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固相萃取 －高效液相色谱质谱法测定有机肥中
１８种抗生素残留
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（上海化工研究院有限公司／上海化学品公共安全工程技术研究中心，上海２０００６２）

　　摘要：建立了一种以固相萃取作为快速净化技术的高效液相色谱质谱法测定有机肥中１８种抗生素的残留量，检
测目标物包括１４种磺胺类物质及４种氟喹诺酮类物质。样品经３ｍＬ固相萃取柱快速净化后直接经超高效液相色
谱－串联质谱（ＵＰＬＣ－ＭＳＭＳ）外标法定量，流速０．４ｍＬ／ｍｉｎ，流动相为甲醇及０．１％甲酸水梯度洗脱，色谱柱为Ｃ１８柱

（１００ｍｍ×２．１ｍｍ，１．９μｍ），进样体积２μＬ，正离子扫描多反应监测（ＭＲＭ）模式，分析时长９ｍｉｎ。结果表明，有机
肥基质对测试无明显基质效应，目标化合物在１０～２５０μｇ／Ｌ范围内线性关系良好（ｒ均大于０．９９５），方法检出限为
００１３～２．６７９μｇ／ｋｇ，定量限为０．０４２～８．９２９μｇ／ｋｇ，精密度良好，重复６次测试保留时间的 ＲＳＤ在５％以内，浓度的
ＲＳＤ在１０％以内，空白加标回收率为８９．２％～１０６．１％。猪粪、鸡粪、鸭粪３个实际样品高低２个水平加标回收率为
７０％～１３０％。说明该方法简便可行、准确度可靠、灵敏度高，可为有机肥中抗生素测定标准制订提供参考依据。
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　　抗生素是指由微生物或高等动植物所产生的
一类次级代谢产物，其具有抗病原体或其他活性，

能干扰其他生物的细胞发育功能［１］。抗生素按化

学结构可分为酰胺类抗生素、喹诺酮类抗生素、氨

基糖苷类抗生素、大环内酯类抗生素等，与其他类

相比，喹诺酮类及酰胺类抗生素由于可直接化学合

成、生产简便且价格低廉，在兽药中作为抗菌剂和

促进生长剂被广泛使用。然而，由于其性质稳定，

仅少部分被动物完全代谢消耗，大部分则以原药或

次级代谢产物形式随粪尿直接排出体外［２］。当动

物排泄物用于发酵制作有机肥时，发酵堆肥环境有

利于抗生素的稳定存在并可导致部分抗生素代谢

产物反应转化为原药［３－７］。

抗生素污染目前备受关注，有机肥中抗生素到

达土壤环境后将影响和改变农作区土壤菌落的原

始结构和功能，对农田造成污染［８－１０］，部分抗生素

通过植物吸收进入食物链，最终对人产生毒害作

用［１１－１６］，残留在土壤中的抗生素还会诱导耐药菌种

出现，从而对生态环境产生二次污染［１７－１８］。

有机肥中抗生素残留种类繁多，但目前我国的

检测指标仅为在２０１６年发布的 ＧＢ／Ｔ３２９５１—２０１６
《有机肥料中土霉素、四环素、金霉素与强力霉素的

—６４１— 江苏农业科学　２０２１年第４９卷第１１期



含量测定　高效液相色谱法》，还未建立有效检测
有机肥中喹诺酮类及酰胺类抗生素的方法。在限

值规定方面，我国原农业部公告第 ２３５号规定了
《动物性食品中兽药最高残留限量》中动物源性食

品中磺胺的最高残留限量为 １００μｇ／ｋｇ，猪肌肉中
喹诺酮限量为 １００μｇ／ｋｇ。相对于肥料业，近年来
食品业和环境业中抗生素残留有了一定的研

究［１９－２２］，但有机肥中喹诺酮类及酰胺类抗生素的检

测分析相关研究较少，目前也还没有相关国家标准。

研究采用固相萃取法提取有机肥料样品，联用

高效液相色谱质谱，以实现有机肥料中１８种常见抗
生素（１４种磺胺类及４种氟喹诺酮类）残留的同时、
快速测定。已有３类有机肥样品测试证明方法具有
较高的准确度和精密度，以期为相关标准的制订提供

