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［摘　 要］ 　 确定畜禽肉氯霉素类残留量测定方法中最佳前处理方法，初步得出氯霉素类残留现状。
基于已报道方法进行前处理方法比较；用新建立的 ＵＰＬＣ － ＭＳ ／ ＭＳ 方法对不同品种、月份和区域样

本进行含量测定；借助 Ｅｘｃｅｌ ２０１０ 和 ＳＰＳＳ １８． ０ 对测定结果进行整理和两两比较分析。 前处理方法

比较研究中，最佳提取溶剂为乙腈，且无需过柱净化；检测结果中，氯霉素为未检出，氟苯尼考检出

率为 １６． １％ ，且 ６３． ３％的样品检出值为 ０． １ ～１． ０ μｇ ／ ｋｇ；残留现状分析中，３、４、５ 月，猪肉和鸡肉，东区

和西区残留最为严重。 新复极差法分析显示两两间比较并无显著性差异（Ｐ ＞ ０． ０５）。 本实验方法简

便可靠，可用于畜禽肌肉组织中氯霉素类残留量的检测，残留现状分析对监督者具有指导作用。
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ｅｘｔｒａｃｔｉｏｎ ｓｏｌｖｅｎｔ ｗａｓ ａｃｅｔｏｎｉｔｒｉｌｅ， ａｎｄ ｔｈｅ ｃｏｌｕｍｎ ｐｕｒｉｆｉｃａｔｉｏｎ ｗａｓ ｎｏｔ ｎｅｃｃｅｓｓａｒｙ． Ｔｈｅ ｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎ ｒｅｓｕｌｔｓ
ｓｈｏｗｅｄ ｔｈａｔ ｃｈｌｏｒａｍｐｈｅｎｉｃｏｌ ｄｉｄ ｎｏｔ ｈａｖｅ ｂｅｅｎ ｄｅｔｅｃｔｅｄ ｗｉｔｈ ｔｈｅ ｄｅｔｅｃｔｉｏｎ ｒａｔｅ ｏｆ １６． １％ ｏｆ ｔｈｅ ｆｌｏｒｆｅｎｉｃｏｌ， ａｎｄ
ｔｈｅ ｄｅｔｅｃｔｉｏｎ ｖａｌｕｅ ｏｆ ｔｈｅ ｆｌｏｒｆｅｎｉｃｏｌ ｉｎ ６３． ３％ ｓａｍｐｌｅｓ ｗａｓ ｂｅｔｗｅｅｎ ０． １ μｇ ／ ｋｇ ａｎｄ １． ０ μｇ ／ ｋｇ． Ａｎａｌｙｓｉｓ ｏｆ ｔｈｅ
ｓｉｔｕａｔｉｏｎ ｏｆ ｒｅｓｉｄｕｅｓ ｓｈｏｗｅｄ ｔｈａｔ ｔｈｅ ｄｅｇｒｅｅ ｏｆ ｒｅｓｉｄｕａｌ ｏｆ ｔｈｅ ｐｏｒｋ ａｎｄ ｃｈｉｃｋｅｎ， ｅａｓｔｅｒｎ ａｎｄ ｗｅｓｔ ｄｉｓｔｒｉｃｔ ａｎｄ ｔｈｅ
ｍｏｎｔｈ ｉｎｃｌｕｄｅｄ Ｍａｒｃｈ， Ａｐｒｉｌ ａｎｄ Ｍａｙ ｗｅｒｅ ｔｈｅ ｈｉｇｈｅｓｔ． Ｔｈｅｒｅ ｗａｓ ｎｏ ｓｉｇｎｉｆｉｃａｎｔ ｄｉｆｆｅｒｅｎｃｅ （Ｐ ＞ ０． ０５） ａｍｏｎｇ
ｔｈｅｓｅ ｒｅｓｕｌｔｓ ｂａｓｅｄ ｏｎ ｔｈｅ ａｎａｌｙｓｉｓ ｒｅｓｕｌｔ ｏｆ Ｄｕｎｃａｎ′Ｓ． Ａｔ ｌａｓｔ， ｔｈｉｓ ｍｅｔｈｏｄ ｗａｓ ｓｉｍｐｌｅ ａｎｄ ｒｅｌｉａｂｌｅ， ａｎｄ ｃｏｕｌｄ ｂｅ
ｕｓｅｄ ｆｏｒ ｔｈｅ ｄｅｔｅｃｔｉｏｎ ｏｆ ｃｈｌｏｒａｍｐｈｅｎｉｃｏｌｓ ｒｅｓｉｄｕｅｓ ｉｎ ｍｕｓｃｕｌａｒ ｔｉｓｓｕｅ ｏｆ ｌｉｖｅｓｔｏｃｋ ａｎｄ ｐｏｕｌｔｒｙ． Ｍｏｒｅｏｖｅｒ， ａｎａｌｙｓｉｓ
ｏｆ ｔｈｅ ｓｉｔｕａｔｉｏｎ ｏｆ ｒｅｓｉｄｕｅｓ ｓｈｏｗｅｄ ａ ｓｔｒｏｎｇ ｇｕｉｄｉｎｇ ｅｆｆｅｃｔ ｆｏｒ ｔｈｅ ｒｅｇｕｌａｔｏｒ．
Ｋｅｙ ｗｏｒｄｓ： ｌｉｖｅｓｔｏｃｋ ａｎｄ ｐｏｕｌｔｒｙ； ｃｈｌｏｒａｍｐｈｅｎｉｃｏｌｓ； ｐｒｅｔｒｅａｔｍｅｎｔ ｍｅｔｈｏｄ

