｎｔ

回收率 ／ ％
Ｒｅｃｏｃｅｒｙ ／ ％

ＬＯＤ
／ （μｇ·ｋｇ－１）

ＬＯＱ
／ （μｇ·ｋｇ－１）

检测方法
Ｍｅｔｈｏｄ

猪肉

ＯＦＬ，

ＮＦＸ，

ＣＩＰ，

ＥＮＲ

Ｈｙｐｅｒｓｉｌ ＧＯＬＤ 柱
（５０ ｍｍ×２．１ ｍｍ， １．９ μｍ） ０．１％甲酸－乙腈 ８８～１０１ １０ － ＬＣ－ＭＳ

倪永付等［４９］

禽蛋

ＤＡＮ，

ＥＮＲ，

ＳＡＲ，

ＣＩＰ，

ＯＦＬ，

ＮＦＸ

Ｓｈｉｍ－ｐａｃｋ ＸＲ－ＯＤＳ 柱
（７５ ｍｍ×３．０ ｍｍ） 甲醇－０．１％甲酸水 ７３．５～９２．９

０．１４ ０．４８

０．０７ ０．２３

０．２０ ０．６７

０．１０ ０．３５

０．０７ ０．２２

０．１０ ０．３５

ＨＰＬＣ－ＭＳ ／ ＭＳ
李婧妍等［５０］

蜂王浆

ＮＦＸ，

ＣＩＰ，

ＤＡＮ，

ＥＮＲ，

ＯＦＬ

Ａｇｉｌｅｎｔ Ｐｏｒｏｓｈｅｌｌ １２０ ＥＣ－Ｃ１８ 柱
（１００ ｍｍ×２．１ ｍｍ， ２．７ μｍ）

２ ｍ ｍｏｌ ／ 甲酸铵＋
０．１％甲酸溶液－甲醇

８０．４～１１０．２

１．０５ ３．５１

１．０３ ３．４４

１．１６ ３．８６

０．９３ ３．１０

１．２０ ４．０１

ＨＰＬＣ－ＭＳ ／ ＭＳ
张中印等［５１］

·０７·
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续表　
样品
Ｍａｔｒｉｘ

药物
Ｍｅｄｉｃｉｎｅ

色谱柱
Ｃｏｌｕｍｎ

流动相
Ｅｘｔｒａｃｔａｎｔ

回收率 ／ ％
Ｒｅｃｏｃｅｒｙ ／ ％

ＬＯＤ
／ （μｇ·ｋｇ－１）

ＬＯＱ
／ （μｇ·ｋｇ－１）

检测方法
Ｍｅｔｈｏｄ

蜂蜜

ＮＦＸ，

ＣＩＰ，

ＤＡＮ，

ＥＮＲ，

ＯＦＬ

Ａｇｉｌｅｎｔ Ｐｏｒｏｓｈｅｌｌ １２０ ＥＣ－Ｃ１８ 柱
（１００ ｍｍ×２．１ ｍｍ， ２．７ μｍ）

２ ｍｍｏｌ ／ 甲酸铵＋
０．１％甲酸溶液－甲醇

８０．４～１１０．２

０．５７ １．７８

０．８８ ２．９３

１．０９ ３．６４

０．７９ ２．６３

０．８７ ２．９０