了参考，降低生态污染风险，保护生态和健康安全。

１　材料与方法

１．１　样品
市售有机肥，基底为猪粪、鸡粪或鸭粪单一动

物粪种。

１．２　仪器与试剂
１．２．１　仪器　ＡＣＱＵＩＴＹＴＱＤ型高效液相色谱质谱
联用仪［美国沃特世（Ｗａｔｅｒｓ）公司］；ＰＬ２００２型电子
天平（梅特勒托利多集团）；ＴＤＬ－５离心机（上海安
亭科学仪器厂）；ＯａｓｉｓＰＲｉＭＥＨＬＢ固相萃取柱（规
格为 ６ｍＬ，美国沃特世公司）；ｐＨ计 ＦＥ２０（梅特勒
托利多集团）；０．２μｍ滤膜（美国沃特世公司）；
２ｍｍ试验筛（绍兴市上虞纱筛厂）；Ｖｏｒｔｅｘ３０００涡
旋振荡器［维根技术（北京）有限公司］。

１．２．２　试剂　所用化学试剂无特殊说明均为分析
纯，试验用符合ＧＢ／Ｔ６６８２—２００８《分析实验室用水
规格和试验方法》的一级水标准。

（１）抗生素。磺胺吡啶、磺胺哒嗪、磺胺甲
唑、磺胺噻唑、磺胺甲基嘧啶、磺胺二甲异 唑、磺

胺甲噻二唑、磺胺二甲嘧啶、磺胺－６－甲氧嘧啶、磺
胺甲氧哒嗪、磺胺对甲氧嘧啶、磺胺氯哒嗪、磺胺邻

二甲氧嘧啶、磺胺间二甲氧嘧啶、诺氟沙星、环丙沙

星、恩诺沙星、氧氟沙星，纯度不小于９５％。
（２）其他试剂。甲醇（色谱纯）、乙腈（色谱

纯）、甲酸（色谱纯）、柠檬酸、磷酸氢二钠、乙二胺四

乙酸二钠、乙酸。

１．３　溶液配制
１．３．１　缓冲溶液　（１）ＭｃＬｌｖａｉｎｅ缓冲溶液。将

１０００ｍＬ０．１ｍｏｌ／Ｌ柠檬酸溶液与６２５ｍＬ０．２ｍｏｌ／Ｌ
磷酸氢二钠溶液混合，用氢氧化钠或盐酸调节ｐＨ值
为４．０。（２）Ｎａ２ＥＤＴＡ－Ｍｃｌｌｖａｉｎｅ缓冲溶液。浓度
０．０２ｍｏｌ／Ｌ，称取 ６０．５ｇ乙二胺四乙酸二钠放入
１６２５ｍＬＭｃｌｌｖａｉｎｅ缓冲溶液中，使其溶解，然后加
入纯水５倍稀释，混匀。
１．３．２　标准溶液　分别称取１８种适量的兽药标准
物质，用甲醇溶解配制成 １００μｇ／ｍＬ的标准储备
液，于 －２０℃冰箱中保存。吸取适量标准储备液，
用甲醇溶解配制成 ５μｇ／ｍＬ的标准工作液，于
－２０℃ 冰箱中保存。吸取适量标准工作液，在试
验前用含 ５％甲醇、９５％的甲酸水溶液（甲酸浓度
０１％）的初始流动相溶液配制浓度为１０．０、２５．０、
５０．０、１００．０、２００．０、２５０．０μｇ／Ｌ的标准溶液。
１．３．３　基质匹配标准溶液　吸取适量标准工作液，
在试验前用不含该１８种抗生素、经样品前处理的空
白有机肥试样溶液配制成浓度为１０．０、２５．０、５０．０、
１００．０、２００．０、２５０．０μｇ／Ｌ的基质匹配标准溶液。
１．４　样品前处理

准确称取 ２．０ｇ碾磨过筛后的有机肥样品于
５０ｍＬ离心管中，加入 ５ｍＬＮａ２ＥＤＴＡ－Ｍｃｌｌｖａｌｉｎｅ
缓冲液（ｐＨ值４．０），涡旋混匀，再加入１８ｍＬ乙腈、
２ｍＬ乙酸，涡旋振荡 ２０ｍｉｎ后 ４０００ｒ／ｍｉｎ离心
１０ｍｉｎ，获得含待测抗生素的上清液。取 Ｏａｓｉｓ
ＰＲｉＭＥＨＬＢ固相萃取柱（吸附剂质量为６０ｍｇ，柱管
体积为３ｍＬ），将 ２ｍＬ上清液过固相萃取柱，保持
约１滴／ｓ的流速，准确量取１ｍＬ流出液，过０．２μｍ
滤膜，获得经固相萃取净化的上机测试液。