　 　 由于畜禽易发生群体细菌性疾病［１］，因此，为
降低发病率，氯霉素类药物被不合理使用的频率也

相应增加［２ － ３］。 但是由于氯霉素可引发再生障碍

性贫血［４］；氟苯尼考则本身作为兽药，不用于对人

疾病的治疗。 我国农业部 １９３ ／ ２３５ 号公告因此而

把氯霉素列为畜禽禁用药物，并限定氟苯尼考最高

残留量［５ － ６］。 目前畜禽肉中氯霉素类残留检测方

法已报道多种［７］，但被纳入国标（ＧＢ）作为法定方

法的仅有气相色谱 － 串联质谱法和液相色谱 － 串

联质谱法（ＬＣ － ＭＳ ／ ＭＳ） ［８ － ９］，而后者常作为检测

者的首选方式。 本实验组在长期使用后者方法的

同时参考多篇文献［１０ － １５］，整理发现，这些方法的前

处理步骤可归纳为乙腈 ／碱化乙酸乙酯提取，正己

烷去油脂，浓缩液固相萃取小柱净化三步法。 但又

有所争议，主要包含两点：提取溶剂的选择，乙腈和

碱化乙酸乙酯哪种更好，是否需要经过固相萃取柱

净化处理。 畜禽群体细菌性疾病的发病还有地

域［１６］、季节［１７ － １８］ 等差异，养殖户也可能存在针对

性用药。 这些畜禽肉中氯霉素类药物残留是否相

对应的也存在规律，值得探讨。 因此，实验组拟开

展两大争议点比较研究，并对不同月份、种类以及

区域的样品进行测定和残留规律分析。
１　 仪器与试药

１． １　 仪器　 离心机（ＳＴ１６Ｒ，赛默飞世尔科技有限

公司），旋转蒸发仪（ＲＥ － ２０００Ｂ，上海亚荣生化仪

器厂），电子天平（ＸＳＥ ２０５ＤＶ，梅特勒托利多仪器

有限公司），三重四级杆质谱（ＱＴＲＡＰ ４５００，上海爱

博才思分析仪器有限公司）。
１． ２　 标准品和试剂　 氯霉素标准品（纯度９９． ８％ ，
批号 １３０５５５ － ２０１２０３）、氟苯尼考标准品 （纯度

９９． ０％ ，批号 Ｃ１３６６５０００）、氯霉素 － Ｄ５ 标准品（纯
度 ９９． ０％ ，批号 ５０８０４ＡＣ）均从 Ｄｒ． Ｅｈｒｅｎｓｔｏｒｆｅｒ 公

司采购。 乙腈、甲醇和正己烷（色谱纯，霍尼韦尔有

限公司）。
１． ３　 样品　 畜禽肉均从养殖基地、农贸市场以及

大型连锁超市采集并置于 － １８ ℃冰箱冷冻储存，
涉及的畜禽种类包括猪、牛、鸡、鸭（表 １）。

表 １　 畜禽肉样品信息

Ｔａｂ １　 Ｔｈｅ ｉｎｆｏｒｍａｔｉｏｎ ｏｆ ｌｉｖｅｓｔｏｃｋ ａｎｄ ｐｏｕｌｔｒｙ ｓａｍｐｌｅｓ
样品名称 采集月份 采集地区

鸡肉
３ 月 ２ 批次，４ 月２２ 批次，５ 月 ４２ 批次，６ 月３９ 批次，７ 月１９ 批次，８、９、１０
月各 ４ 批次，１１ 月 １３ 批次，１２ 月 １９ 批次，合计 １６８ 批次

北区 ２ 批次，东区 ６７ 批次，南区 ５５ 批次，西区 ４０
批次，县区 ４ 批次

鸭肉
３ 月 ４ 批次，４ 月 １８ 批次，５ 月 １７ 批次，６ 月 １１ 批次，７ 月 ９ 批次，８ 月 ３
批次，９ 月 ３ 批次，１０ 月 ４ 批次，１１ 月 ８ 批次，１２ 月 ７ 批次，合计 ８４ 批次

北区 ５ 批次，东区 ３３ 批次，南区 ２１ 批次，西区 １３
批次，县区 １２ 批次

猪肉
３ 月 １８ 批次，４ 月 ２３ 批次，５ 月 ４ 批次，７ 月 ４ 批次，８ 月 ７ 批次，９ 月 ７ 批
次，１０ 月 １ 批次，１１ 月 １ 批次，１２ 月 ３ 批次，合计 ６２ 批次

北区 ６ 批次，东区 ２０ 批次，南区 １０ 批次，西区 １４
批次，县区 １２ 批次

牛肉
３ 月 １５ 批次，４ 月 ６ 批次，５ 月 ３ 批次，６ 月 １０ 批次，７ 月 ９ 批次，８ 月 ３ 批
次，９ 月 ６ 批次，１０ 月 ６ 批次，合计 ５８ 批次

北区 ５ 批次，东区 ８ 批次，南区 ２６ 批次，西区 ５
批次，县区 １４ 批次
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２　 方法与结果［８ －９］

２． １　 ＬＣ － ＭＳ ／ ＭＳ 方法建立　 色谱：Ｗｅｌｃｈ Ｘｔｉｍａｔｅ
Ｃ１８ 色谱柱（２． １ ｍｍ × １５０ ｍｍ，５ μｍ），流动相：水
－乙腈（４５ ∶ ５５），流速：０． ５ ｍＬ ／ ｍｉｎ。 柱温：３０ ℃，
进样量：５ μＬ。

质谱：电喷雾电离源（ＥＳＩ），负离子扫描，多反

应监测（ｍｕｌｔｉｐｌｅ ｒｅａｃｔｉｏｎ ｍｏｎｉｔｏｒｉｎｇ，ＭＲＭ），离子源

温度：５５０ ℃，电喷雾电压： － ４５００ Ｖ，气帘气：３５． ０
ｐｓｉ，离子源气 １：５５ ｐｓｉ，离子源气 ２：５５ ｐｓｉ，碰撞气：
氩气。 其他质谱参数见表 ２。