ＨＰＬＣ－ＭＳ ／ ＭＳ
张中印等［５１］

鸡蛋
ＣＩＰ，

ＥＮＲ
Ｃ１８ 柱

（１００ ｍｍ×２．１ ｍｍ， ２．６ μｍ） ０．１％甲酸－乙腈 ７６．６～１０２．１ ０．５ １
ＨＰＬＣ－ＭＳ ／ ＭＳ
王威利等［５２］

鱼肉

ＳＡＲ，

ＯＦＬ，

ＥＮＲ，

ＣＩＰ

Ａｇｉｌｅｎｔ Ｚｏｒｂａｘ Ｅｃｌｉｐｓｅ ｐｌｕｓ Ｃ１８ 柱
（１００ ｍｍ×２．１ ｍｍ， １．８ μｍ） ０．１％甲酸－乙腈 ７９．９～９８．１

０．１ ０．３

０．１ ０．３

０．２ ０．８

０．４ １．０

ＨＰＬＣ－ＭＳ ／ ＭＳ
黄优生等［５３］

牛奶

ＮＦＸ，

ＣＩＰ，

ＥＮＲ，

ＤＡＮ，

ＳＡＲ

Ｗａｔｅｒｓ Ｘ ＢｒｉｄｇｅＴＭ－Ｃ１８ 柱
（１５０ ｍｍ×２．１ ｍｍ，５ μｍ）

０．１％甲酸甲醇－
０．１％甲酸

７０．２～１１９ ２∗ ５∗ ＨＰＬＣ－ＭＳ ／ ＭＳ
孙雷等［５４］

猪肉

ＯＦＬ，

ＮＦＸ，

ＣＩＰ，

ＥＮＲ，

ＤＡＮ，

ＳＡＲ

Ｗａｔｅｒｓ Ｘ ＢｒｉｄｇｅＴＭ－Ｃ１８ 柱
（１５０ ｍｍ×２．１ ｍｍ，５ μｍ）

０．１％甲酸甲醇－
０．１％甲酸

８０．７～１１６ ５ １０
ＨＰＬＣ－ＭＳ ／ ＭＳ
孙雷等［５５］

鸡蛋
鸡肉

ＮＦＸ，

ＣＩＰ，

ＥＮＲ，

ＯＦＬ

Ｈｙ－ｐｅｒｓｉｌ Ｇｏｌｄ－Ｃ１８ 柱
（１００ ｍｍ×２．１ ｍｍ，１．９ μｍ）

０．１％甲酸－
０．１％甲醇

８０～１００

７０～９０
０．５ － ＵＰＬＣ－ＭＳ ／ ＭＳ

门婷婷等［５６］

牛奶

ＮＦＸ，

ＯＦＬ，

ＣＩＰ，

ＥＮＲ，

ＳＡＲ，

ＤＡＮ

Ｗａｔｅｒｓ ＨＳＳ Ｔ３ 柱
（１００ ｍｍ×２．１ ｍｍ，１．８ μｍ）

０．１％甲酸－
０．１％甲酸甲醇

８０～１２０ １ ２
ＵＰＬＣ－ＭＳ ／ ＭＳ
徐芹等［５７］

鸡肉

ＮＦＸ，

ＥＮＲ，

ＣＩＰ，

ＯＦＬ，

ＳＡＲ

ＡＣＱＵＩＴＹ ＵＰＬＣＴＭ ＢＥＨ Ｃ１８ 柱
（５０ ｍｍ×２．１ ｍｍ， １．７ μｍ） ０．１％甲酸－乙腈 ７９．２～１０８．６ ０．２～１．４ － ＵＰＬＣ－ＭＳ ／ ＭＳ

