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摘要:目的:规 范 凡 纳 滨 对 虾 抗 寄 生 虫 药 物 的 使 用.方

法:用８０％乙腈水溶液提取凡纳滨对虾样品中的抗寄生

虫药 物,经 C１８ 和 中 性 氧 化 铝 粉 净 化 后,超 高 效 液 相 色

谱—串联质 谱 分 析.药 物 经 ThermoHypersilGoldaQ
色谱柱分离,０．１％甲酸—乙腈和１０mmol/L 甲酸铵溶液

(含０．１％甲酸)分别作为有机相和水相进行梯度洗脱,采

用电喷雾离子源正负离子同步扫描,多反应监测模式,基

质匹配标准溶液外标法定量分析.结果:２７种抗寄生虫

药物在一定浓度范围内皮尔森相关系数(r)大于０．９７４１,

线性关系良好;检出限为０．５~２．０μg/kg,定量限为２~
５μg/kg;空白样品在５,１０,５０μg/kg３个添加水平下的

方法加标回收率(n＝６)为６１．９０％~１１８．５４％,批内变异

系数(n＝６)为０．５７％~１２．５６％,批间变异系数(n＝３)为

１．２９％~１６．４７％.结论:该方法选择性好,回收率、精密

度高,测定周期短,可满足实验室的检测需要.

关键词:凡纳滨对虾;抗寄生虫药物;超高效液相色谱—

串联质谱法;基质效应

Abstract:Objective:AnultraＧhighperformanceliquidchromatographyＧ

tandem mass spectrometry method was established forthe

simultaneousdeterminationof２７antiparasiticdrugresiduesin

Litopenaeus vannamei．Methods:The solution was used to

extractantiparasiticdrugsinthesamplesofL．vannamei．The

supernatantaftercentrifugationwaspurifiedbyC１８andneutral

aluminapowder．ThesamplesolutionwasanalyzedbyultraＧhigh

performanceliquidchromatographyＧtandem massspectrometry

and appliedtotheinstrument workstation to perform data

analysis．A ThermoHypersilGoldaQcolumnwasusedasthe

separation column,and ０．１％ formic acid acetonitrile and

１０mmol/Lammoniumformatesolution(containing０．１％formic

acid)wereinvokedastheorganicphaseandtheaqueousphasefor

gradientelution,respectively．Theelectrosprayionsourcewas

usedforpositiveand negativeionsynchronousscanningand

multiplereactionmonitoringmodes．Theionabundanceratiowas

qualitative,andthematrixＧmatchedreferencesolutionexternal

standard method wasemployedforquantitativeanalysis．The

resultsshowedthatthePearsoncorrelationcoefficient(r)of２７

antiparasiticdrugs was greaterthan ０．９７４ １ in a certain

concentration range,and the linear relationship was good．

Results:Thedetectionlimit was０．５~２．０ μg/kg,andthe

quantificationlimitwas２~５μg/kg;Therecoveries(n＝６)of

themethodspikedatthelow,mediumandhighconcentration

levelsofthesampleswere６１．９０％~１１８．５４％,theintraＧassay

coefficientofvariation (n＝６)was０．５７％~１２．５６％,andthe

interＧassaycoefficientofvariation(n＝３)was１．２９％~１６．４７％．

Conclusion:The method has good selectivity,high method

recoveryrate,highprecision,andshortmeasurementperiod,

providesarobustandefficientmethodforthedeterminationof
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antiparasiticdrugsinthelaboratory,andmeetsthetestingneeds

ofthelaboratory．

Keywords:Penaeusvannamei;antiparasitic drug;ultraＧhigh

performanceliquidchromatographyＧtandem massspectrometry;

matrixeffect

抗寄生虫药物属于兽药,种类众多,且作用机制各不

相同,往往根据感染寄生虫的类别或动物种类用药[１－３],

但不科学不规范的药物施用方式会带来一些负面作用,

如土壤、水文等环境中药物残留的积累和迁移[４－５],寄生

虫、微生物等生物体产生耐药性[６－７],药物残留随食物链

由食用性动物产品转移到人体[８]等.为此,一些国际组

织和国家纷纷制定了食品中兽药残留限量,并不断更新

和增补相关内容.中国制定的 GB３１６５０—２０１９«食品安

全国家标准 　 食品中兽药最大残留限量»标准规定了

２６７种(类)兽药在畜禽产品、水产品、蜂产品中的２１９１项

残留限量及使用要求,依据药物的安全性及其对食品安

全的影响程度将兽药(包括部分化学物质)进行了分类,

但仍有一些常见的抗寄生虫药物种类不在标准名录之

中,需要进一步完善和修订.