表 ２　 氯霉素类化合物质谱优化参数

Ｔａｂ ２　 Ｔｈｅ ｏｐｔｉｍｉｚｅｄ ｍａｓｓ ｐａｒａｍｅｔｅｒｓ ｏｆ ｃｈｌｏｒａｍｐｈｅｎｉｃｏｌｓ

化合物名称
离子对（ｍ ／ ｚ）

（母离子 ／ 子离子）
碰撞

能量 ／ Ｖ
去簇

电压 ／ Ｖ
保留

时间 ／ ｍｉｎ

氯霉素
３２０． ９ ／ １５１． ９∗

３２０． ９ ／ ２５６． ９
－ ２２
－ １６

－ ６６
－ ６６ ５． １２

氟苯尼考
３５６． ０ ／ ３３６． ０∗

３５６． ０ ／ １８５． ０
－ １２
－ ２２

－ ６９
－ ７１ ５． １４

氯霉素 － Ｄ５
３２６． １ ／ １５７． ０∗

３２６． １ ／ ２６２． ０
－ ２１
－ １５

－ ６７
－ ７０ ５． ０９

２． ２　 样品制备方法比较

２． ２． １　 制备方法一　 提取：称取试样 ２． ５ ｇ（精密

称定），置于 ５０ ｍＬ 离心管中，加入 ２． ０ ｎｇ 氯霉素

－ Ｄ５ 和 ５ ｍＬ 碱化乙酸乙酯，匀浆 １ ｍｉｎ，涡旋

５ ｍｉｎ，超声 ３０ ｍｉｎ，离心（７０００ ｒ ／ ｍｉｎ）５ ｍｉｎ。 提取

２ 次，合并上清液至另一 ５０ ｍＬ 离心管，氮气吹干，
３ ｍＬ丙酮 － 正己烷溶解残渣。 净化：用 ３ ｍＬ 丙酮

－正己烷淋洗 ＬＣ － Ｓｉ 硅胶小柱，弃去淋洗液，将上

述残渣溶解溶液转移到固相萃取小柱上，弃去流出

液，用 ５ ｍＬ 丙酮 －正己烷洗脱，收集洗脱液于心形

瓶中，４０ ℃水浴旋转蒸发至近干，氮气吹干，用 １
ｍＬ 水定容，加入 １ ｍＬ 乙腈饱和正己烷，涡旋 １
ｍｉｎ，离心（７０００ ｒ ／ ｍｉｎ）５ ｍｉｎ。 吸取水层液过 ０． ２２
μｍ 滤膜至进样瓶，待测定。
２． ２． ２　 制备方法二　 提取：称取试样 ２． ５ ｇ（精密

称定），置于 ５０ ｍＬ 离心管中，加入 ２． ０ ｎｇ 氯霉素

－ Ｄ５和 ５ ｍＬ 乙腈，匀浆 １ ｍｉｎ，涡旋 ５ ｍｉｎ，超声 ３０
ｍｉｎ，离心（７０００ ｒ ／ ｍｉｎ）５ ｍｉｎ。 提取 ２ 次，合并上清

液至另一 ５０ ｍＬ 离心管，加入 １０ ｍＬ 乙腈饱和正己

烷，涡旋 ５ ｍｉｎ，离心 ５ ｍｉｎ，弃去上层液，下层液转

移至 １５ ｍＬ 离心管中，氮气吹干，３ ｍＬ 丙酮 － 正己

烷溶解残渣。 净化：同 ２． ２． １ 项中净化步骤。
２． ２． ３　 制备方法三　 省去 ２． ２． ２ 项中固相萃取柱

净化步骤，改为“氮气吹干，用 １ ｍＬ 水定容，加入

１ ｍＬ乙腈饱和正己烷，涡旋 １ ｍｉｎ，离心 （ ７０００
ｒ ／ ｍｉｎ）５ ｍｉｎ。 吸取水层液过 ０． ２２ μｍ 滤膜至进样

瓶，待测定”。
２． ３　 标准溶液和标准曲线的制备　 标准溶液：分
别精密称取一定质量氯霉素和氟苯尼考，置于 １０
ｍＬ 量瓶中，加甲醇制成每 １ ｍＬ 含氯霉素 １３ μｇ 和

氟苯尼考 ２０ μｇ 的混合标准溶液。 并逐级稀释成

含氯霉素 － Ｄ５ １． ０ ｎｇ 的浓度分别为 ０． １３，０． ６５，
１． ３０，６． ５０，１３． ００，２６． ００ ｎｇ ／ ｍＬ 氯霉素和浓度分别

为 ０． ２０，１． ００，２． ００，１０． ００，２０． ００，４０． ００ ｎｇ ／ ｍＬ 氟

苯尼考混合标准溶液。
标准曲线：将各个浓度的溶液进样 ５ μＬ 进行

ＬＣ － ＭＳ ／ ＭＳ 分析。 以氯霉素和氯霉素 Ｄ５质量浓度

比值为横坐标，质量峰面积比值为纵坐标，计算标

准曲线，得氯霉素方程为 Ｙ ＝ ２． ７７１７７Ｘ ＋ ５． １１ ×
ｅ － ３，Ｒ ＝ ０． ９９９５６，线性范围为 ０． １３ ～ ２６． ００ ｎｇ ／ ｍＬ；
同法得氟苯尼考方程为 Ｙ ＝ １． ２７６３４Ｘ ＋ ８． ４４０５ ×
ｅ － ４，Ｒ ＝ ０． ９９９６８，线性范围为 ０． ２０ ～ ４０． ００ ｎｇ ／ ｍＬ。
２． ４　 方法学验证［１９］

２． ４． １　 精密度试验 　 取同一对照品溶液，按 ２． １
项色谱质谱条件进行测定，重复 ５ 次测定氯霉素和

氟苯尼考峰面积，两者峰面积 ＲＳＤ（相对标准偏差）
分别为 ０． ２１％ 、０． ２７％ ，均小于 ２％ ，表明仪器精密

度良好。
２． ４． ２　 稳定性试验 　 取对照品溶液及供试品溶

液，于室温分别放置 ０，２，４，８，１０，１６，２０，２４ ｈ，按
２． １项色谱质谱条件进行氯霉素和氟苯尼考峰面积

测定，对照品中两者峰面积 ＲＳＤ 分别为 ０． ７７％ 、
０． ９０％ ，供试品两者峰面积 ＲＳＤ 分别为 ０． ６６％ 、
０． ９６％ ，均小于 ２％ ，表明对照品及供试品溶液在

２４ ｈ 内稳定。
２． ４． ３　 重复性试验　 精密称取同一批畜禽肉样品

·９７·
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６ 份，按 ２． ２ 项中比较后最佳前处理方法处理并按