１．５　色谱条件
色谱柱为Ｃ１８柱，ＡＣＱＵＩＴＹＵＰＬＣＢＥＨ（１００ｍｍ×

２．１ｍｍ，１．９μｍ）；柱温为３５℃；流动相：Ａ，甲醇；
Ｂ，０．１％甲酸水溶液；流速为０．４ｍＬ／ｍｉｎ；进样体积
为２μＬ；梯度洗脱条件见表１。

表１　梯度洗脱条件

时间

（ｍｉｎ）
流速

（ｍＬ／ｍｉｎ）
流动相百分比（％）

Ａ Ｂ

０．０ ０．４ ５ ９５

１．０ ０．４ ５ ９５

３．０ ０．４ ２０ ８０

４．０ ０．４ ２０ ８０

４．５ ０．４ ３０ ７０

５．５ ０．４ ７０ ３０

６．９ ０．４ ７０ ３０

７．０ ０．４ ５ ９５

９．０ ０．４ ５ ９５
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１．６　质谱条件
离子源为电喷雾离子源（ＥＳＩ）；扫描方式为正

离子扫描；检测方式为多重反应监测（ＭＲＭ）；脱溶

剂温度为３５０℃；脱溶剂气流速为６５０Ｌ／ｈ；毛细管
电压：２０ｋＶ；１８种抗生素质谱参数见表２。

表２　１８种抗生素质谱参数

序号 抗生素
母离子质荷比

（ｍ／ｚ）
子离子（ｍ／ｚ）

定量离子 定性离子

锥孔电压

（Ｖ）
碰撞能量（ｅＶ）

定量离子 定性离子

１ 磺胺吡啶 ２５０．０ １５６．０ １０８．０ ３０ １６ ２５

２ 磺胺哒嗪 ２５１．０ １５６．０ ９２．０ ３０ １５ ２７

３ 磺胺甲恶唑 ２５４．０ １５６．０ ９２．０ ３０ １６ ２６

４ 磺胺噻唑 ２５６．０ １５６．０ ９２．０ ３０ ２５ １５

５ 磺胺甲基嘧啶 ２６５．０ ９２．０ １５６．０ ３０ １５ ２８

６ 磺胺二甲异恶唑 ２６８．０ ９２．０ １５６．０ ３０ １３ ２８

７ 磺胺甲噻二唑 ２７１．０ １５６．０ ９２．０ ３０ ３０ １５

８ 磺胺二甲嘧啶 ２７９．１ １８６．０ ９２．０ ３０ １６ ２８

９ 磺胺－６－甲氧嘧啶 ２８１．０ １５６．０ ９２．０ ３０ ２２ ３５

１０ 磺胺对甲氧嘧啶 ２８１．０ １５６．０ ９２．０ ３０ １８ ３２

１１ 磺胺甲氧哒嗪 ２８１．０ ９２．０ １５６．０ ３０ １５ ３０

１２ 磺胺氯哒嗪 ２８５．１ ９２．０ １５６．０ ３０ １５ ２８

１３ 磺胺邻二甲氧嘧啶 ３１１．０ ９２．０ １５６．０ ３０ １５ ３２

１４ 磺胺间二甲氧嘧啶 ３１１．１ ９２．０ １５６．０ ３０ ２０ ３２

１５ 诺氟沙星 ３２０．１ ２７６．１ ２３３．０ ３０ ２０ ２５

１６ 环丙沙星 ３３２．２ ２８８．１ ３１４．１ ３０ ２２ １８

１７ 恩诺沙星 ３６０．１ ３１６．１ ２４５．０ ３０ ２２ ２０

１８ 氧氟沙星 ３６２．１ ２６１．１ ３１８．１ ３０ ２５ ２０

１．７　试验时间和地点
试验时间为２０１９年６月至２０２０年６月；试验

地点为上海化工研究院有限公司（中国上海市云岭

东路３４５号）１号楼３０２室。

２　结果与分析

２．１　质谱条件的优化
配制浓度为１００μｇ／Ｌ的１８种抗生素单标，利

用ＡＣＱＵＩＴＹＴＱＤ型高效液相色谱质谱联用仪的质
谱调节功能直接将标准溶液抽入质谱雾化进样。

调节锥孔电压使母离子信号最大，再在此优化后的

锥孔电压下开启碰撞，确定信号最强的子离子为定

量离子并调节碰撞能量使子离子信号最大，确定信

号次强的子离子为定性离子并调节碰撞能量使该

子离子信号最大。优化后质谱条件如表２所示。
２．２　流动相的优化

以乙腈和甲醇溶液作为２种有机相进行１８种
抗生素混标溶液的进样对比试验。当乙腈作为流