目前在抗寄生虫药物残留研究中,较多集中在畜禽

等陆地动物源性食品中,且药物种类比较单一,而水产品

中抗寄生虫药物残留研究的报道相对较少.研究人员对

水产品和环境中的兽药[９－１１]、农药(包括抗菌剂)[１２]等药

物做过相应的监测和评估,而以不同类型的抗寄生虫药

物作为药物残留研究对象的报道并不多见,但是抗寄生

虫药物作为畜禽养殖常用药物通过环境迁移到水产养殖

系统中并在水产动物中富集应予以重视.

由于凡纳滨对虾养殖场很多为非工厂化封闭养殖,

养殖过程中可能通过排污、降水等形式受到附近周围畜

牧养殖场用药污染和其他形式的药物迁移,出于风险监

控和排查的考虑需对凡纳滨对虾进行抗寄生虫药物残留

的测定.研究拟选取２７种抗寄生虫药物作为凡纳滨对

虾的药物监测对象,使用 QuEChERS对样品进行提取和

净化,超高效液相串联质谱定性定量分析,建立实验室对

凡纳滨对虾中抗寄生虫药物残留测定方法,并对市场上

销售的凡纳滨对虾进行测定.

１　材料与方法

１．１　试验试剂与耗材

甲醇、乙腈、甲酸:色谱纯,美国 ThermoFisher公司;

甲酸铵:色谱纯,美国SigmaＧAldrich公司;

氯化钠:分析纯,福晨(天津)化学试剂有限公司;

C１８ 粉、乙 二 胺ＧNＧ丙 基 硅 烷 (primary secondary
amine,PSA)粉、中性氧化铝粉(Al２O３):北京迪马科技有

限公司;

０．２２μm 滤膜:北京迪马科技有限公司;

抗寄生虫药物液态标准品溶液(化合物名称见表１):

天津阿尔塔科技有限公司;

试验用水为超纯水.

１．２　仪器与设备

液相色谱串联质谱仪:TripleQuad５５００＋型 (配ESI
离子源),美国 ABSCIEX公司;

离心 机:SORVALL LYNX４０００ 型,美 国 Thermo

Fisher公司;

电子天平:BT２５S型,德国Sartorius公司;

氮吹仪:EFAAＧDC２４ＧRT型,安谱实验科技股份有限

公司;

多位涡旋仪:KNＧ０２６S型,北京科德诺思技术有限

公司.

１．３　标准溶液配制

吸取适量体积的２７种抗寄生虫药物标准品溶液于

容量瓶中,甲醇稀释并定容,得到混合标准溶液,－２０ ℃
保存.

１．４　样品前处理

称取匀浆处理的虾肉样品２g(精确至０．０１g),先后

加入１g氯化钠和１０mL８０％乙腈水溶液,充分涡旋混

合,超 声 波 提 取 １０ min,于 ４ ℃ 下 ６０００r/min 离 心

５min,准确吸取上层有机清液 ２ mL,加入 C１８ 和中性

Al２O３ 粉末各１００mg,涡旋１min充分吸附,取上清液过

０．２２μm 滤膜,待上机测定.

１．５　基质效应

配制溶剂稀释标准曲线系列梯度和空白基质提取液

稀释标准曲线系列梯度,分别进样上机测定并进行线性

回归分析,得到溶剂标准曲线和基质匹配标准曲线,按

式(１)计算基质效应(matrixeffect,ME).

ME＝
km

k ×１００％, (１)

式中:

ME———基质效应数值;

km———基质匹配标准曲线斜率;

k———溶剂标准曲线斜率.

１．６　仪器分析条件

１．６．１　液相色谱条件　色谱柱:ThermoHypersilGold

aQ (１００×２．１mm,１．９μm);柱温:４０℃;进样量:２μL;

流速:０．４ mL/min.流动相:A,１０ mmol/L 甲酸铵(含

０．１％甲酸)溶液;B,０．１％甲酸—乙腈.采用梯度洗脱:

０．０~１．０min,９５％ A,１．０~５．０min,９５％~５％ A,５．０~

８．０min,５％ A,８．０~８．１ min,５％ ~９５％ A,８．１~

１１．０min,９５％ A.