２． １ 项方法进行氯霉素和氟苯尼考峰面积测定，并
分别计算 ＲＳＤ。 重复性试验：氯霉素和氟苯尼考峰

面积 ＲＳＤ 分别为 １． １２％ 、１． ０３％ ，表明本实验方法

重复性良好。
２． ４． ４　 加标回收　 分别精密称取同一批次的畜禽

肉末，精密称取 ２． ５ ｇ，称取 ６ 份，每份精密加入氯

霉素和氟苯尼考混标溶液（氯霉素：０． １３ ｍｇ ／ ｍＬ，
氟苯尼考：０． ２０ ｍｇ ／ ｍＬ）。 按 ２． ２ 项中比较后最佳

前处理方法处理并按 ２． １ 项方法进行测定计算回

收率，并分别计算回收的 ＲＳＤ，结果如表 ３ 所示。

表 ３　 畜禽肉中氯霉素类添加回收试验结果（ｎ ＝６）

Ｔａｂ ３　 Ｔｈｅ ｒｅｃｏｖｅｒｙ ｏｆ ｃｈｌｏｒａｍｐｈｅｎｉｃｏｌ ｆｒｏｍ ｌｉｖｅｓｔｏｃｋ ａｎｄ ｐｏｕｌｔｒｙ ｍｅａｔ（ｎ ＝６）

序号
取样量

／ ｇ

氯霉素 氟苯尼考

加入量
／ ｎｇ

测得量
／ ｎｇ

回收率
／ ％

平均回
收率 ／ ％ ＲＳＤ ／ ％ 加入量

／ ｎｇ
测得量

／ ｎｇ
回收率
／ ％

平均回
收率 ／ ％ ＲＳＤ ／ ％

１ ２． ５ １． ３ １． ２５８４ ９６． ８０

２ ２． ５ １． ３ １． ２１５５ ９３． ５０

３ ２． ５ １． ３ １． ２３９０ ９５． ３１

４ ２． ５ １． ３ １． ２３００ ９４． ６２

５ ２． ５ １． ３ １． ２２６８ ９４． ３７

６ ２． ５ １． ３ １． ２５２３ ９６． ３３

９５． １５ １． ３１

２． ０ １． ９０６８ ９５． ３４

２． ０ １． ９３０８ ９６． ５４

２． ０ １． ８８４６ ９４． ２３

２． ０ １． ８４６８ ９２． ３４

２． ０ １． ８８７２ ９４． ３６

２． ０ １． ９０６８ ９５． ３４

９４． ６９ １． ５０

２． ４． ５ 　 检出限和定量限　 根据限量要求，对畜禽

肉加标回收试验，当添加氯霉素为某一浓度，定量

离子信噪比 Ｓ ／ Ｎ ＝ ３ ± ０． ３，此时检出量为检出限；
当添加氯霉素为某一浓度，定量离子信噪比 Ｓ ／ Ｎ ＝
１０ ± １，此时检出量为定量限。 同法测定氟苯尼考

