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*?1?0(实验室间比对
*)&! 年 &) 月"以本试验方法测定南通本地产

文蛤肉’银杏叶中的总 #’总 " 放射性"并与江苏省
疾病预防控制中心作实验室间比对试验"总 #放射
性结果偏差 A?Be g&*?0e"总 " 放射性结果偏差
)?&e g)?!e"结果理想*
*?B(实际样品测定

日本福岛核事故发生至今"以本试验方法连续监
测了南通市本地海产品鲳鱼’小黄鱼’金钩虾’梭子
蟹’文蛤"本地种植莴苣’青菜’萝卜’葡萄’小麦’稻
米"本地产生鲜乳’本地产猪肉’鸡肉"市售奶粉’市售
包装类干果等食品"共计 &*) 份样品"食品中总 #活
度浓度范围为 )?&)) g*&?A XP3WO#鲜重$"探测限在
)?&B) g1?0& XP3WO#鲜重$&总 " 活度浓度范围为
*1?& g!&1 XP3WO#鲜重$"探测限在 )?!\1 gA?*A
XP3WO#鲜重$* 上述总放射性监测结果报经江苏省
疾病预防控制中心审核"未见异常"属合理范围*

0(小结
8V+ ABAB!*))\’ 8V+ ABA\!*))@ 及 GX3.

1\1)?&0!*))B 测定水中总 #’总 " 放射性均是分别
进行的"本试验建立了在满足一定测定准确度前提
下同时测定食品中总 #’总 " 放射性的方法"操作相
对简便"适用于各级检测机构对食品总放射性的连
续监测及批量食品样品的放射性初筛监测*
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摘(要!目的(建立连续流动注射分析仪同时测定末梢水中挥发酚和氰化物的分析方法% 方法(末梢水经过

-a.’和抗坏血酸的混合溶液"*)?) O3F#预处理!用连续流动注射分析仪同时测定挥发酚和氰化物% 结果(末梢

水样品预处理的条件为 1) CE水样中加入 )?1 CE-a.’和抗坏血酸的混合溶液"*)?) O3F#!加标回收率为 A)?)e

g&)1?)e!相对标准偏差为 )?0Ae g1?@1e!挥发酚和氰化物的检出限分别为 )?))) * 和 )?))) ! CO3F% 结论(

该方法精密度好!准确度高!符合分析质控要求%
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((水中氰化物和挥发酚都属于剧毒物质"长期饮
用被其污染的水对人体健康存在着一定的危害"因
此准确快速的测定水质样品中的挥发酚和氰化物
含量具有非常重要的意义* 目前有关利用连续流
动注射分析仪测定水中挥发酚或氰化物已有相当
多的报道 (&%!) "与国家标准中传统的检测方法比较
显示了较大的优点"比如%分析速度快 (1) "操作简
单 (B) "准确度和精密度高 (1%\) "样品和试剂的用量
少 (1) "明显提高了工作效率 (1) "适合大批量水质样
品的分析测定 (B"@)等*

本实验室在利用连续流动注射仪对末梢水进
行氰化物和挥发酚的同时测定时发现"挥发酚测定
的回收率在 B!?*e gB@?&e"氰化物测定的回收率
极低"几乎没有"不符合分析质控要求* 故本试验
就连续流动注射仪同时测定末梢水中挥发酚和氰
化物的水质样品进行了预处理条件优化"实现了末
梢水中挥发酚和氰化物的同时测定"大大缩短了分
析测试时间"试验结果理想*

&(材料与方法
&?&(主要仪器与试剂

’’& 连续流动注射分析仪#德国 V-’F$"氰化
物’挥发酚分析模块*

1)e曲拉通溶液 .H8+/M%&)) #取 1) CE曲拉
通 .H8+/M%&)) 于 &)) CE量筒中"加入乙醇至
&)) CE"混合均匀$"蒸馏试剂#取 &B) CE浓磷酸于
适量纯水中"并定容至 & ))) CE$"储备缓冲液 #将
A O硼酸’1 O氢氧化钠和 &) O氯化钾溶于纯水中"
并定容至 & ))) CE$"吸收试剂#取 &)) CE储备缓冲
液与 & CE1)e曲拉通溶液混合均匀$"氰化物工作
缓冲液#取 0 O磷酸二氢钾’&1 O磷酸氢二钠’0 O二
水柠檬酸三钠溶于纯水中并定容到 & ))) CE"再加
入 * CE1)e曲拉通溶液$"氯胺 .溶液 #取氯胺 .
)?* O溶于纯水中并定容到 *)) CE$"异烟酸溶液
(将 &?1 O&%苯基%0%甲基%1%吡唑啉酮完全融入 *) CE
F"F1%二甲基甲酰胺#a,7$溶液"将 0?1 O异烟酸
和 B CE1 CDE3F氢氧化钠溶于 &)) CE纯水中"将两
种溶液混合"用 1 CDE3F氢氧化钠或 & CDE3F盐酸调
节 >"值至 \?)"定容到 *)) CE)"铁氰化钾溶液#取
)?0 O铁氰化钾溶于 *)) CE储备缓冲液"加入 & CE