１．６．２　质谱条件　离子源:电喷雾离子源(ESI);扫描模

５６
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式:正 负 离 子 同 步 扫 描 模 式;监 测 方 式:多 反 应 监 测

(MRM);喷 雾 电 压 (IS):正 扫 描 ５０００ V,负 扫 描

－４０００V;离子源温度５５０℃;气帘气(CUR):１７２３６８．９Pa;
雾化气(GS１):３４４７３７．９Pa;辅助气(GS２):３４４７３７．９Pa;
碰撞气:７模拟单位.化合物离子对信息和相应其他质谱

信息见表１.

２　结果与讨论

２．１　质谱条件优化

采用正负同时扫描的模式对２７种抗寄生虫药物进

行监测,在寻求化合物离子对信息阶段,为得到响应信号

强的化合物特征峰,扫描了[M＋H]＋ 、[M＋Na]＋ 、[M＋
NH４]＋ 、[M－H]－ 等多种母离子带电形式.结果表明,

正扫描模式下阿维菌素、伊维菌素、多拉菌素３种药物母

离子[M＋NH４]＋ 信号相应强度要明显高于母离子[M＋

H]＋ 的形式(见图１),说明３种物质对 NH＋
４ 的亲和力相

比 H＋ 更强,或者是形成的带电荷粒子更稳定,与刘永涛

等[１,１３]的研究结果一致.因此,选择[M＋NH４]＋ 作为阿

维菌素类药物的母离子;其他化合物在正扫描模式下选

择[M＋H]＋ 作为母离子.确定地克珠利等６种化合物

更适合 于 负 扫 描 模 式 进 行 监 测,母 离 子 带 电 形 式 为

[M－H]－ .此外,在对地克珠利进行母离子选择确认

时,因其特殊的化合物结构和多氯特性,选择了两个母离

子分别对应两个子离子的离子对形式,如表１所示,同样

满足对该物质的准确定性的要求[１４].

表１　化合物离子对信息及其对应质谱参数†

Table１　TheselectediontransitionsandMS/MSparameters

化合物
母离子

(m/z)

子离子

(m/z)

去簇电

压/V

碰撞能

量/eV
化合物

母离子

(m/z)

子离子

(m/z)