郭伟等［５８］
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续表　
样品
Ｍａｔｒｉｘ

药物
Ｍｅｄｉｃｉｎｅ

色谱柱
Ｃｏｌｕｍｎ

流动相
Ｅｘｔｒａｃｔａｎｔ

回收率 ／ ％
Ｒｅｃｏｃｅｒｙ ／ ％

ＬＯＤ
／ （μｇ·ｋｇ－１）

ＬＯＱ
／ （μｇ·ｋｇ－１）

检测方法
Ｍｅｔｈｏｄ

牛奶

ＳＡＲ，

ＯＦＬ，

ＥＮＲ，

ＣＩＰ，

ＮＦＸ

ＡＣＱＵＩＴＹ ＵＰＬＣＴＭ ＢＥＨ Ｃ１８ 柱
（５０ ｍｍ×２．１ ｍｍ，１．７ μｍ）

０．１％甲酸－
０．１％甲酸甲醇

６９～９２ ０．０５～３．３ ０．５～１３．０
ＵＰＬＣ－ＭＳ ／ ＭＳ
孟哲等［５９］

鸡肉

ＣＩＰ，

ＤＡＮ，

ＥＮＲ，

ＳＡＲ，

ＮＦＸ，

ＯＦＬ

ＡＣＱＵＩＴＹ ＵＰＬＣＴＭ ＢＥＨ Ｃ１８ 柱
（１００ ｍｍ×２．１ ｍｍ， １．７ μｍ） ０．１％甲酸－乙腈 ６５．８～１１２．２ ０．０８ ０．２５

ＵＰＬＣ－ＭＳ ／ ＭＳ
杨艳菲等［６０］

肉制品 ＮＦＸ ＢＥＨ Ｃ１８ 柱
（１００ ｍｍ×２．１ ｍｍ，１．７ μｍ） ０．１％甲酸－乙腈 ７４．９～１１２ ０．５ － ＵＰＬＣ－ＭＳ ／ ＭＳ

刘冬虹等［６１］

鸡蛋

ＮＦＸ，

ＣＩＰ，

ＥＮＲ，

ＯＦＬ，

ＤＡＮ，

ＳＡＲ

ＢＥＨ Ｓｈｉｅｌｄ ＲＰ１８ 柱
（１００ ｍｍ×２．１ ｍｍ， １．７ μｍ） ０．１％甲酸－甲醇 ６０．１～９６．２

１．０

０．８

０．７

１．２

０．３

０．８

－ ＵＰＬＣ－ＭＳ ／ ＭＳ
杨盛茹等［６２］

猪肉

ＮＦＸ，

ＣＩＰ，

ＤＡＮ，

ＥＮＲ，

ＯＦＬ，

ＳＡＲ

Ｔｈｅｒｍｏ Ｈｙｐｅｒｓｉｌ Ｇｏｌｄ Ｃ１８ 柱
（１００ ｍｍ×２．１ ｍｍ，１．９ μｍ） ０．１％甲酸－乙腈 ７０～１２０ ０．２ ０．８

ＵＰＬＣ－ＭＳ ／ ＭＳ
张颖颖等［６３］

３　 展　 望

当前，色谱和质谱检测 ＦＱｓ 残留已经成为热

门。 其中 ＨＰＬＣ－ＦＬＤ、ＵＰＬＣ－ＦＬＤ 是 ＦＱｓ 残留检测

最常用的方法，与 ＨＰＬＣ－ＦＬＤ 相比，ＵＰＬＣ－ＦＬＤ 具

有分析效率高、流动相消耗少、灵敏度更高等优点，

适合批量样品分析。 两种方法也有应用局限，ＦＬＤ

只对荧光物质有响应，且基质中可能含有一些内源

性荧光物质，从而会对目标物分析造成干扰。

液质联用法的应用已成为趋势，虽然 ＭＳ 可提

高检测效率，但分析复杂样品时，有着难以排除基

质干扰和共流出化合物的问题，ＭＳ 串联可解决目

标物的定性和定量问题，消除基质干扰，使检测结

果更为准确可靠。 ＵＰＬＣ－ＭＳ 涵盖了极小颗粒填

料、超低系统体积及超快速检测等新技术，在全面

提升 ＨＰＬＣ－ＭＳ 的速度、灵敏度及分离度等诸多重

要品质的同时，具有卓越的分离性能和高通量的检

测水平，可以成为复杂体系分离分析以及化合物结

构鉴定的良好平台，在 ＦＱｓ 残留分析中具有独特优

势。 可以预测，ＨＰＬＣ、ＵＰＬＣ 与质谱联用将是 ＦＱｓ
残留检测的研究热点。
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ｌｉｑｕｉｄ－ｐｈａｓｅ ｍｉｃｒｏｅｘｔｒａｃｔｉｏｎ ｃｏｕｐｌｅｄ ｗｉｔｈ ＨＰＬＣ ［Ｊ］ ． Ｊｏｕｒｎａｌ ｏｆ

ｐｈａｒｍａｃｅｕｔｉｃａｌ ａｎａｌｙｓｉｓ， ２０１７， ３７（１）：１１１－１１６．

［３０］ 胡永萍，徐克功，余舒宁，等． 高效液相色谱荧光法测定鸡肉

及鸡蛋中 ４ 种喹诺酮类药物残留量的研究 ［ Ｊ］ ．畜牧与兽医，

２０１７，４９ （１１） ： ４７－５１．

　 Ｈｕ Ｙ Ｐ， Ｘｕ Ｋ Ｇ， Ｙｕ Ｓ Ｎ， ｅｔ ａｌ． Ｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎ ｏｆ ｆｏｕｒ ｋｉｎｄｓ ｏｆ

