
!"D>$$ !
中国食品卫生杂志

aS\52_2[XUI53=XNNXXhSOY\252 ’&%F 年第 ’D 卷第 " 期

鼠生物学检测法的建立 ([)K生态毒理学报" ’&&D"> ## $ %

>>"!>7%K

( 7 )$刘晓玉"徐静"黄莲芝"等K腹泻性贝类毒素及检测技术研究

进展([)K食品安全质量检测学报" ’&%7""#%&$ %>&D"!>%&’K

( " )$卢士英"张代辉"周玉"等K大田软海绵酸液相色谱串联质谱

检测方法的研究 ([)K中国卫生检验杂志" ’&&F"%F # D $ %

%7#F!%7#DK

( F )$姚建华"谭志军"周德庆"等K液相色谱!串联质谱法检测贝类

产品中的原多甲藻酸贝类毒素 ([)K色谱" ’&%&"’6 # > $ %

#"#!#"FK

( 6 )$母清林"方杰"万汉兴"等K液相色谱!串联质谱法检测贝类产

品中腹泻性贝类毒素([)K分析化学" ’&%%"#D#%$ %%%%!%%>K

( D )$]IXa]1" g\==‘355U" [XS5U" )4*;K=a!‘_!‘_ *(:*-̂

?M.b% 4*0^)99*???b)/4-:9)4-Z.0 4M)?)*-/M L:-bMZ/:4:P.0?*0^

0:,);4:P.B)0./b;*0C4:0 L-:94M)5:-4M _)*([)K30*;1.:*0*;

aM)9" ’&&6" #D’#7$ %FDF!6&#K

(%&)$aSI\_g\351" =Ua]3_ 1Kh)4)-9.0*4.:0 :L9*-.0)(.:4:P.0?

-);),*04L:--)B+;*4.:0?% L-:94M)9:+?)(.:*??*Z4:/:+b;)̂ =a!

‘_ 9)4M:̂?([)K30*;1.:*0*;aM)9" ’&&6" #D%#%$ %%%F!%#>K

(%%)$‘3II[a" SUg" c=23_35a2_" )4*;Kh)4)/4.:0 :L0)dF!

X!*/Z;̂)-.,*4.,)?:L̂.*--M)4./?M);;L.?M b:.?:0.0B4:P.0?(Z;.R+.̂

/M-:9*4:B-*bMZ!9*???b)/4-:9)4-Z([)Kg:P./:0" %DD’"#&#%’$ %

%"’%!%"#&K

实验技术与方法
兽药残留八联检测盘在调查肉类兽药残留中的应用

曹德康%!苏建忠%!张瑛%!黄甜’!吴智坚’!张杰’!赵林萍’!秦璐%

!%K武警后勤部疾病预防控制中心"北京$%&’"%#$
’K郑州中道生物技术有限公司" 河南 郑州$>7&&&&#

摘$要!目的$比对国标方法!评估自主研制兽药残留八联检测盘结果的可靠性!为新产品的应用提供依据% 方

法$随机采取北京市大兴区市场上销售的猪$牛$羊的肌肉样品!应用兽药残留八联检测盘测定是否含有兽药残

留!对检测出的阳性样品再用其相应的国标方法进行复检% 结果$共检测了 %F" 份样品!有 ’% 份样品中含有兽药

残留!检出率为 %%@DE% 其中 %% 份样品含禁用药物克伦特罗$沙丁胺醇$氯霉素$培氟沙星和诺氟沙星!剩余 %& 份

样品中的恩诺沙星和磺胺类药物在残留限量范围内% 结论$市场上的肉类中仍有部分兽药残留%
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$$在畜牧养殖生产过程中"兽药在预防动物疾
病’促进动物生长’改善动物产品质量和提高饲料
利用率方面起到重要作用"从而被广泛使用"但伴
随出现了兽药在动物组织中残留超标的问题 (%) *
随着.瘦肉精/’.有抗奶/等动物性食品安全事件报
道的增多"兽药残留逐渐引起政府和人们的普遍关
注 (’) * 兽药残留不仅可以直接对人体产生急’慢性
毒性作用"引起细菌耐药性的增加"而且还可以通
过环境和食物链的作用"对环境和人类健康构成严
重威胁 (#) * 虽然我国在控制动物性食品中的兽药
残留方面已取得了一定的效果"但兽药残留引起的
食品安全问题依然存在 (>) * 兽药残留八联检测盘
是应用竞争抑制胶体金免疫层析的方法而研制出
的"可以同时检测 > 种 !!兴奋剂类和 %& 种抗菌类药
物的残留"在大范围初步调查中可以节省时间"因
此应用兽药残留八联检测盘对北京市大兴区市售
的猪’牛’羊肌肉样品进行了两大类药物#%> 种$的
残留检测*