动相时，组分色谱峰较宽，分离度较低，且对于４种
氟喹诺酮类抗生素出现峰拖尾现象，故确定有机流

动相为甲醇。优化条件后标准溶液总离子流（ＴＩＣ）

色谱图及定量离子对色谱图如图１、图２所示，以甲
醇为流动相，磺胺－６－甲氧嘧啶、磺胺对甲氧嘧啶、
磺胺甲氧哒嗪及磺胺邻二甲氧嘧啶、磺胺－６－二甲
氧嘧啶２组同分异构体均具有较好分离度，其具体
情况如图２中９、１０、１１、１３、１４号所示。
２．３　基质效应

目前常用于评估基质效应（ＭＥ）的指标为基质
匹配标准曲线斜率／标准曲线斜率（ＭＥ值）。若ＭＥ
值大于１．２时，说明基质对浓度越高的样品具有越
强的信号增强作用，即具有基质增强效应；若ＭＥ值
低于０８时，说明基质对浓度越高的样品具有越强
的信号抑制作用，即具有基质抑制效应；若ＭＥ值介
于０．８～１．２之间时，说明基质无明显基质效应［２３］。

如图３所示，１８种抗生素的ＭＥ值均在０．８～１．０之
间，说明有机肥基质对抗生素信号有轻微抑制作

用。但由于 ＭＥ值均大于０．８，基质匹配标准曲线
需要找到确定不含有这些抗生素的有机肥，经过前

处理过程后方能获得，不如用初始流动相直接配制

的标准溶液使用方便，所以认为可忽略有机肥的基

质效应。回收率试验将进一步确定有机肥基质及

本方法其他因素的影响。
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２．４　方法学评价
２．４．１　线性关系、检出限和定量限　取“１．３”节标
准系列溶液，按“１．５”节色谱条件及“１．６”节质谱条
件进样，以抗生素浓度（ｘ）为横坐标、峰面积（ｙ）为
纵坐标绘制标准曲线，计算回归方程并确定相关系

数（ｒ），以３倍信噪比为检出限（ＬＯＤ）、１０倍信噪比
为定量限（ＬＯＱ）。如表３所示，１８种抗生素在１０～
２５０μｇ／Ｌ浓度范围内线性关系良好，相关系数 ｒ均
大于０．９９５，方法检出限为０．０１３～２．６７９μｇ／ｋｇ，方
法定量限为０．０４２～８．９２９μｇ／ｋｇ。
２．４．２　精密度　向空白有机肥样品中添加一定量
标准储备液后进行前处理，使上机溶液中抗生素理

论浓度为 ５０．０μｇ／Ｌ，按“１．５”节色谱条件及“１６”
节质谱条件连续进样６次。如表４所示，抗生素保
留时间的相对标准偏差（ＲＳＤ）均在５％以内，浓度
的ＲＳＤ均在１０％以内，空白加标回收率在８９．２％～
１０６．１％之间，说明方法精密度良好，前处理过程能
够有效提取出抗生素，液相色谱质谱分析能够保持

结果的稳定性及准确性。

２．４．３　实际样品测定及加标回收率　以基底为猪
粪、鸡粪或鸭粪某单一动物粪种的市售有机肥，作

为实际样品进行抗生素及加标回收率测定，低水平

加标浓度为 ２０．０μｇ／Ｌ、高水平加标浓度为
１６０．０μｇ／Ｌ。如表５所示，猪粪样品中磺胺二甲嘧
啶、磺胺甲氧哒嗪、磺胺邻二甲氧嘧啶、磺胺间二甲

氧嘧啶有检出，其余抗生素未检出；鸡粪样品中氧

氟沙星有检出，其余抗生素未检出；鸭粪样品中磺

胺吡啶、磺胺二甲异 唑、磺胺间二甲氧嘧啶有检

出，其余抗生素未检出。３种粪种的样品加标回收
率均在７０．０％ ～１３０％之间，高低水平加标回收率
无明显差异，说明该方法适用于实际有机肥样品中

１８种抗生素的测试。

３　结论

本研究建立了一种测定动物粪便基底有机肥

中１４种磺胺类抗生素、４种氟喹诺酮类抗生素残留
的固相萃取 －高效液相色谱质谱法。样品经提取
净化前处理后上机测试，９ｍｉｎ即可完成单针分析。
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表３　１８种抗生素线性关系、检出限和定量限