ｆｌｕｏｒｏｑｕｉｎｏｌｏｎｅ ｒｅｓｉｄｕｅｓ ｉｎ ｔｈｅ ｃｈｉｃｋｅｎ ｏｒ ｅｇｇ ｂｙ ｈｉｇｈ ｐｅｒｆｏｒｍ⁃

ａｎｃｅ ｌｉｑｕｉｄ ｃｈｒｏｍａｔｏｇｒａｐｈｙ ｗｉｔｈ ｆｌｕｏｒｅｓｃｅｎｃｅ ［ Ｊ ］ ． Ａｎｉｍａｌ

ｈｕｓｂａｎｄｒｙ ａｎｄ ｖｅｔｅｒｉｎａｒｙ ｍｅｄｉｃｉｎｅ， ２０１７， ４９ （１１） ： ４７－５１．

［３１］ 徐尉力，聂 稳，张凯丽，等． 基于离子液体的基质固相分散萃

取高效液相色谱法测定肌肉组织中的氟喹诺酮类抗生素

［Ｊ］ ．食品科学，２０１６，３８ （１６） ：２１０－２１５．

　 Ｘｕ Ｗ Ｌ， Ｎｉｅ Ｗ， Ｚｈａｎｇ Ｋ Ｌ， ｅｔ ａｌ． Ｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎ ｏｆ Ｆｌｕｒｏｑｕｉｎ⁃

ｏｌｏｎｅｓ ｉｎ Ｍｕｓｃｌｅ Ｓａｍｐｌｅｓ ｂｙ Ｉｏｎｉｃ Ｌｉｑｕｉｄ － ｂａｓｅｄ Ｍａｔｒｉｘ Ｓｏｌｉｄ

Ｐｈａｓｅ Ｄｉｓｐｅｒｓｉｏｎ Ｅｘｔｒａｃｔｉｏｎ ｃｏｕｐｌｅｄ ｗｉｔｈ Ｈｉｇｈ－Ｐｅｒｆｏｒｍａｎｃｅ Ｌｉｑｕｉｄ

Ｃｈｒｏｍａｔｏｇｒａｐｈｙ［Ｊ］ ． Ｆｏｏｄ ｓｃｉｅｎｃｅ， ２０１６，３８ （１６） ：２１０－２１５．

［３２］ Ｊ Ａｕｆａｒｔｏｖａ， Ｉ Ｂｒａｂｃｏｖａ， Ｍｅ Ｔｏｒｒｅｓ－Ｐａｄｒｏｎ， ｅｔ ａｌ． Ｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎ

ｏｆ ｆｌｕｏｒｏｑｕｉｎｏｌｏｎｅｓ ｉｎ ｆｉｓｈｅｓ ｕｓｉｎｇ ｍｉｃｒｏｗａｖｅ－ａｓｓｉｓｔｅｄ ｅｘｔｒａｃｔｉｏｎ

ｃｏｍｂｉｎｅｄ ｗｉｔｈ ｕｌｔｒａ－ｈｉｇｈ ｐｅｒｆｏｒｍａｎｃｅ ｌｉｑｕｉｄ ｃｈｒｏｍａｔｏｇｒａｐｈｙ ａｎｄ

ｆｌｕｏｒｅｓｃｅｎｃｅ ｄｅｔｅｃｔｉｏｎ ［Ｊ］ ． Ｊｏｕｒｎａｌ ｏｆ ｆｏｏｄ ｃｏｍｐｏｓｉｔｉｏｎ ａｎｄ ａｎａｌｙ⁃

ｓｉｓ， ２０１７， ５６：１４０－１４６．

［３３］ Ｓｃ Ｖａｒｄａｌｉ， Ｖｆ Ｓａｍａｎｉｄｏｕ， Ｙｐ Ｋｏｔｚａｍａｎｉｓ． Ｒａｐｉｄ ｃｏｎｆｉｒｍａｔｏｒｙ

ｍｅｔｈｏｄ ｆｏｒ ｔｈｅ ｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎ ｏｆ ｄａｎｏｆｌｏｘａｃｉｎ ａｎｄ ｎ － ｄｅｓｍｅｔｈｙｌ

ｄａｎｏｆｌｏｘａｃｉｎ ｉｎ ｅｕｒｏｐｅａｎ ｓｅａｂａｓｓ ｂｙ ＵＰＬＣ－ＰＤＡ ［ Ｊ］ ． Ｃｕｒｒｅｎｔ

ａｎａｌｙｔｉｃａｌ ｃｈｅｍｉｓｔｒｙ， ２０１８， １４（７）：６８－７４．

［３４］ 赵 芳，李研东，霍惠玲． ＵＰＬＣ 法测定鸡蛋中氟喹诺酮类药物

残留 ［Ｊ］ ．今日畜牧兽医，２０１７：９－１０．

　 Ｚｈａｏ Ｆ， Ｌｉ Ｙ Ｄ， Ｈｕｏ Ｈ Ｌ． Ｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎ ｏｆ ｆｌｕｏｒｏｑｕｉｎｏｌｏｎｅ