1)e曲拉通溶液混合均匀$"!%氨基安替吡啉溶液
#取 )?* O!%氨基安替吡啉溶于 *)) CE储备缓冲液"
加入 & CE1)e曲拉通溶液"混合均匀 $"’溶液
(*)?) O3F"取 * O乙二胺四乙酸二钠盐#-a.’$和
* O抗坏血酸溶于纯水中定容到 &)) CE)"X溶液
#& CDE3F的氢氧化钠溶液$"9溶液 #*)?) O3F"* O
硫代硫酸钠溶于 &)) CE纯水$"水中挥发酚标准液
(GXl#-$ )@)*!&"& ))) CO3F#以苯酚计$)’水中
氰化物标准液(GXl#-$)@)&&1"1)?)) !O3CE)均购
自中国计量科学研究院* 除非另有说明"本试验所
用试剂均为分析纯"末梢水取样量均为 1) CE*
&?*(方法
&?*?&(标准溶液的配制

参照 GX3.1\1)?!!*))B ,生活饮用水标准检
验方法 感官性状和物理指标- (A)和 GX3.1\1)?1!
*))B,生活饮用水标准检验方法 无机非金属指
标- (&))确定标准曲线点"将挥发酚和氰化物的标准
溶液配制成混合标准使用液#其中挥发酚的浓度为
&?)) CO3F"氰化物的浓度为 *?)) CO3F$* 吸取混
合标准溶液 )’)?&)’)?*)’)?!)’)?B)’)?@)’&?))’
&?1)’*?)) CE于 1) CE的容量瓶中"用蒸馏水定容"
使挥发酚和氰化物的标准曲线浓度分别为 )’
)?))* )’ )?))! )’ )?))@ )’ )?)&* )’ )?)&B )’
)?)*) )’ )?)0) )’ )?)!) ) CO3F和 )’ )?))! )’
)?))@ )’ )?)&B )’ )?)*! )’ )?)0* )’ )?)!) )’
)?)B) )’)?)@) ) CO3F的混合标准系列溶液*
&?*?*(测定

按照仪器操作规程依次开循环冷却水机’流动
注射分析仪主机’进样器"打开工作站"待蒸馏器温
度升至 &)) i时"打开蠕动泵"激活分析方法"观察
气泡形状"调整基线"稳定后"选择合适的增益值"
选择编好的运行程序"启动运行分析"仪器自动取
样和数据处理*

*(结果
*?&(检出限’标准曲线

在试验条件下"根据仪器操作规程选择检出限
测定组对空白液进行 &* 次测定"计算检出限"其中
挥发酚为 )?))) * CO3F"氰化物为 )?))) ! CO3F"低
于国 家 标 准 中 传 统 的 检 测 方 法 的 检 出 限
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#)?))* CO3F$ (A) *
在同样条件下"测定挥发酚及氰化物混合标准

系列溶液的吸光度* 试验结果表明"挥发酚在 ) g
)?)!) ) CO3F范围内曲线呈良好的线性关系#回归
方程 /j)?)))))*?c)?))&@" 相 关 系 数 %j
)?AAA @$&氰化物在 ) g)?)@) ) CO3F范围内也呈
现良好的线性关系 #回归方程 /j)?)))))*?c
)?))&)"相关系数 %j)?AAA @$*
*?*(末梢水和蒸馏水的测定

对末梢水和蒸馏水进行空白和加标试验#加标
浓度为挥发酚 )?)0B ) CO3F"氰化物 )?)\* ) CO3F$"
每份加标样品各做 B 个平行试验"结果见表 &* 由此
可见"在蒸馏水中"挥发酚和氰化物均得到了较好
的回 收 率" 挥 发 酚 测 定 的 回 收 率 在 AB?\e g
AA?\e&氰化物测定的回收率在 A!?)e gAB?&e*
而在末梢水中"挥发酚测定的回收率在 B!?*e g
B@?&e"氰化物测定的回收率极低"几乎没有"不符
合分析质控要求* 有可能是末梢水中的游离余氯’
金属杂质等对试验有干扰*