序号 抗生素
回归方程

（相关系数ｒ）
检出限

（μｇ／ｋｇ）
定量限

（μｇ／ｋｇ）

１ 磺胺吡啶 ｙ＝５３．３４５６ｘ＋３８．５１１２（０．９９６５） ０．１５３ ０．５１１

２ 磺胺哒嗪 ｙ＝５２．００９０ｘ－９３．４７５１（０．９９８１） ０．０３０ ０．０９９

３ 磺胺甲 唑 ｙ＝４２．１８６４ｘ＋２３．５８０４（０．９９５６） ０．０１８ ０．０５９

４ 磺胺噻唑 ｙ＝５１．９９２１ｘ－２０８．１６７０（０．９９５４） ０．８１９ ２．７２９

５ 磺胺甲基嘧啶 ｙ＝５９．８３６５ｘ－４４６．５９２０（０．９９６５） ０．０２４ ０．０８１

６ 磺胺二甲异 唑 ｙ＝５９．７０８５ｘ－９．５０１３（０．９９７９） ０．４１７ １．３８９

７ 磺胺甲噻二唑 ｙ＝４６．９１７７ｘ－１４．３９６０（０．９９９２） ０．０３０ ０．１０１

８ 磺胺二甲嘧啶 ｙ＝５０．５０４１ｘ－２０．９２４０（０．９９７４） ０．０２８ ０．０９５

９ 磺胺－６－甲氧嘧啶 ｙ＝１９．０６２４ｘ－８５．２７８７（０．９９９２） ０．０５６ ０．１８７

１０ 磺胺对甲氧嘧啶 ｙ＝５４．２７３１ｘ－１３８．１１２０（０．９９８１） ０．０３１ ０．１０３

１１ 磺胺甲氧哒嗪 ｙ＝４６．０１４５ｘ－５２．８２５３（０．９９６４） ０．０１８ ０．０５９

１２ 磺胺氯哒嗪 ｙ＝３２．８１４９ｘ－２７９．３８６０（０．９９６４） ０．０５１ ０．１７０

１３ 磺胺邻二甲氧嘧啶 ｙ＝５５．６６５２ｘ＋５０．４５１９（０．９９５７） ０．０１３ ０．０４２

１４ 磺胺间二甲氧嘧啶 ｙ＝６１．１２５２ｘ－１２３．８３１０（０．９９９４） ０．０１３ ０．０４２

１５ 诺氟沙星 ｙ＝２５．３４９４ｘ－１１０．１４００（０．９９５８） ０．１１９ ０．３９６

１６ 环丙沙星 ｙ＝２３．５６３５ｘ－３６８．８２８０（０．９９９９） ０．０４３ ０．１４４

１７ 恩诺沙星 ｙ＝３５．７５５９ｘ－２２７．３６２０（０．９９６６） ２．６７９ ８．９２９

１８ 氧氟沙星 ｙ＝４４．１８０３ｘ－２８２．１０８０（０．９９８７） １．２５４ ４．１８１

表４　１８种抗生素测试精密度

序号 抗生素
ＲＳＤ（％）

保留时间 浓度

空白加标

回收率（％）

１ 磺胺吡啶 ０．７２ ９．３２ ９９．２

２ 磺胺哒嗪 １．５６ ５．００ ９６．９

３ 磺胺甲 唑 ０．３５ ８．９１ １０３．２

４ 磺胺噻唑 ２．８８ ５．４１ １０１．６

５ 磺胺甲基嘧啶 ０．９０ ７．９７ ９４．７

６ 磺胺二甲异 唑 １．１６ ６．３７ １０４．７

７ 磺胺甲噻二唑 ０．８３ ９．７６ １０６．１

８ 磺胺二甲嘧啶 ０．８９ ８．９３ １０５．４

９ 磺胺－６－甲氧嘧啶 １．７６ ２．７０ １０３．０

１０ 磺胺对甲氧嘧啶 ０．７９ ７．９３ ９８．７

１１ 磺胺甲氧哒嗪 ０．９７ ６．１４ １０５．４

１２ 磺胺氯哒嗪 ２．７４ ７．２４ ９６．６

１３ 磺胺邻二甲氧嘧啶 １．０６ ８．１４ ９５．６

１４ 磺胺间二甲氧嘧啶 ０．５３ ８．５２ ９２．９

１５ 诺氟沙星 ２．０２ ８．９２ ９０．９

１６ 环丙沙星 １．１３ ７．３８ ８９．２

１７ 恩诺沙星 １．７４ ７．１６ ９３．５

１８ 氧氟沙星 ２．３９ ８．７９ ９６．０

初始流动相标准曲线与基质匹配标准曲线对比结

果显示，有机肥基底对测试无明显基底效应，减轻

了标线配制难度。方法准确度和精密度良好、灵敏

度高，适用于动物粪种制成的有机肥中常见抗生素

痕量残留的分析检测。鉴于目前没有相关标准，本

研究结果可为相关标准制订提供依据。
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表５　实际样品及加标回收测定