检出限和定量限。 结果表明，当添加氯霉素浓度为

０． ０６５ μｇ ／ ｋｇ 时，定量离子信噪比 Ｓ ／ Ｎ ＝ ３． ２，当添

加浓度为 ０． ２ μｇ ／ ｋｇ 时，定量离子信噪比 Ｓ ／ Ｎ ＝
１０． ２，得氯霉素的检出限和定量限分别为 ０． ０６５ 和

０． ２ μｇ ／ ｋｇ。 同法得氟苯尼考检出限和定量限分别

为 ０． １ 和 ０． ３ μｇ ／ ｋｇ。
２． ５　 残留量测定和数据分析结果　 对照品与供试

品溶液各进样 ５ μＬ 进行 ＬＣ － ＭＳ ／ ＭＳ 分析，试验数

据采用 ｍｕｌｔｉｑｕａｎｔ 软件按内标峰面积法计算氯霉素

和氟苯尼考的含量，如表 ４ 所示。 采用 Ｅｘｃｅｌ ２０１０
对数 据 进 行 整 理 和 分 析， 以 及 ＳＰＳＳ １８． ０ 中

Ｄｕｎｃａｎ′Ｓ对不同分类参数结果进行两两比较，如
表 ５所示。

表 ４　 样本中氟苯尼考检测结果

Ｔａｂ ４　 Ｔｅｓｔ ｒｅｓｕｌｔｓ ｏｆ ｆｌｏｒｆｅｎｉｃｏｌ ｉｎ ｓａｍｐｌｅｓ

编号
样品
名称

采集
月份

采集
地点

检出量

／ （μｇ·ｋｇ － １）
编号

样品
名称

采集
月份

采集
地点

检出量

／ （μｇ·ｋｇ － １）

１ 鸡肉 ２０１８ ／ ５ 南区 ０． ０６６９ ３１ 鸭肉 ２０１８ ／ ４ 东区 ０． ２１４４

２ 鸡肉 ２０１８ ／ ６ 东区 ０． ０８３４ ３２ 鸭肉 ２０１８ ／ ４ 西区 ０． ２５４０

３ 鸡肉 ２０１８ ／ ６ 西区 ０． ０９２４ ３３ 鸭肉 ２０１８ ／ ３ 东区 ０． ２６５８

４ 鸡肉 ２０１８ ／ ５ 东区 ０． １０２８ ３４ 鸭肉 ２０１８ ／ ７ 南区 ０． ３６９８

５ 鸡肉 ２０１８ ／ ６ 东区 ０． １０４８ ３５ 鸭肉 ２０１８ ／ ５ 东区 ０． ４５６４

６ 鸡肉 ２０１８ ／ ４ 东区 ０． １０７３ ３６ 鸭肉 ２０１８ ／ ７ 南区 ０． ６０１７

７ 鸡肉 ２０１８ ／ ５ 南区 ０． １２６４ ３７ 鸭肉 ２０１７ ／ １１ 南区 ０． ８５６６

８ 鸡肉 ２０１８ ／ ５ 南区 ０． １６２５ ３８ 鸭肉 ２０１８ ／ ３ 西区 ０． ８７６８

·０８·
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续表　 　

编号
样品
名称

采集
月份

采集
地点

检出量

／ （μｇ·ｋｇ － １）
编号

样品
名称

采集
月份

采集
地点

检出量

／ （μｇ·ｋｇ － １）

９ 鸡肉 ２０１８ ／ ４ 东区 ０． １６７５ ３９ 鸭肉 ２０１８ ／ ４ 东区 ０． ８８６０

１０ 鸡肉 ２０１８ ／ ５ 南区 ０． １９４８ ４０ 鸭肉 ２０１８ ／ ４ 东区 １． ０３２５

１１ 鸡肉 ２０１８ ／ ７ 南区 ０． １９９６ ４１ 鸭肉 ２０１８ ／ ３ 东区 １． １０３８

１２ 鸡肉 ２０１８ ／ ５ 南区 ０． ２０６８ ４２ 猪肉 ２０１８ ／ ４ 东区 ０． ０９２３

１３ 鸡肉 ２０１８ ／ ５ 东区 ０． ３４１６ ４３ 猪肉 ２０１８ ／ ４ 东区 ０． １０７３

１４ 鸡肉 ２０１８ ／ ３ 西区 ０． ３４９７ ４４ 猪肉 ２０１８ ／ ４ 西区 ０． １３８０

１５ 鸡肉 ２０１８ ／ ７ 南区 ０． ３７５９ ４５ 猪肉 ２０１８ ／ ４ 南区 ０． １５５０

１６ 鸡肉 ２０１８ ／ ５ 南区 ０． ９２９４ ４６ 猪肉 ２０１８ ／ ３ 县区 ０． １５６９

１７ 鸡肉 ２０１７ ／ ９ 东区 ０． ９６８４ ４７ 猪肉 ２０１８ ／ ３ 东区 ０． １５９１

１８ 鸡肉 ２０１８ ／ ６ 东区 １． １５７９ ４８ 猪肉 ２０１８ ／ ４ 南区 ０． １６０４

１９ 鸡肉 ２０１８ ／ ３ 东区 １． ３０１１ ４９ 猪肉 ２０１８ ／ ４ 西区 ０． １６２０

２０ 鸡肉 ２０１８ ／ ５ 南区 １． ７３４６ ５０ 猪肉 ２０１８ ／ ４ 东区 ０． １８６８

２１ 鸡肉 ２０１８ ／ ４ 东区 ２． ７２７２ ５１ 猪肉 ２０１７ ／ １０ 东区 ０． ５２４２

２２ 鸡肉 ２０１８ ／ ５ 东区 ３． ９４６７ ５２ 猪肉 ２０１８ ／ ３ 西区 ０． ６３４３

２３ 鸡肉 ２０１８ ／ ４ 西区 ６． ４８４９ ５３ 猪肉 ２０１８ ／ ３ 县区 ０． ８５２９

２４ 鸡肉 ２０１７ ／ １１ 南区 ８． ３４１４ ５４ 猪肉 ２０１８ ／ ３ 东区 ０． ８９７４

２５ 鸡肉 ２０１８ ／ ５ 东区 ３２． ８２１０ ５５ 猪肉 ２０１８ ／ ３ 东区 １． ０６３７

２６ 鸡肉 ２０１８ ／ ４ 西区 ３８． １３２８ ５６ 猪肉 ２０１８ ／ ３ 东区 １． ８０９０

２７ 鸭肉 ２０１８ ／ ６ 西区 ０． ０７０６ ５７ 猪肉 ２０１８ ／ ３ 东区 １９． ０２９４

２８ 鸭肉 ２０１８ ／ ４ 县区 ０． ０９４５ ５８ 牛肉 ２０１８ ／ ３ 东区 ０． １５２４

２９ 鸭肉 ２０１８ ／ ４ 县区 ０． １５０７ ５９ 牛肉 ２０１７ ／ ７ 县区 ０． ６７４５

３０ 鸭肉 ２０１８ ／ ４ 东区 ０． １６０８ ６０ 牛肉 ２０１７ ／ １０ 西区 １５． ７８９４

表 ５　 不同品种、不同月份、不同区域检出值 Ｄｕｎｃａｎ，Ｓ 分析结果

Ｔａｂ ５　 Ｒｅｓｕｌｔｓ ｏｆ Ｄｕｎｃａｎ，Ｓ ａｎａｌｙｓｉｓ ｏｆ ｄｅｔｅｃｔｅｄ ｖａｌｕｅｓ ｉｎ ｄｉｆｆｅｒｅｎｔ ｖａｒｉｅｔｉｅｓ， ｍｏｎｔｈｓ ａｎｄ ｒｅｇｉｏｎｓ

因子

因变量

样本量
ａｌｐｈａ ＝ ０． ０５ 的子集
第 １ 子集（平均值）

因子

因变量

样本量
ａｌｐｈａ ＝ ０． ０５ 的子集
第 １ 子集（平均值）

因子

因变量

样本量
ａｌｐｈａ ＝ ０． ０５ 的子集
第 １ 子集（平均值）

３． 鸭肉 １５ ０． ４９３０ ４． ６ 月 ６ ０． ２６２５ ４． 县区 ５ ０． ３８５９

４． 猪肉 １６ １． ６３３０ ５． ７ 月 ５ ０． ４０９９ ２． 南区 １５ ０． ９６５５

１． 鸡肉 ２６ ３． ８９３４ １． ３ 月 １４ ２． ０４６６ １． 东区 ２８ ２． ５６６６

２． 牛肉 ３ ５． ５３８８
２． ４ 月 １８ ２． ８５０４

３． ５ 月 １２ ３． ４２４２
３． 西区 １２ ５． ２５４２

Ｐ 值 ＞ ０． ０５ Ｐ 值 ＞ ０． ０５ Ｐ 值 ＞ ０． ０５

３　 讨论与结论

３． １　 前处理方法　 实验前期通过比较不同研究者

前处理方法差别（表 ６），选择从提取溶剂的选择和

是否需经过固相萃取柱净化这两个最关键前处理

因素入手，以油脂去除能力和回收率为参考指标确

定了最佳提取方案。
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３． １． １　 提取溶剂选择　 基于油脂等杂质的带入差

异，比较碱化乙酸乙酯和乙腈两种提取溶剂。 经

２． ２项中 ２． ２． １ 和 ２． ２． ２ 所述前处理步骤中提取处

理后，提取液直接用氮气吹干后对比，相对于乙酸

乙酯，乙腈带入油脂更少，如图 １ 中 ａ、ｂ 所示；经
２． ２项中 ２． ２． １ 和 ２． ２． ２ 所述前处理步骤处理后，
相对于乙酸乙酯，乙腈提取残留的油脂等杂质更