表 &(末梢水和蒸馏水中的氰化物和挥发酚测定结果#&jB$

.<SE#&(H#=NE$=DK;R<46U#<4U ZDE<$6E#>L#4DE=64 $<>

[<$#T<4U U6=$6EE#U [<$#T

水
挥发酚 氰化物

测定值
3#CO3F$

回收率
3e

测定值
3#CO3F$

回收率
3e

末梢水

蒸馏水

)?))) & ! )?))& * !
)?)*! B B@?& )?))& B !
)?)*! 1 B\?@ )?))& @ !
)?)*! 1 B\?@ )?))& 1 !
)?)*0 * B!?* )?))& 1 !
)?)*0 A BB?& )?))& * !
)?)*! * BB?A )?))& B !
)?))) ) ! )?))) B !
)?)01 A AA?\ )?)BA * A1?0
)?)01 0 A@?& )?)B@ 0 A!?)
)?)01 @ AA?! )?)BA @ AB?&
)?)0! @ AB?\ )?)BA @ AB?&
)?)01 B A@?A )?)BA B A1?@
)?)01 1 A@?B )?)BA ) A1?)

注%!表示此处值不做计算

*?0(末梢水预处理条件优化
鉴于用连续流动注射仪同时测定末梢水中挥

发酚和氰化物时"发现挥发酚和氰化物的加标回收
率低下"考虑有可能是末梢水中的游离余氯’金属
杂质等对试验有干扰* 参照国家标准中水样预处
理方法 (A) "对末梢水进行了预处理"分别加入)?1 CE
*)?) O3F’溶液’)?1 CE& CDE3FX溶液’)?1 CE
*)?) O3F9溶液"定容至 1) CE"加标浓度分别为挥
发酚 )?)0B ) CO3F’氰化物 )?)\* ) CO3F"各进行
B 个平行试验"结果见表 **

试验结果表明"在水样经过 )?1 CE& CDE3FX

(((表 *(预处理后末梢水中挥发酚和氰化物测定结果#& jB$

.<SE#*(H#=NE$=DKZDE<$6E#>L#4DE=<4U ;R<46U#64 >T#><T#U [<$#T
挥发酚

加 ’溶液 加 X溶液 加 9溶液

测定值
3#CO3F$

回收率
3e

测定值
3#CO3F$

回收率
3e

测定值
3#CO3F$

回收率
3e

)?)01 \ A@?A )?)*1 \ \&?! )?&)) 1 !
)?)0! A AB?\ )?)*1 1 \)?@ )?)A\ 1 !
)?)01 ! A@?& )?)*! 1 B@?& )?&&) 1 !
)?)01 1 A@?0 )?)*0 0 B!?\ )?&&& B !
)?)01 * A\?1 )?)*0 B B1?B )?&)@ ) !
)?)01 ) AB?A )?)*1 ) BA?! )?&)& @ !

氰化物
加 ’溶液 加 X溶液 加 9溶液

测定值
3#CO3F$

回收率
3e

测定值
3#CO3F$

回收率
3e

测定值
3#CO3F$

回收率
3e

)?)B@ 0 A0?1 )?))) B )?) )?)B1 @ A)?)
)?)B@ B A0?A )?))) A )?) )?)BB ) A)?0
)?)B@ * A0?0 )?))) @ )?) )?)BB ) A)?0
)?)BA & A!?B )?))) @ )?) )?)B1 ) @@?A
)?)B\ @ A*?@ )?))) \ )?) )?)B! 1 @@?*
)?)B\ 0 A*?& )?))) ! )?) )?)B0 B @B?A

注%!表示此处值不做计算

溶液预处理后"氰化物测定的回收率没有变化仍为
)?)e&经过 )?1 CE*)?) O3F9溶液预处理后"氰化
物测定的回收率在 @B?Ae gA)?0e&挥发酚测定的
基线上漂"测定结果偏高"不满足分析质控要求&而
经过 )?1 CE*)?) O3F’溶液预处理过的氰化物测
定的回收率明显提高"回收率在 A*?&e gA!?Be之
间"已能满足分析质控要求"且挥发酚也显示较好
的回收率 # AB?\e gA@?Ae$"因此"对 ’溶液中
-a.’和抗坏血酸的加入量进行了优化试验"以期
找到最经济适宜的加入量"结果见表 0*