ｒｅｓｉｄｕｅｓ ｉｎ ｅｇｇｓ ｂｙ ＵＰＬＣ ［ Ｊ］ ． Ｔｏｄａｙ ａｎｉｍａｌ ｈｕｓｂａｎｄｒｙ ａｎｄ
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ｖｅｔｅｒｉｎａｒｙ ｍｅｄｉｃｉｎｅ， ２０１７：９－１０．

［３５］ 侯耀杰． 超高效液色谱相法检测鸡蛋中氟喹诺酮类药物残留

［Ｊ］ ．家禽科学，２０１８，（１）：１１－１３．

　 Ｈｏｕ Ｙ Ｊ． Ｔｈｅ ｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎ ｏｆ ｆｌｕｏｒｏｑｕｉｎｏｌｏｎｅｓ ｒｅｓｉｄｕｅｓ ｉｎ ｅｇｇ

ｂｙ ｕｌｔｒａ ｐｅｒｆｏｒｍａｎｃｅ ｌｉｑｕｉｄ ｃｈｒｏｍａｔｏｇｒａｐｈｙ ｍｅｔｈｏｄ ［ Ｊ］ ． Ｐｏｕｌｔｒｙ

ｓｃｉｅｎｃｅ， ２０１８， （１）：１１－１３．

［３６］ 杨卫军，李 曼，曹秀梅，等． 超高效液相色谱法检测鸡肉中氟

喹诺酮类药物残留 ［Ｊ］ ．现代畜牧兽医学，２０１６，４：８－１２．

　 Ｙａｎｇ Ｗ Ｊ， Ｌｉ Ｍ， Ｃａｏ Ｘ Ｍ， ｅｔ ａｌ． Ｄｉｓｃｕｓｓｉｏｎ ｏｎ ｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎ

ｏｆ ｆｌｕｏｒｏｑｕｉｎｏｌｏｎｅｓ ｒｅｓｉｄｕｅｓ ｉｎ ｃｈｉｃｋｅｎ ｂｙ ｕｌｔｒａ － ｐｅｒｆｏｒｍａｎｃｅ

ｌｉｑｕｉｄ ｃｈｒｏｍａｔｏｇｒａｐｈｙ ［Ｊ］ ． Ｍｏｄｅｒｎ ｊｏｕｒｎａｌ ｏｆ ａｎｉｍａｌ ｈｕｓｂａｎｄｒｙ

ａｎｄ ｖｅｔｅｒｉｎａｒｙ ｍｅｄｉｃｉｎｅ， ２０１６， ４：８－１２．

［３７］ 方 益，严忠雍，喻 亮，等． 水产品中氟喹诺酮类药物残留的测

定 ［Ｊ］ ．安徽农业科学，２０１６，４４（２８）：９２－９３．

　 Ｆａｎｇ Ｙ， Ｙａｎ Ｚ Ｙ， Ｙｕ Ｌ， ｅｔ ａｌ． Ｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎ ｏｆ ｑｕｉｎｏｌｏｎｅｓ

ｒｅｓｉｄｕｅｓ ｉｎ ａｑｕａｔｉｃ ｐｒｏｄｕｃｔｓ ［ Ｊ］ ． Ｊｏｕｒｎａｌ ｏｆ ａｎｈｕｉ ａｇｒｉｃｕｌｔｕｒａｌ

ｓｃｉｅｎｃｅｓ． ２０１６， ４４（２８）： ９２－９３．

［３８］ 董艳峰，于静泉，张 巍． 超高效液相色谱法同时测定鸡肝中

五种氟喹诺酮类药物残 ［Ｊ］．中国兽药杂志，２０１０，４４（６）：５－８．

　 Ｄｏｎｇ Ｙ Ｆ， Ｙｕ Ｊ Ｑ， Ｚｈａｎｇ Ｗ． Ｓｉｍｕｌｔａｎｅｏｕｓ ｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎ ｏｆ ｆｉｖｅ