去簇电

压/V

碰撞能

量/eV

阿维菌素B１a ８９０．５ ５６７．２∗ ８１ ２５

３０５．２ ８１ ３７

伊维菌素 ８９２．５ ３０７．２∗ ８１ ３７

５６９．２ ８１ ２５

多拉菌素 ９１６．６ ３３１．１∗ ８０ ３５

５９２．９ ８０ ２５

阿苯达唑 ２６６．０ ２３４．０∗ １０１ ２９

１９０．９ １０１ ４５

氟苯达唑 ３１４．１ ２８２．０∗ ９０ ３２

１２３．０ ９０ ４８

甲苯咪唑 ２９６．３ ２６４．１∗ １００ ３２

７７．１ １００ ７６

芬苯达唑 ３００．２ ２６８．０∗ １００ ３０

１５８．９ １００ ４６

奥芬达唑 ３１６．２ １５９．０∗ ７０ ４３

１９１．１ ７０ ２７

帕苯达唑 ２４８．１ ２１６．１∗ １０６ ２９

１７３．０ １０６ ４５

噻苯达唑 ２０２．１ １７５．０∗ ８５ ４０

１３１．０ ８５ ５０

三氯苯达唑 ３５９．０ ３４３．８∗ １００ ３５

１９９．１ １００ ５５

甲硝唑 １７２．２ １２７．９∗ ５０ ２０

８２．０ ５０ ３７

地美硝唑 １４２．２ ９６．０∗ ６５ ２１

８１．０ ６５ ３６

莫能菌素 ６９３．４ ４６１．３∗ ８０ ７０

４７９．３ ８０ ７０

盐霉素 ７７３．５ ４３１．２∗ １３５ ７０

２６５．２ １３５ ７０

马度米星铵 ９３９．５ ８７７．４∗ ８０ ４５

８９５．５ ８０ ６５

奥苯达唑 ２５０．１ ２１８．１∗ １００ ２５

１７６．０ １００ ３５

环丙氨嗪 １６７．１ １２５．０∗ ６０ ２４

１０８．０ ６０ ３０

常山酮 ４１４．０ １００．１∗ ９５ ３６

１２０．２ ９５ ２９

乙胺嗪 ２００．２ １００．３∗ ６６ ２３

１２７．３ ６６ ２１

三氮脒 ２８３．１ １１９．１∗ ６０ ２７

２５４．１ ６０ １５

地克珠利 ４０４．９ ３３４．０∗ －５０ －２５

４０６．９ ３３６．０ －５０ －２５

尼卡巴嗪 ３０１．１ １３７．１∗ －７０ －２５

１０７．２ －７０ －５０

硝碘酚腈 ２８８．８ １２６．７∗ －６５ －３８

１６１．８ －６５ －３８

氯羟柳胺 ３９８．０ １７５．９∗ －６５ －３６

２０１．６ －６５ －３０

氯氰碘柳胺 ６６１．０ ３４４．７∗ －１１０ －５０

３１４．９ －１１０ －５０

碘醚柳胺 ６２３．９ １２６．８∗ －１１０ －７０

３３４．７ －１１０ －５０

　　†　∗表示定量离子.
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图１　不同母离子选择下多拉菌素的多反应监测响应强度比较

Figure１　ComparisonofMRMresponseintensitiesofdoramectinunderdifferentorecursorion

２．２　液相条件优化

２．２．１　色谱柱的选择　选取 WatersBEHC１８(１００mm×

２．１mm,１．７μm)、ThermoHypersilGoldaQ(１００mm×
２．１mm,１．９μm)和 phenomenexKinetexF５(１００mm×
２．１mm,２．６μm)３种长度相同的色谱柱,在相同的条件

下对目标化合物的分离情况进行考察.由图 ２ 可知,

ThermoHypersilGoldaQ在物质分离程度和峰高的表现

优于其他两种,与刘开等[１５]在色谱柱上的选择不同,可能

是由于化合物种类和数量以及所用的洗脱流动相不同所

导致.研究选取 ThermoHypersilGoldaQ 色谱柱作为

分离用色谱柱,并进行后续试验.

图２　化合物在不同色谱柱上的分离情况

Figure２　Separationofcompoundsondifferentcolumns

２．２．２　流动相的选择　选取甲醇、乙腈、０．１％甲酸—乙

腈作为有机相分别与作为水相流动相的水、０．１％甲酸水

溶液、２mmol/L甲酸铵溶液、２mmol/L 甲酸铵溶液(含

０．１％甲酸)、１０mmol/L甲酸铵溶液、１０mmol/L甲酸铵

溶液(含０．１％甲酸)进行组合比较.作为有机相的甲醇

和乙腈,乙腈更能够将极性较弱的化合物从色谱柱中洗

脱下来,而酸化流动相溶液可以促进咪唑类等药物的离

子化程度[１６],与此同时,流动相中加入甲酸并未抑制负扫

描化合物的离子化,响应信号未见明显的降低.待测化

合物中包含有阿维菌素类药物,在母离子选择上选取[M
＋NH４]＋ 的母离子形式,流动相中加入铵盐可以增强该

类物质的离子化水平,并且可以改善色谱峰型.流动相

中适宜的酸度和离子强度对于提高检测灵敏度能起到积

极作用[１４],研究结合多种化合物性质和实际洗脱效果,最
终选择０．１％甲酸—乙腈和１０mmol/L 甲酸铵溶液(含

０．１％甲酸)分别作为有机相和水相,采用梯度洗脱的形式

对化合物进行分离.

２．３　前处理条件优化

２．３．１　提取试剂优化　选取甲醇、乙腈、８０％乙腈水溶

液、０．２％甲酸—乙腈对虾肉中的抗寄生虫药物进行提取.

通过试验回收率对４种提取试剂进行考察,结果见图３.

由图３可知,以甲醇作为抗寄生虫药物残留的提取试剂

时,虽然其中位值回收率最接近１００％,但是各种药物的

提取效果呈现出分散的态势,而且回收率大于１２０％或低

于６０％的药物较多;以０．２％甲酸—乙腈作为提取试剂,

药物的回收率均低于 １００％,整体回收率过低,并且有

９种药物的回收率低于６０％;以８０％乙腈水溶液作为提

取试剂时,各药物回收率比较集中,主要分布在８０％~
１００％.因此,选取８０％乙腈水溶液作为提取试剂.