少，如图 ２ 中 ｃ、ｅ 所示；进一步比较经两者前处理

步骤处理后回收率的差异，乙腈提取回收率高于乙

酸乙酯提取 （表 ７ ）。 因此，提取溶剂建议选择

乙腈。
３． １． ２　 是否需要经固相萃取柱净化处理　 结果显

示，经 ２． ２ 项中 ２． ２． ２ 和 ２． ２． ３ 所述前处理步骤处

理后，两者去油效果相当，如图 ２ 中 ｄ、ｅ 所示。 进

一步比较两者回收率差异后，发现未经固相萃取柱

净化处理的样品回收率相对过柱处理更接近 １００％
（表 ７），这也使得检测值更接近真实值。 另外，由
于固相萃取技术操作繁琐，以及经丙酮 －正己烷溶

液脱液［８ － ９］，仍然能够带入一部分油脂，净化效果

相对于不经过固相萃取处理并不明显。 而且，经过

过柱前三步处理（乙腈提取，氮吹前后的乙腈饱和

正己烷萃取）后，去除油脂能力与过柱相当。 因此，
建议可不经过柱净化处理。

综上所述，最终确定 ２． ２． ３ 制备方法三项为最

佳制备方法。

图 １　 不同溶剂提取

Ｆｉｇ １　 Ｅｘｔｒａｃｔｉｏｎ ｗｉｔｈ ｄｉｆｆｅｒｅｎｔ ｓｏｌｖｅｎｔｓ

图 ２　 不同溶剂净化方式

Ｆｉｇ ２　 Ｃｌｅａｎｉｎｇ ｍｅｔｈｏｄｓ ｗｉｔｈ ｄｉｆｆｅｒｅｎｔ ｓｏｌｖｅｎｔ

表 ６　 畜禽肉前处理报道

Ｔａｂ ６　 Ｒｅｐｏｒｔ ｏｎ ｐｒｅｔｒｅａｔｍｅｎｔ ｏｆ ｌｉｖｅｓｔｏｃｋ ａｎｄ ｐｏｕｌｔｒｙ ｍｅａｔ
乙酸乙酯（碱化） 乙腈

作者 理由 作者 理由

潘晓东等［１５］ 乙酸乙酯提取带入的较多脂类和其他杂质
可用正己烷或者固相萃取柱去除。 刘吉成等［１１］ 乙腈提取，加入 ４％ ＮａＣｌ 可减少油脂的

带入。

张凤清等［１０］ 碱化乙酸乙酯提取，经正己烷去脂后无需过
净化柱。 张静等［１４］

碱化乙酸乙酯提取易引入油脂等杂质，且回
收率低 ６０％ －８０％ ；乙腈提取液较干净，回
收率高很多，达到 ９０％ －１１０％ 。

陶昕晨等［１２］ ２％碱性乙酸乙酯提取，浓缩定容后直接上
机测定，无需固相萃取和液 － 液萃取脱脂。 柯庆青等［１３］ 乙酸乙酯提取加标绝对回收率偏低。 乙腈

提取可减少类弱极性杂质和沉淀蛋白。

·２８·
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表 ７　 不同前处理方式回收率测定（ｎ ＝１０）

Ｔａｂ ７　 Ｔｈｅ ｒｅｃｏｖｅｒｙ ｒａｔｅｓ ｏｆ ｄｉｆｆｅｒｅｎｔ ｐｒｅｔｒｅａｔｍｅｎｔ ｍｅｔｈｏｄｓ（ｎ ＝１０）
类型编号 １ ２ ３ ４ ５ ６ ７ ８ ９ １０ 平均值 ／ ％ ＲＳＤ ／ ％

氯霉素

乙腈未过柱 ９８． ６ ９７． ５ ９４． ３ ９６． ４ ９４． ３ ９２． ６ ９４． ５ ９１． ５ ９４． ５ ９２． ３ ９４． ７ ２． ４１

乙酸乙酯过柱 ９０． ５ ８５． ５ ８８． ６ ８７． ７ ８４． ６ ８９． ２ ８２． ５ ８４． １ ８６． ４ ８１． ６ ８６． １ ３． ４２

乙腈提取过柱 ８０． ２ ８１． ６ ８３． ２ ８１． ５ ８４． ６ ８１． ０ ８２． １ ８８． １ ８６． ４ ８４． ３ ８３． ３ ３． ０５

氟苯尼考

乙腈未过柱 ９８． ４ ９４． ６ ９２． ３ ９４． ６ ９５． ３ ９１． ２ ９７． １ ９２． ６ ９５． ６ ９４． ６ ９４． ６ ２． ３２

乙酸乙酯过柱 ８５． ６ ８８． １ ９０． ２ ８４． ６ ８６． １ ８２． ４ ８７． ３ ９０． ５ ８８． ６ ８７． ５ ８７． １ ２． ８７

乙腈提取过柱 ７０． ３ ７５． ６ ８４． ２ ８３． １ ８６． １ ８４． ５ ８８． ０ ８４． ９ ８７． １ ８５． ６ ８２． ９ ６． ７５

３． ２　 检测结果

３． ２． １　 检出率分析　 本实验对 ３７２ 批次的样品进

行检验，含氯霉素样品检出 ０ 批次，含氟苯尼考样

品检出 ６０ 批次，检出率为 １６． １％ ，详见表 ４。
月份差异。 ３ 月采集样品 ３９ 批次，检出 １４ 批

次；４ 月采集样品 ６９ 批次，检出 １８ 批次； ５ 月采集

样品 ６６ 批次，检出 １２ 批次；６ 月采集样品 ６０ 批次，
检出 ６ 批次；８ 月采集样品 １７ 批次，未检出；９ 月采

集样品 １４ 批次，检出 １ 批次；１０ 月采集样品 １５ 批

次，检出 ２ 批次；１１ 月采集样品 ２１ 批次，检出 ２ 批

次；１２ 月采集样品 ２９ 批次，未检出。 不同月份检出

批次在总 ３７２ 批次、所有检出的 ６０ 批次及该月采集

批次中占比如图 ３ 所示。 由图 ３ 可知，根据检出批

次在该月中占比的检出率高低排序为 ３ 月 ＞４ 月 ＞５
月 ＞１０ 月 ＞７ 月 ＞６ 月 ＞１１ 月 ＞９ 月 ＞８ 月 ＝１２ 月。

图 ３　 不同月份氟苯尼考检出率

Ｆｉｇ ３　 Ｔｈｅ ｄｅｔｅｃｔｉｏｎ ｒａｔｅ ｏｆ ｆｌｏｒｆｅｎｉｃｏｌ ｉｎ

ｄｉｆｆｅｒｅｎｔ ｍｏｎｔｈｓ

品种差异。 鸡肉采集样品 １６８ 批次，检出 ２６

批次；牛肉采集样品 ５８ 批次，检出 ３ 批次；猪肉采

集样品 ６２ 批次，检出 １６ 批次；鸭肉采集样品 ８４ 批

次，检出 １５ 批次。 不同品种的肉在总 ３７２ 批次、检
出 ６０ 批次及本品种中占比如图 ４ 所示。 由图 ４ 可

知，检出批次在该品种中占比的检出率高低排序为

猪肉 ＞鸭肉 ＞鸡肉 ＞牛肉。
区域差异。 东区采集样品 １２８ 批次，检出 ２８

批次；南区采集样品 １１２ 批次，检出 １５ 批次；西区

采集样品 ７２ 批次，检出 １２ 批次；北区采集样品 １８
批次，未检出；县区采集样品 ４２ 批次，检出 ５ 批次。
检出批次在总 ３７２ 批次、检出 ６０ 批次及本区域中