%$材料与方法
%@%$材料
%@%@%$样品来源

随机采取北京市大兴区 " 个大型超市’7 个农
贸批发市场和 %> 个零售小摊位上销售的猪’牛’羊
肌肉样品"猪肉 6F 份’牛肉 >6 份’羊肉 >% 份"共
%F" 份样品*
%@%@’$主要仪器与试剂

3B.;)04"6D&!7DF# 气 相 色 谱!质 谱 联 用 仪’
3B.;)04">%& 高效液相色谱!串联四级杆质谱联用仪
#配有电喷雾电离源$均购自美国 3B.;)04"高速冷冻
离心机’涡旋振荡器’分体式电热锅’固相萃取装置
#美国 _+b);/:$’旋转蒸发仪’氮吹仪’手提式高速分
散器’兽药残留八联检测盘#自主研制$*

此次试验共检测 %> 种药物残留%盐酸克伦特罗
#a;)"hI2!a%%""677& $’莱克多巴胺 #I*/"hI2!
a%"6&7&&&$’沙丁胺醇 # _*;"_1&7!’&%!’&&6$’苯乙
醇胺 3#cS3"ahh‘!3%%&6&%&!%&9B$’培氟沙星
#c2N"_1&7!’F>!’&%’$’氧氟沙星 #XNT" _1&7!%&’!
’&&6$’恩诺沙星#25I"_1&7!’&7!’&&6$’诺氟沙星
#5XI"hI2!a%7">6&&& $’磺胺二甲基嘧啶 # _‘’"
_1&7!&FD!’&&6$’磺胺间甲氧嘧啶 # _‘‘"1VD"%6!
%&&$’磺胺对甲氧嘧啶#_‘h"S&#&%%&F$’磺胺嘧啶
# _h" _1&7!%&#!’&&6 $’ 氯 霉 素 # a3c" _1&7!&D#!
’&&6$’链霉素 # _gI"_1&7!’#7!’&&6$"均购自国家

标准物质网*
%@’$方法
%@’@%$检测方法

样品前处理%取待检的肉类肌肉样品"去除脂肪
后匀浆"准确称取#7@& p&@%$ B的样品置于7& 9;离
心管中"加入 ’@7 9;纯净水"振荡碎肉成糊状&再加
入 7@& 9;样品提取液"涡旋 ’ 9.0"室温 7 &&& -<9.0
离心 7 9.0&移取 ’@7 9;上层澄清液体至 7& 9;烧杯
中"沸水浴加热直至烧杯内的液体完全挥发&取出
烧杯"冷却后向其中加入 &@F7 9;样品复溶液"轻晃
烧杯 #& ?将烧杯底部残留物质溶解为待测液*

检测%取出八联检测盘#图 %$"平放于桌面上"
用一次性吸管吸取待测液至吸管的刻度线 7 处#约
&@" 9;$"垂直滴加待测液至检测盘的加样孔 #中
央$内"静置 7 A6 9.0"按图 ’ 判定结果*

注%八联检测盘中央为加样孔"周围是兽药残留物检测结果的

观察孔&盘中各检测项分别为 %K_*;"’KI*/"#Ka;)">KcS3"

7K喹诺酮类#j5?$ ""K磺胺类# _3?$ "FKa3c"6K_gI

图 %$八联检测盘示意图
N.B+-)%$_/M)9*4./^.*B-*9:L4M)).BM4!;.0C ^)4)/4.:0 b;*4)

注%阴性%可视窗内"检测线#g$及对照线#a$均显色&

阳性%可视窗内"只有 a显色"g不显色&无效%可视窗内"

a和 g都不显色"或仅 g显色

图 ’$八联盘结果判定
N.B+-)’$I)?+;4?:L),*;+*4.:0 :L4M)).BM4!;.0C ^)4)/4.:0 b;*4)

%@’@’$八联检测盘成品质量参数 (7)