２．３．２　 净 化 条 件 优 化 　C１８、GCB(graphiticcarbon)、

PSA、Al２O３粉等是最常用的吸附剂[４].PSA可以利用活

图３　提取试剂对回收率的影响

Figure３　Theeffectofdifferentextractionsolvents
onrecovery
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性基上的氨基去除基质样品中的糖、脂肪酸、有机酸、脂
类、极性色素和金属离子,C１８对样品中的脂肪和非极性成

分具有良好的吸附作用;氧化铝可以吸附脂肪酸等物质.

试验比较了C１８、PSA 和 Al２O３粉对提取液的净化效果.

通过比较不同的吸附剂、吸附剂用量以及吸附剂的配伍

应用,可以得出C１８１００mg＋Al２O３１００mg联合应用吸

附杂质的效果最佳,结果见图４.

２．４　基质效应

在应用液相色谱串联质谱特别是配有电喷雾离子源

(ESI)对待测物进行分析时,进样液中的杂质可能对分析

物产生干扰,产生基质效应,严重影响方法的精密度、准
确度,所以要对基质效应进行分析和评估[１７].基质效应

消除或补偿的办法很多,常用基质匹配标准溶液校准方

法[１８].研究涉及２７种抗寄生虫药物在凡纳滨对虾基质

中的定性定量分析测定,药物种类较多,且基质中的蛋

白、脂肪等杂质容易产生基质抑制或增强效应[１９].由

图５可知,马度米星胺和环丙氨嗪显示出基质增强效应,

数值达到１４８．４％和１２８．８％,而其余２５种化合物显示出

基质抑制效应,除硝碘酚腈外均小于８０％.基质、前处理

方法、化合物浓度都是影响基质效应的因素,为了抵消或

补偿基质效应带来的影响,采取空白基质标液对线性关

系、回收率、精密度等进行考察和实际样品测定.

２．５　线性范围、检出限和定量限

用空白样品提取液对２７种抗寄生虫药物标准溶液

进行 稀 释,配 制 成 ０．５,１．０,２．０,５．０,１０,５０,１００,

２００ng/mL标准曲线系列并上机分析.以质量浓度为横

坐标,化合物定量离子峰面积为纵坐标进行线性回归拟

合,得到回归方程和相应的皮尔森相关系数r[２０].方法

检出 限 (limitofdetection,LOD)和 定 量 限 (limitof

quantitation,LOQ)分别以３倍和１０倍信噪比结合前处

理过程中的稀释倍数以及称样质量进行计算,结果见

表２.

图４　吸附剂对药物提取回收率的影响

Figure４　Theeffectofdifferentadsorbentsontherecovery

图５　虾肉中２７种抗寄生虫药物的基质效应

Figure５　Matrixeffectsof２７antiparasiticdrugsinPenaeusvannamei
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表２　抗寄生虫药物的线性范围、回归方程、相关系数以及检出限和定量限

Table２　Linearrange,regressionequation,correlationcoefficient,detectionlimitandquantification
limitofantiparasiticdrugs

化合物
线性范围/

(ng􀅰mL－１)
回归方程 相关系数r

检出限/

(μg􀅰kg－１)

定量限/

(μg􀅰kg－１)