ｆｌｕｏｒｏｑｕｉｎｏｌｏｎｅｓ ｒｅｓｉｄｕｅｓ ｉｎ ｃｈｉｃｋｅｎ ｌｉｖｅｒ ｂｙ ｕｌｔｒａ ｐｅｒｆｏｒｍａｎｃｅ

ｌｉｑｕｉｄ ｃｈｒｏｍａｔｏｇｒａｐｈｙ ［ Ｊ］ ． Ｃｈｉｎｅｓｅ ｊｏｕｒｎａｌ ｏｆ ｖｅｔｅｒｉｎａｒｙ ｄｒｕｇ，

２０１０， ４４（６）：５－８．

［３９］ 张玉洁，李 倩，汪 霞，等． 高效液相色谱法检测多种动物组

织中氟喹诺酮类药物残留量的研究 ［ Ｊ］ ．中国兽药杂志，

２０１２，４６（７）：１８－２２．

　 Ｚｈａｎｇ Ｙ Ｊ， Ｌｉ Ｑ， Ｗａｎｇ Ｘ， ｅｔ ａｌ． Ｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎ ｏｆ ｆｌｕｏｒｏｑｕｉｎｏ⁃

ｌｏｎｅｓ ｉｎ ｔｉｓｓｕｅｓ ｏｆ ｓｅｖｅｒａｌ ａｎｉｍａｌ ｂｙ ＨＰＬＣ ［Ｊ］ ． Ｃｈｉｎｅｓｅ ｊｏｕｒｎａｌ

ｏｆ ｖｅｔｅｒｉｎａｒｙ ｄｒｕｇ， ２０１２， ４６（７）：１８－２２．

［４０］ 李 宁，林小莉，董艳峰． 优化超高效液相色谱法对鸡蛋中氟喹诺

酮类药物残留的检 ［Ｊ］．黑龙江农业科学，２０１４，（３）：１０７－１０９．

　 Ｌｉ Ｎ， Ｌｉｎ Ｘ Ｌ， Ｄｏｎｇ Ｙ Ｆ． Ｄｅｔｅｃｔｉｏｎ ｏｆ ｑｕｉｎｏｌｏｎｅｓ ｒｅｓｉｄｕｅｓ ｉｎ

ｅｇｇ ｂｙ ＵＰＬＣ ｍｅｔｈｏｄ ［ Ｊ］ ． Ｈｅｉｌｏｎｇｊｉａｎｇ ａｇｒｉｃｕｌｔｕｒａｌ ｓｃｉｅｎｃｅｓ，

２０１４， （３）：１０７－１０９．

［４１］ Ｋａｎｔｉａｎｉ Ｌ， Ｆａｒｒ Ｅ Ｍ， Ｂａｒｃｅｌ Ｄ． Ｒａｐｉｄ ｒｅｓｉｄｕｅ ａｎａｌｙｓｉｓ ｏｆ ｆｌｕｏｒｏ⁃

ｑｕｉｎｏｌｏｎｅｓ ｉｎ ｒａｗ ｂｏｖｉｎｅ ｍｉｌｋ ｂｙ ｏｎｌｉｎｅ ｓｏｌｉｄ ｐｈａｓｅ ｅｘｔｒａｃｔｉｏｎ

ｆｏｌｌｏｗｅｄ ｂｙ ｌｉｑｕｉｄ ｃｈｒｏｍａｔｏｇｒａｐｈｙ ｃｏｕｐｌｅｄ ｔｏ ｔａｎｄｅｍ ｍａｓｓ ｓｐｅｃ⁃

ｔｒｏｍｅｔｒｙ ［ Ｊ］． Ｊｏｕｒｎａｌ ｏｆ ｃｈｒｏｍａｔｏｇｒａｐｈｙ Ａ， ２０１１， １２１８ （５０）：

９０１９－９０２７．

［４２］ Ｔａｎｇ Ｙ， Ｘｕ Ｊ， Ｃｈｅｎ Ｌ， ｅｔ ａｌ． Ｒａｐｉｄ ｉｎ ｖｉｖｏ ｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎ ｏｆ ｆｌｕ⁃