检出限%八联检测盘的检测限见下表 %*
特异性%与肉类食品中常见其他抗生素和瘦肉

精#青霉素’阿莫西林’庆大霉素’四环素’红霉素’
氟苯尼考’西马特罗’特布他林’马布特罗等$无交
叉反应"特异性高*
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表 %$八联检测盘的检测限
g*(;)%$h)4)/4.:0 ;.9.4:L4M)).BM4!;.0C ^)4)/4.:0 b;*4)

检测的药物类别 药物名称 检出限<# 0B<B$

!!兴奋剂类

j5?抗菌药物

_3?抗菌药物

氯霉素类抗菌药物
氨基糖苷类抗菌药物

_*; %7
I*/ %&
a;) %&
cS3 %7
c2N %’
XNT %’
25I 6
5XI 6
_‘’ %7
_‘‘ 7
_‘h 7
_h %7
a3c %
_gI 6&

%@’@#$阴性样品加标试验
取经过标准方法检测为全阴性的猪肉’牛肉和

羊肉"绞碎后匀浆"每种样品分装 66 份"每份#7@& p
&@%$B* 其中 ’ 份各加入 %&& !;的磷酸盐缓冲液
#c1_$溶液作为空白对照 #加标浓度 & 0B<B$"’ 份
各加入 %&& !;按检出限的浓度添加的所有检测物
质标准品#_3?中的 _‘’ 和 j5?的 c2N$"其余样品
分别加入 %&& !;八联检测盘检测物质的不同浓度
的标准品 #标准品加标浓度见表 ’ $"每个浓度做
’ 个平行"混匀后"按 %@’@% 检测方法进行样品处理
及检测*

表 ’$阴性样品中标准品的加标浓度
g*(;)’$a:0/)04-*4.:0 :L4M)?4*0^*-̂ .0 4M)

0)B*4.,)?*9b;)

药物名称
加标浓度<# 0B<B$

检出限以下 检出限 检出限以上
_*; %& %7 ’&
I*/ 7 %& %7
a;) 7 %& %7
cS3 %& %7 ’&
a3c &@7 %@& ’@&
_gI "& 6& %&&
j5?> 种 > 6 %’

6 %’ %"
_3?> 种 # 7 %&

%& %7 ’&

%@’@>$阳性样品的复检
具体操作参照阳性种类相对应的标准检测方

法进行复检 ("!%&) "对于无标准检测方法的 cS3则按
照相应的文献 (%%)进行复检*

’$结果
’@%$阴性样品加标试验结果

空白对照为阴性"猪肉’牛肉和羊肉所有的加
标样品在检出限以下时为阴性’检出限时为阳性’
检出限以上时也为阳性"且所有检测物质的标准
品# _3?中的 _‘’ 和 j5?的 c2N$按检出限的浓度
添加到一份样品中的结果也为阳性* 这充分说明
八联检测盘的检测结果是可以信赖的"八联检测
盘是可以用来初步调查市场上肉类兽药残留的情
况的*
’@’$样品检测结果

用八联检测盘对采集的 %F" 份样品进行检测"
结果见表 #"并用标准检测方法对检出的阳性样品
进行了定量复检"结果见表 >* 检出含有兽药残留
的样品均是单一一种兽药"6F 份猪肉样品均未检出
!!兴奋剂类药物"但检出 F 份 j5?和 > 份 _3?"j5?
中停止使用的 5XI和 c2N超标"25I和 _3?在限
用范围内"即有 ’ 份猪肉产品不合格&>6 份牛肉样
品中两大类药物均有检出"禁用的 !!兴奋剂类药物
# 份 a;)和 ’ 份 _*;超标"% 份禁用的抗菌药物 a3c
超标"即检出的 " 份牛肉均为不合格产品&>% 份羊
肉样品中两大类药物也均有检出"有 % 份 a;)和 ’
份 _*;超标"% 份 j5?中的 25I在限用范围内"即 #
份羊肉为不合格产品* %F" 份样品的兽药残留总阳
性数为 ’% 份"总阳性率为 %%@DE"猪’牛’羊肉类食
品中差不多有同等程度的兽药残留"阳性样品中有
%% 份为不合格产品*