试验结果表明"-a.’和抗坏血酸溶液的加入
量为 )?0 CE时"氰化物连续 0 U 测定的回收率均已
达 A)e&当加入量为 )?1 CE时"其连续 0 U 测定的
加标回收率分别为 A0?Ae’A0?Ae和 A!?\e"随着
-a.’和抗坏血酸的继续增加"其回收率变化不大*
随着 -a.’和抗坏血酸的加入"挥发酚连续 0 U 测
定的回收率分别为 A1?)e gA\?1e’ A&?Ae g
&))?@e’A0?Be g&)&?&e* 结合以上因素"同时从
经济 角 度 出 发" 选 择 -a.’ 和 抗 坏 血 酸 溶 液
#*)?) O3F$)?1 CE的加入量为最适宜的试验条件*
*?!(方法的精密度’准确度和稳定性试验

本试验以相对标准偏差 #HDI$来表示精密
度"以加标回收率来表示准确度"以连续 0 U 测定
结果的 HDI来表示稳定性* 取同一末梢水各加入
)?1 CE的 -a.’ 和 抗 坏 血 酸 的 混 合 溶 液
#*)?) O3F$后"再分别加入低’中’高 0 种浓度 (&&)

的挥发酚和氰化物的混合标准溶液"按照仪器条
件同时测定末梢水中的挥发酚和氰化物"0 种浓度
各配制 B 个平行样品"连续测定 0 U"结果见表 !*



! 1*((( !
中国食品卫生杂志

9"8/-V-_+‘H/’F+77++a"]G8-/- *)&@ 年第 0) 卷第 & 期

((( 表 0(末梢水中加入不同浓度 -a.’和抗坏血酸的混合溶液试验结果
.<SE#0(-5>#T6C#4$<ET#=NE$=DK$<> [<$#TSR>T#$T#<$#U [6$L U6KK#T#4$;D4;#4$T<$6D4=DK$L#C65#U =DEN$6D4 DK-a.’<4U <=;DTS6;<;6U

加入量
3CE
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流动注射法同时检测水中挥发酚和氰化物!!!张连群"等 ! 10((( !

((试验结果表明挥发酚连续 0 U 测定的 HDI为
)?!!e g1?@1e"加标回收率在 A)?)e g&)1?)e
之间&氰化物连续 0 U 测定的 HDI为 )?0Ae g
*?*1e"加标回收率在 A)?)e g&)*?1e之间"表明
该条件下同时测定挥发酚和氰化物的精密度好"准
确度高"稳定性好"符合分析质控要求*

0(小结
以 )?1 CE的 -a.’和抗坏血酸的混合溶液

#*)?) O3F$预处理末梢水"较经济适宜"利用连续流
动注射仪同时测定末梢水中的挥发酚和氰化物的含
量"检测分析自动化程度高"操作简单"精密度好"准
确度高"稳定性好"符合分析质控要求* 另外"末梢水
经过预处理后可同时测定挥发酚和氰化物"完成 0)
份样品的测定仅需 & L"大大缩短了分析时间"也减少
了取样量"适用于大批量样品的分析检测*
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中华人民共和国农业部公告
第 *B0@ 号

((为保障动物产品质量安全!维护公共卫生安全和生态安全!我部组织对喹乙醇预混剂$氨苯胂酸预混

剂$洛克沙胂预混剂 0 种兽药产品开展了风险评估和安全再评价% 评价认为喹乙醇$氨苯胂酸$洛克沙胂等
0 种兽药的原料药及各种制剂可能对动物产品质量安全$公共卫生安全和生态安全存在风险隐患% 根据(兽

药管理条例)第六十九条规定!我部决定停止在食品动物中使用喹乙醇$氨苯胂酸$洛克沙胂等 0 种兽药%

现将有关事项公告如下%

一$自本公告发布之日起!我部停止受理喹乙醇$氨苯胂酸$洛克沙胂等 0 种兽药的原料药及各种制剂兽

药产品批准文号的申请%

二$自 *)&@ 年 1 月 & 日起!停止生产喹乙醇$氨苯胂酸$洛克沙胂等 0 种兽药的原料药及各种制剂!相关

企业的兽药产品批准文号同时注销% *)&@ 年 ! 月 0) 日前生产的产品!可在 *)&A 年 ! 月 0) 日前流通使用%

三$自 *)&A 年 1 月 & 日起!停止经营$使用喹乙醇$氨苯胂酸$洛克沙胂等 0 种兽药的原料药及各种

制剂%

农业部

二〇一八年一月十一日

"相关链接’L$$>’33[[[JCD<JODZJ;43ODZ>NSE6;3V]_3*)&@)&3$*)&@)&&*rB&0!@@@JL$C#