序号 抗生素

猪粪 鸡粪 鸭粪

原样浓度

（μｇ／Ｌ）
低水平加标

回收率（％）
高水平加标

回收率（％）
原样浓度

（μｇ／Ｌ）
低水平加标

回收率（％）
高水平加标

回收率（％）
原样浓度

（μｇ／Ｌ）
低水平加标

回收率（％）
高水平加标

回收率（％）

１ 磺胺吡啶 未检出 １１４．０ １１０．０ 未检出 １１７．０ １１１．０ ３．７ ７６．０ １０５．０

２ 磺胺哒嗪 未检出 １０７．０ ９４．３ 未检出 ９６．５ ９２．８ 未检出 ９６．８ ９０．９

３ 磺胺甲 唑 未检出 ９７．５ ８６．４ 未检出 ８６．８ ９２．６ 未检出 ７６．８ ８７．１

４ 磺胺噻唑 未检出 １０６．０ ８３．２ 未检出 １０２．０ ８９．６ 未检出 ９０．０ ８２．５

５ 磺胺甲基嘧啶 未检出 １１０．０ １０１．０ 未检出 １０８．０ ９２．２ 未检出 ８２．５ ９７．６

６ 磺胺二甲异 唑 未检出 １０４．０ ８１．４ 未检出 ９４．３ ８４．６ ３．９ ７７．５ ８４．８

７ 磺胺甲噻二唑 未检出 １０３．０ ９３．５ 未检出 ９６．３ １００．０ 未检出 ９０．３ ９０．４

８ 磺胺二甲嘧啶 ４．５ ８７．５ １００．０ 未检出 １０４．０ １０３．０ 未检出 １０８．０ １００．０

９ 磺胺－６－甲氧嘧啶 未检出 ９２．０ ９３．０ 未检出 ９０．３ ８８．６ 未检出 ９３．０ １０５．０

１０ 磺胺对甲氧嘧啶 未检出 １０１．０ １０５．０ 未检出 ８７．０ １０３．０ 未检出 ７８．８ ９９．４

１１ 磺胺甲氧哒嗪 ４．５ ８０．３ ８６．２ 未检出 １０１．０ ９１．４ 未检出 ９３．８ ９２．２

１２ 磺胺氯哒嗪 未检出 １０３．０ ９９．４ 未检出 １０４．０ ９１．３ 未检出 ８６．８ ９１．３

１３ 磺胺邻二甲氧嘧啶 １．０ ９０．５ ９６．０ 未检出 １０９．０ ９４．３ 未检出 ８８．３ ９４．６

１４ 磺胺间二甲氧嘧啶 ０．５ ９０．３ ９２．２ 未检出 ９７．５ ９６．３ ０．４ ８３．３ ９６．６

１５ 诺氟沙星 未检出 １１２．０ ９８．０ 未检出 １００．０ １１１．０ 未检出 １１４．０ １３０．０

１６ 环丙沙星 未检出 １２７．０ １２８．０ 未检出 １１９．０ １２９．０ 未检出 １１８．０ ９５．９

１７ 恩诺沙星 未检出 １２０．０ １２８．０ 未检出 １０１．０ １２７．０ 未检出 １０７．０ １１９．０

１８ 氧氟沙星 未检出 １２４．０ １２４．０ １８．３ １０５．０ １１３．０ 未检出 １１３．０ １１３．０

［１１］俞　慎，王　敏，洪有为．环境介质中的抗生素及其微生物生态