阿维菌素B１a １~２００ y＝２４６０．０２x＋２９１３１．９ ０．９９８９ ２．０ ５

伊维菌素 １~２００ y＝１０１０．０４x＋４９２９９．３ ０．９８６３ ２．０ ５

多拉菌素 １~２００ y＝９５５．３４x＋１３４００．２６ ０．９８２４ ２．０ ５

阿苯达唑 １~２００ y＝７８３０６３x＋２１６０１７０ ０．９９５０ ０．５ ２

氟苯达唑 １~２００ y＝３５２８３４x＋１６６９４５０ ０．９９７９ ０．５ ２

甲苯咪唑 １~２００ y＝４２８８７０x＋５９１０１０ ０．９９７７ ０．５ ２

芬苯达唑 １~２００ y＝７８９８７３x＋１１４３９５０ ０．９９４１ ０．５ ２

奥芬达唑 １~２００ y＝１４８６８７x－７９７３１．３ ０．９９９１ ０．５ ２

帕苯达唑 １~２００ y＝１０６９９７０x＋４１９４９７０ ０．９９６２ ０．５ ２

噻苯达唑 １~２００ y＝２５２５５５x＋２４７２２５ ０．９９９７ ０．５ ２

三氯苯达唑 １~２００ y＝２４３２５１x＋５０９１８ ０．９９８２ ０．５ ２

甲硝唑 １~２００ y＝３３５７７．９x－１１８４４８ ０．９９８０ ０．５ ２

地美硝唑 １~２００ y＝７１４１９．４x－３８０９９．８ ０．９９９４ ０．５ ２

莫能菌素 １~２００ y＝３５７２７．６x＋２６７４７６ ０．９９２５ ０．５ ２

盐霉素 １~２００ y＝２０２６４．１３x＋５０４７８２ ０．９９７４ ０．５ ２

马度米星铵 １~２００ y＝１４８９０．９３x＋３１４７４５ ０．９９５６ ０．５ ２

奥苯达唑 １~２００ y＝４９８９８１x＋１０５２７９０ ０．９９７７ ０．５ ２

环丙氨嗪 １~２００ y＝４８２４．９４x＋４３８７．２５ ０．９９６１ ２．０ ５

常山酮 １~２００ y＝８４２２８．５x－３６９５８８ ０．９７４０ ０．５ ２

乙胺嗪 １~２００ y＝２２７３９．６１x＋４７１８７ ０．９９７１ ０．５ ２

三氮脒 １~２００ y＝５３１５．４３x－１３０５５．７６ ０．９９８９ ２．０ ５

地克珠利 １~２００ y＝３３３９９．９x－２２９３８．０５ ０．９９９４ ０．５ ２

尼卡巴嗪 １~２００ y＝５４７４３２x＋１０１０９５０ ０．９８６７ ０．５ ２

硝碘酚腈 １~２００ y＝１６９７４５x＋３５８９６２ ０．９８５０ ０．５ ２

氯羟柳胺 １~２００ y＝５８０１１．０x＋５６１１５７ ０．９９３９ ０．５ ２

氯氰碘柳胺 １~２００ y＝９７９６１．７x＋１０２２１３０ ０．９７５７ ０．５ ２

碘醚柳胺 １~２００ y＝２３３４４０x＋２１４３５２０ ０．９９２０ ０．５ ２

２．６　回收率和重复性

称取凡纳滨对虾空白样品２g(精确至０．０１g)并进行

标准溶液(１．３)空白基质添加(如表３所示),制备成低、

中、高(５,１０,５０μg/kg)３个水平的凡纳滨对虾阳性添加

样品,每个添加水平进行６次平行试验.阳性添加样品

在处理前静置０．５h,然后按照１．４进行提取、净化,上机

分析后计算方法加标回收率和批内变异系数;重复３d,

以计算和分析批间变异系数,见表３.结果表明,方法回

收率为６１．９０％~１１８．５４％,批内变异系数为 ０．５７％ ~
１２．５６％,批间变异系数为１．２９％~１６．４７％.

２．７　实际样品测定

应用该方法对市场中购买的凡纳滨对虾样品进行抗

寄生虫药物残留检测.共测定凡纳滨对虾样品５６批,其

中１批样品有阿苯达唑检出,１批样品有地克珠利检出,

但均未达到该方法的定量限.阿苯达唑和地克珠利的检

出,说明已经有抗寄生虫药物渗透、污染到了南美白对虾

等水产品养殖环境中并在水产品中存在药物存留的情

况,数值虽然未达到该方法的定量限值,但也不应该忽视

这一现实问题.这可能不是常规药物施用而导致的药物

在饲养动物体内的药物残留问题,可能涉及到了畜产水

产养殖、药物迁移、养殖排弃物处置等系列问题,应予以

关注.