ｏｒｏｑｕｉｎｏｌｏｎｅｓ ｉｎ ｃｕｌｔｕｒｅｄ ｐｕｆｆｅｒ ｆｉｓｈ （Ｔａｋｉｆｕｇｕ ｏｂｓｃｕｒｕｓ） ｍｕｓｃｌｅ

ｂｙ ｓｏｌｉｄ－ｐｈａｓｅ ｍｉｃｒｏｅｘｔｒａｃｔｉｏｎ ｃｏｕｐｌｅｄ ｗｉｔｈ ｌｉｑｕｉｄ ｃｈｒｏｍａｔｏｇｒａｐｈｙ

－ｔａｎｄｅｍ ｍａｓｓ ｓｐｅｃｔｒｏｍｅｔｒｙ ［Ｊ］ ． Ｔａｌａｎｔａ， ２０１７， １７５：５５０－５５６．

［４３］ Ｍｏｎｔｅｓａｎｏ Ｃ， Ｃｕｒｉｎｉ Ｒ， Ｓｅｒｇｉ Ｍ， ｅｔ ａｌ． Ｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎ ｏｆ ｍａｒｂｏ⁃

ｆｌｏｘａｃｉｎ ｉｎ ｐｌａｓｍａ ａｎｄ ｓｙｎｏｖｉａｌ ｆｌｕｉｄ ｂｙ ｕｌｔｒａｆｉｌｔｒａｔｉｏｎ ｆｏｌｌｏｗｅｄ ｂｙ

ＨＰＬＣ－ＭＳ ／ ＭＳ ［ Ｊ］ ． Ｊｏｕｒｎａｌ ｏｆ ｐｈａｒｍａｃｅｕｔｉｃａｌ ａｎｄ ｂｉｏｍｅｄｉｃａｌ

ａｎａｌｙｓｉｓ， ２０１６， １２３：３１－３６．

［４４］ Ｊｏｈｎｓｔｏｎ Ｌ， Ｍａｃｋａｙ Ｌ， Ｃｒｏｆｔ Ｍ． Ｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎ ｏｆ ｑｕｉｎｏｌｏｎｅｓ ａｎｄ

ｆｌｕｏｒｏｑｕｉｎｏｌｏｎｅｓ ｉｎ ｆｉｓｈ ｔｉｓｓｕｅ ａｎｄ ｓｅａｆｏｏｄ ｂｙ ｈｉｇｈ－ｐｅｒｆｏｒｍａｎｃｅ

ｌｉｑｕｉｄ ｃｈｒｏｍａｔｏｇｒａｐｈｙ ｗｉｔｈ ｅｌｅｃｔｒｏｓｐｒａｙ ｉｏｎｉｓａ－ｔｉｏｎ ｔａｎｄｅｍ ｍａｓｓ

ｓｐｅｃｔｒｏｍｅｔｒｉｃ ｄｅｔｅｃｔｉｏｎ ［Ｊ］ ． Ｊｏｕｒｎａｌ ｏｆ ｃｈｒｏｍａｔｏｇｒａｐｈｙ Ａ， ２００２，

９８２（１）： ９７－１０９．

［４５］ Ｂａｒｒｅｔｏ Ｆ， Ｒｉｂｅｉｒｏ ＣＢＤ， Ｈｏｆｆ Ｒｂ， ｅｔ ａｌ． Ｄｅｖｅｌｏｐｍｅｎｔ ａｎｄ ｖａｌｉｄａ⁃

ｔｉｏｎ ｏｆ ａ ｈｉｇｈ－ｔｈｒｏｕｇｈｐｕｔ ｍｅｔｈｏｄ ｆｏｒ ｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎ ｏｆ ｎｉｎｅ ｆｌｕｏｒｏ⁃

ｑｕｉｎｏｌｏｎｅｓ ｒｅｓｉｄｕｅｓ ｉｎ ｍｕｓｃｌｅ ｏｆ ｄｉｆｆｅｒｅｎｔ ａｎｉｍａｌ ｓｐｅｃｉｅｓ ｂｙ ｌｉｑｕｉｄ

ｃｈｒｏｍａｔｏｇｒａｐｈｙ ｃｏｕｐｌｅｄ ｔｏ ｔａｎｄｅｍ ｍａｓｓ ｓｐｅｃｔｒｏｍｅｔｒｙ ｗｉｔｈ ｌｏｗ

ｔｅｍｐｅｒａｔｕｒｅ ｃｌｅａｎ ｕｐ ［ Ｊ］ ． Ｊｏｕｒｎａｌ ｏｆ ｃｈｒｏｍａｔｏｇｒａｐｈｙ Ａ， ２０１７，

１５２１：１３１－１３９．
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