学效应［Ｊ］．生态学报，２０１１，３１（１５）：４４３７－４４４６．

［１２］周启星，罗　义，王美娥．抗生素的环境残留、生态毒性及抗性

基因污染［Ｊ］．生态毒理学报，２００７，２（３）：２４３－２５１．

［１３］张慧敏，章明奎，顾国平．浙北地区畜禽粪便和农田土壤中四环

素类抗生素残留［Ｊ］．生态与农村环境学报，２００８，２４（３）：６９－

７３．　

［１４］ＨｉｌｌＥＭ．Ｄｅｃｉｓｉｏｎｍａｋｉｎｇａｂｏｕｔａｎｔｉｂｉｏｔｉｃｕｓｅ：ｅｘａｍｉｎｉｎｇｔｈｅｒｏｌｅ

ｏｆ ａｎｔｉｂｉｏｔｉｃ ｒｅｓｉｓｔａｎｃｅ ｋｎｏｗｌｅｄｇｅ， ｃｏｎｃｅｒｎ， ａｎｄ ｐｒｅｖｉｏｕｓ

ｉｎａｐｐｒｏｐｒｉａｔｅａｎｔｉｂｉｏｔｉｃｕｓｅ［Ｊ］．ＪｏｕｒｎａｌｏｆＣｏｍｍｕｎｉｃａｔｉｏｎｉｎ

Ｈｅａｌｔｈｃａｒｅ，２０１７，１０（３）：２２６－２３３．

［１５］ＬｅｖｙＳＢ，ＦｉｔｚｇｅｒａｌｄＧＢ，ＭＡＢ．Ｓｐｒｅａｄｏｆａｎｔｉｂｉｏｔｉｃ－ｒｅｓｉｓｔａｎｔ

ｐｌａｓｍｉｄｓｆｒｏｍｃｈｉｃｋｅｎｔｏｃｈｉｃｋｅｎａｎｄｆｒｏｍｃｈｉｃｋｅｎｔｏｍａｎ［Ｊ］．

Ｎａｔｕｒｅ，１９７６，２６０（５５４６）：４０－４４．

［１６］邵　杰，韦达理，曾　昆，等．食品中氨基糖苷类抗生素快速分

析方法研究进展［Ｊ］．江苏农业科学，２０１９，４７（８）：１８－２４．

［１７］小　梅，常志州，陈　欣，等．畜禽养殖场排放物病原微生物危

险性调查［Ｊ］．生态与农村环境学报，２００７，２３（２）：６６－７０．

［１８］刘伟杰，贺小娜，韩珊珊，等．禽畜粪便中抗生素耐药菌的分离

与分子鉴定［Ｊ］．江苏农业科学，２０１９，４７（１）：３５８－３４２．

［１９］邱盼子，郭欣妍，王　娜，等．超高效液相色谱 －串联质谱法同

时测定制药废水中１０种抗生素［Ｊ］．色谱，２０１５，３３（７）：７２２－

７２６．　

［２０］杨艳菲，曹旭敏，李雪莲，等．分子印迹固相萃取 －超高效液相

色谱－串联质谱法测定鸡肉中９种氟喹诺酮药物残留［Ｊ］．色

谱，２０１６，３４（１１）：１０６３－１０６８．

［２１］李　璐，刘　菲，陈鸿汉，等．高效液相色谱法同时测定水体中

的环丙沙星和氟甲喹［Ｊ］．色谱，２０１３，３１（６）：５６７－５７０．

［２２］佟育奎，胡　月，夏琴飞，等．新型磁性分子印迹聚合物的制备

及其在氟喹诺酮类抗生素检测中的应用［Ｊ］．色谱，２０１７，３５

（３）：２９１－２９５．

［２３］苏　萌，艾连峰．液相色谱－串联质谱基质效应及其消除方法

［Ｊ］．食品安全质量检测学报，２０１４，５（２）：５１１－５１６．

—２５１— 江苏农业科学　２０２１年第４９卷第１１期