占比如图 ４ 所示。 由图 ４ 可知，检出批次在该区域

中占比的检出率高低排序为东区 ＞ 西区 ＞ 南区 ＞
县区 ＞北区。

图 ４　 不同品种和地区氟苯尼考检出率

Ｆｉｇ ４　 Ｔｈｅ ｄｅｔｅｃｔｉｏｎ ｒａｔｅ ｏｆ ｆｌｏｒｆｅｎｉｃｏｌ ｔｅｓｔ ｏｆ

ｄｉｆｆｅｒｅｎｔ ｖａｒｉｅｔｉｅｓ ａｎｄ ｒｅｇｉｏｎａｌ

３． ２． ２ 　 检出值分析　 氟苯尼考检测结果中，含量

小于 ０． １ μｇ ／ ｋｇ 有 ７ 批次，占比 １１． ７％ ；含量为 ０． １
～ １． ０ μｇ ／ ｋｇ 有 ３８ 批次，占比 ６３． ３％ ，含量大于１． ０
μｇ ／ ｋｇ 有 １５ 批次，占比 ２５％ ，并且有 ５ 批次接近或

远大于 １０． ０ μｇ ／ ｋｇ，如表 ４ 所示。 对检出值的不同

·３８·
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品种、不同月份、不同区域进行 Ｄｕｎｃａｎ′Ｓ 分析，结
果如表 ５ 所示。

结果显示，不同品种的检出量平均值大小依次

排序为牛肉 ＞鸡肉 ＞猪肉 ＞ 鸭肉，且品种之间进行

Ｄｕｎｃａｎ′Ｓ 分析，两两比较，无显著性差异 （ Ｐ ＞
０． ０５）。 另外，不同月份之间为 ５ 月 ＞ ４ 月 ＞ ３ 月 ＞
７ 月 ＞ ６ 月，不同区域间为西区 ＞ 东区 ＞ 南区 ＞ 县

区，两两比较，均无显著性差异（Ｐ ＞ ０． ０５）。
虽然两两比较在统计学上无明显差异，但是，

仍然可以从表 ４ 和表 ５ 整理的数据中发现部分趋

势。 在不同月份比较中，３、４、５ 月平均值呈递增趋

势，且 ５ 月为 ７ 月的 ８ 倍，为 ６ 月的 １７ 倍，显示出明

显差异。 另外，所有检出值超过 １． ０ μｇ ／ ｋｇ 的批次

中，３ 月占 ５ 批次，４ 月占 ４ 批次，５ 月占 ３ 批次。 其

他月份中，９ 月检出 １ 批次，１０ 月和 １１ 月检出 ２ 批

次。 总体而言，５ 月残留最为严重。
不同品种中，直接从数值上看，牛肉检出值最

高，为鸭肉的 １０ 倍以上，但是进一步分析发现，牛
肉检出批次只有 ３ 批次，其中有 １ 批次检出值高达

１５． ７８９４ μｇ ／ ｋｇ，对平均结果贡献值过大。 其余的

品种中，鸡肉的平均值为猪肉的 ２． ５ 倍，为鸭肉的

近 １０ 倍，显示出明显差异。 另外，所有检出值超过

１． ０ μｇ ／ ｋｇ 的批次中，鸡肉占 ９ 批次，比另外 ３ 个品

种总和的 ６ 批次还多，说明鸡肉的检出值相对其他

品种较高。
不同区域中，西区检出平均值超过东区的 ２

倍，超过南区的 ５ 倍，超过县区的 １０ 倍。 另外，所
有超过 １． ０ μｇ ／ ｋｇ 的批次中，东区占 １０ 批次，其他

区占 ５ 批次，说明东、西两区均残留严重。
综上所述，对收集的 ３７２ 个批次的样品进行检

测，氯霉素为未检出。 氟苯尼考检出率中不同月

份，明显 ３、４、５ 月份的检出率高于其他月份；不同

采集地区中，东区检出率最高，超 ２０％ ；不同品种，
猪肉检出率最高，超过 ２０％ 。 检出值中，６３． ３％ 的

样品检出值位于 ０． １ ～ １． ０ μｇ ／ ｋｇ 之间。 进一步对

不同因素进行 ＳＰＳＳ － Ｄｕｎｃａｎ′Ｓ 分析，结果显示无

显著性差异（Ｐ ＞ ０． ０５）。
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［２］ 　 Ｌｅｅ Ｈ Ｃ， Ｃｈｅｎ Ｃ Ｍ， Ｗｅｉ Ｊ Ｔ， ｅｔ ａｌ． Ａｎａｌｙｓｉｓ ｏｆ ｖｅｔｅｒｉｎａｒｙ ｄｒｕｇ

ｒｅｓｉｄｕｅ ｍｏｎｉｔｏｒｉｎｇ ｒｅｓｕｌｔｓ ｆｏｒ ｃｏｍｍｅｒｃｉａｌ ｌｉｖｅｓｔｏｃｋ ｐｒｏｄｕｃｔｓ ｉｎ

Ｔａｉｗａｎ ｂｅｔｗｅｅｎ ２０１１ ａｎｄ ２０１５ ［ Ｊ］ ． Ｊｏｕｒｎａｌ ｏｆ Ｆｏｏｄ ＆ Ｄｒｕｇ

Ａｎａｌｙｓｉｓ， ２０１７， ２６（２）：５６５ － ５７１．

［３］ 　 Ｃａｌｌｅｎｓ Ｂ， Ｓａｒｒａｚｉｎ Ｓ， Ｃａｒｇｎｅｌ Ｍ， ｅｔ ａｌ． Ａｓｓｏｃｉａｔｉｏｎｓ ｂｅｔｗｅｅｎ ａ
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Ｒｅｓｅａｒｃｈ Ａｎｄ Ｄｅｖｅｌｏｐｍｅｎｔ， ２０１４，（４）： １１３ － １１７．

［８］ 　 中华人民共和国国家质量监督检验检疫总局， 中国国家标准

化管理委员会． ＧＢ ／ Ｔ ２０７５６ － ２００６ 可食动物肌肉、肝脏和水
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类药物残留量测定［Ｓ］．

·４８·
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２００８ Ｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎ ｏｆ ｍｕｌｔｉ － ｒｅｓｉｄｕｅ ｏｆ ｃｈｌｏｒａｍｐｈｅｎｉｃｏｌｓ ｉｎ ａｎｉ⁃