采集的 %F" 份样品中"从 " 个大型超市采集样
品共 7& 份"均未检出兽药残留&从 7 个农贸批发市
场采集样品共 "& 份"检出阳性样品 D 份"阳性率为
%7@&E&从 %> 个零售小摊位采集样品共 "" 份"检出
阳性样品 %’ 份"阳性率 %6@’E* 由此可知大型超
市的肉类比农贸批发市场和零售小摊位的质量要
好"食用相对安全*

#$讨论
通过对采集肉类样品的检测发现"八联检测盘

检测阳性结果与标准检测方法复检结果一致"说明
八联检测盘的检测结果是可信的"此种检测可以作
为一种现场快速检测的初筛方法*

表 #$八联检测盘检测样品结果
g*(;)#$_*9b;)4)?4-)?+;4?:L4M)).BM4!;.0C ^)4)/4.:0 b;*4)

样品类别 样品份数 检测结果 阳性率<E

猪肉 6F F 份 j5?阳性’> 份 _3?阳性’其余 F" 份为阴性 %’@"&#%% <6F$

牛肉 >6 # 份 a;)阳性’’ 份 _*;阳性’% 份 a3c阳性’其余 >’ 份为阴性 %’@7&#" <>6$

羊肉 >% % 份 a;)阳性’’ 份 _*;阳性’% 份 j5?阳性’其余 #F 份为阴性 D@F"#> <>%$
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表 >$阳性样品标准检测方法复检结果
g*(;)>$I)!4)?4-)?+;4?:L4M)?4*0^*-̂ 4)?49)4M:̂ L:-b:?.4.,)?*9b;)?

阳性兽药
残留种类

标准检测方法
检测结果<# 0B<B$

猪肉 牛肉 羊肉
a;) 气相色谱!质谱法 (") ! a;)%>’a;)%F’a;)’% a;)%"
_*; 气相色谱!质谱法 (") ! _*;%6’_*;’% _*;%F’_*;’7
j5? 液相色谱!串联质谱法 (6) 25ID’25I%%’25I%7’25I%#’25I%F’5XI%’’c2N%D ! 25I%%
_3? 液相色谱!质谱<质谱法 (D) _h’%’_‘h6’_h’"’_‘’ %6 ! !
a3c 气相色谱!质谱法 (F) ! a3c# !

注%5XI%’ 表示标准检测方法检出 5XI含量为 %’ 0B<B"其他检测结果同 5XI%’&!表示未检出

$$根据我国农业部 ’#7 号 (%’)和 ’’D’ 号公告 (%#) %
!!兴奋剂类药物’a3c’j5?中的 c2N’XNT’5XI均
是禁止用于所有食品动物的兽药"在动物源性食品
中不得检出* 然而此次 !!兴奋剂类药物 a;)和 _*;
在牛’ 羊 肉 中 均 有 检 出" 总 检 出 率 为 >@77E
#6<%F"$"占牛肉样品的 %&@>E#7<>6$"占羊肉样品
的 F@#’E##<>%$&a3c只在牛肉中检出 % 份"占牛
肉样品的 ’@&6E&5XI’c2N只在猪肉样品中各占
一份* 所以"检出禁用药物的样品为不合格产品"
违反国家的规定"需要相关部门严格执法’加大监
管力度"净化食品市场* 其余 25I和 _3?检出样品
在国家规定残留限量范围内"属于合格产品* 检出
药物的均是从农贸批发市场和零售小摊位采集的
样品"两者比较"零售小摊位检出率较高"而大型超
市样品均无阳性样品检出"由此可以看出大型超市
的肉类相对安全"这与大型超市肉类来源明确’质
量监控相对严格有关* 另外"从试验结果看"!!兴奋
剂类药物的使用.重灾区/已由猪肉转向牛’羊肉"
近期食品监督管理部门也将牛’羊肉的 !!兴奋剂类
药物残留作为重点检测项目"八联检测盘作为肉类
兽药残留多项检测的初筛手段"具有较好地应用
前景*

本次对大兴区的 %F" 份样品进行检测"兽药残
留为 %%@DE"其中 %% 份肉类为不合格产品"反映出
目前市场上的肉类仍有兽药残留"且有违禁药物仍
在使用"应引起重视"因此"相关部门应进一步加强
对农贸批发市场和零售小摊位的肉类监测"规范销
售市场"促进畜牧业健康发展的同时"为消费者提
供安全’放心的肉类食品*
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