ｍａｌ － ｏｒｉｇｉｎａｌ［Ｓ］ ．

［１０］ 张凤清， 王岩松， 范世华， 等． 高效液相色谱 － 串联质谱法

测定动物肌肉组织中氯霉素、甲砜霉素和氟苯尼考残留量

［Ｊ］ ． 食品科学， ２０１０， ３１（８）： ２４８ － ２５１．

Ｚｈａｎｇ Ｆ Ｑ， Ｗａｎｇ Ｙ Ｓ， Ｆａｎ Ｓ Ｈ， ｅｔ ａｌ． Ｈｉｇｈ ｐｅｒｆｏｒｍａｎｃｅ ｌｉｑｕｉｄ
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ｃｈｌｏｒａｍｐｈｅｎｉｃｏｌ， ｔｈｉａｍｐｈｅｎｉｃｏｌ ａｎｄ ｆｌｏｒｆｅｎｉｃｏｌ ｒｅｓｉｄｕｅｓ ｉｎ ａｎｉｍａｌ

ｍｕｓｃｌｅｓ［Ｊ］ ． Ｆｏｏｄ Ｓｃｉｅｎｃｅ， ２０１０， ３１（８）： ２４８ － ２５１．

［１１］ 刘吉成． ＨＰＬＣ － ＭＳ ／ ＭＳ 测定猪肉和猪肝中氯霉素残留量的

研究［Ｊ］ ． 食品与机械， ２０１２， ２８（４）： ９３ － ９５．

Ｌｉｕ Ｊ Ｃ． Ｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎ ｏｆ ｃｈｌｏｒａｍｐｈｅｎｉｃｏｌ ｒｅｓｉｄｕｅｓ ｉｎ ｐｏｒｋ ａｎｄ

ｐｉｇ ｌｉｖｅｒ ｂｙ ＬＣ － ＭＳ ／ ＭＳ ［ Ｊ］ ． Ｆｏｏｄ ＆ Ｍａｃｈｉｎｅｒｙ， ２０１２， ２８

（４）：９３ － ９５．

［１２］ 陶昕晨， 黄 和， 廖建萌， 等． 高效液相色谱 － 串联质谱法同

时检测虾肉和猪肉中氯霉素、甲砜霉素、氟苯尼考和其代谢

产物氟苯尼考胺残留［Ｊ］ ． 中国食品学报， ２０１４， １４（１）： ２３２

－ ２３８．

Ｔａｏ Ｘ Ｃ， Ｈｕａｎｇ Ｈ， Ｌｉａｏ Ｊ Ｍ， ｅｔ ａｌ． Ｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎ ｏｆ ｃｈｌｏｒａｍ⁃
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２３２ － ２３８．
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相色谱 － 串联质谱法同时测定水产品中的氯霉素和红霉素

［Ｊ］ ． 食品科学， ２０１７， ３８（２４）： ２４１ － ２４６．
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Ｐａｎ Ｘ Ｄ， Ｗｕ Ｐ Ｇ， Ｊｉａｎｇ Ｗ． Ｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎ ｏｆ ｒｅｓｉｄｕｅｓ ｏｆ ｃｈｌｏｒ⁃
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ａｎｄ ｓｅａｓｏｎａｌ ｔｒａｎｓｍｉｓｓｉｏｎ ｏｆ ａｖｉａｎ ｉｎｆｌｕｅｎｚａ ｉｎ Ｖｉｅｔｎａｍ ［ Ｊ］ ．

Ｓｃｉｅｎｔｉｆｉｃ Ｒｅｐｏｒｔｓ， ２０１７， ７（１）： ５９０５ － ５９１９．

［１７］ Ｗｕ Ｂ， Ｍｅｎｇ Ｋ， Ｗｅｉ Ｌ， ｅｔ ａｌ． Ｓｅａｓｏｎａｌ ｆｌｕｃｔｕａｔｉｏｎｓ ｏｆ ｍｉｃｒｏｂｉａｌ

ａｅｒｏｓｏｌ ｉｎ ｌｉｖｅ ｐｏｕｌｔｒｙ ｍａｒｋｅｔｓ ａｎｄ ｔｈｅ ｄｅｔｅｃｔｉｏｎ ｏｆ ｅｎｄｏｔｏｘｉｎ［Ｊ］ ．

Ｆｒｏｎｔｉｅｒｓ ｉｎ Ｍｉｃｒｏｂｉｏｌｏｇｙ， ２０１７， ８： ５５１ － ５５８．

［１８］ Ｈｒｉｓｔｏｖ Ａ Ｎ， Ｄｅｇａｅｔａｎｏ Ａ Ｔ， Ｒｏｔｚ Ｃ Ａ， ｅｔ ａｌ． Ｃｌｉｍａｔｅ ｃｈａｎｇｅ

ｅｆｆｅｃｔｓ ｏｎ ｌｉｖｅｓｔｏｃｋ ｉｎ ｔｈｅ Ｎｏｒｔｈｅａｓｔ ＵＳ ａｎｄ ｓｔｒａｔｅｇｉｅｓ ｆｏｒ ａｄａｐｔａ⁃

ｔｉｏｎ［Ｊ］ ． Ｃｌｉｍａｔｉｃ Ｃｈａｎｇｅ， ２０１８： １ － １３．

［１９］ 中华人民共和国国家质量监督检验检疫总局， 中国国家标准

化管理委员会． ＧＢ ／ Ｔ ２７４０４ － ２００８， 实验室质量控制规范 食

品理化检测［Ｓ］ ．

Ｇｅｎｅｒａｌ Ａｄｍｉｎｉｓｔｒａｔｉｏｎ ｏｆ Ｑｕａｌｉｔｙ Ｓｕｐｅｒｖｉｓｉｏｎ， Ｉｎｓｐｅｃｔｉｏｎ ａｎｄ

Ｑｕａｒａｎｔｉｎｅ ｏｆ ｔｈｅ Ｐｅｏｐｌｅ′ ｓ Ｒｅｐｕｂｌｉｃ ｏｆ Ｃｈｉｎａ， Ｓｔａｎｄａｒｄｉｚａｔｉｏｎ

Ａｄｍｉｎｉｓｔｒａｔｉｏｎ ｏｆ ｔｈｅ Ｐｅｏｐｌｅ′ｓ Ｒｅｐｕｂｌｉｃ ｏｆ Ｃｈｉｎａ． ＧＢ ／ Ｔ ２７４０４ －

２００８， Ｃｒｉｔｅｒｉｏｎ ｏｎ ｑｕａｌｉｔｙ ｃｏｎｔｒｏｌ ｏｆ ｌａｂｏｒａｔｏｒｉｅｓ， Ｃｈｅｍｉｃａｌ ｔｅｓ⁃

ｔｉｎｇ ｏｆ ｆｏｏｄ［Ｓ］ ．

（编 辑：侯向辉）
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