３　结论

研究建立了液相色谱串联质谱测定凡纳滨对虾中

２７种抗寄生虫药物的方法,药物经提取、净化后,于色谱
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表３　凡纳滨对虾在不同添加水平下的回收率和变异系数

Table３　RecoveryandcoefficientofvariationofPenaeusvannameispikedindifferentlevels

化合物
回收率(n＝６)/％

低 中 高

批内变异系数(n＝６)/％

低 中 高

批间变异系数 (n＝３)/％

低 中 高

阿维菌素B１a ７９．５７ ８４．１５ ８８．８２ １０．２８ ８．５１ ７．９２ ８．８２ １１．９３ ６．６０

伊维菌素 ７４．８２ ８２．６７ ８７．４４ ２．６８ ５．４８ ８．７４ ６．２３ ５．０９ １１．１７

多拉菌素 ８０．２９ ８０．２４ ８３．４５ ８．６８ ７．２５ ６．２５ ８．７１ ７．１８ ８．４４

阿苯达唑 ９５．１９ ９７．００ ９６．６１ １．９９ ５．６４ ３．６７ １２．３０ １２．２５ １０．８５

氟苯达唑 ６９．５２ ８９．８８ ９９．０７ ６．１５ ６．１４ １．４３ ８．７３ ４．９２ １０．４９

甲苯咪唑 ９０．１８ １０８．４９ １０６．３０ １．８０ ０．５７ ３．３３ ４．６１ ８．２１ ８．８３

芬苯达唑 ８３．０８ ９５．７７ ９１．９３ ４．１８ ３．７５ ３．５９ ５．９０ ５．８８ ６．８８

奥芬达唑 ９７．３６ １００．０９ ９０．８７ １．７０ ０．５７ ５．１２ ８．０９ ３．０５ １１．２３

帕苯达唑 ８７．８４ ９７．５３ ９８．６２ １．１３ １．９７ ２．２３ ９．５６ １０．９７ １１．７０

噻苯达唑 ８９．７６ ８８．２３ ８９．５６ ３．６４ ３．３８ ３．４３ １２．０７ １０．５１ ６．３７

三氯苯达唑 ９６．０３ ９０．５２ ８８．９７ ５．１８ ４．７８ ３．６２ １４．５０ １３．１９ ９．９３

甲硝唑 １０２．１０ ９３．９９ ８５．９５ ７．５７ １１．６７ ３．７０ ５．８９ １２．７７ ５．２６

地美硝唑 ８２．２８ ８６．３６ ８３．７２ ４．０１ ２．１４ １．８６ １３．０５ ５．９０ １．２９

莫能菌素 ８７．３７ ８９．０８ １０２．２０ ４．８５ １２．５１ ８．６３ ９．５０ ３．０７ ３．００

盐霉素 ９７．２５ １０１．２６ １０５．４１ ４．５６ ３．５８ ６．０４ ５．０８ ５．３１ １３．５１

马度米星铵 ８３．１８ ８６．１９ ８３．９３ ９．７２ ５．６８ ４．７６ ６．８８ １３．７０ ７．２６

奥苯达唑 ８８．０５ １０１．０９ ９１．１４ ２．９５ ０．８１ １．８１ １２．４８ １２．２８ １２．４７

环丙氨嗪 ７８．８３ ７４．１４ ７４．７２ ９．５５ ６．３１ ２．２７ １１．６６ ２．６８ １４．０１

常山酮 ７５．５１ ６１．９０ ６４．３８ ５．９３ ４．５４ ２．８７ ７．１７ ３．０５ ４．１４

乙胺嗪 ７３．６９ ７４．５７ ６４．６５ ７．７９ ６．４１ ６．９２ １０．３３ ６．３８ １３．９３

三氮脒 ８５．１９ ８５．３１ ８８．３３ ６．１５ ６．１２ ２．０９ ６．２４ ４．４１ ２．２９

地克珠利 ７８．３０ ８０．７０ ８２．６５ ７．９３ ６．３４ ０．５７ ６．１３ １０．１６ １１．２３

尼卡巴嗪 ９３．５４ ９８．９９ ９６．３４ ７．５４ ５．９７ １．７４ １０．８１ ９．２８ ８．９９

硝碘酚腈 １０３．０７ ９０．００ ９５．６２ ９．０９ ４．０７ ２．６３ ７．０９ １０．２７ ５．８２

氯羟柳胺 ９２．３１ ９６．６２ ９６．５１ ６．３８ １１．０１ ４．８９ １２．３４ １４．８６ ４．９４

氯氰碘柳胺 ８６．８０ ９６．７４ １０２．２０ ５．８４ ９．８２ １０．６１ ７．４０ １２．９３ １６．４７

碘醚柳胺 １０３．５７ １１１．４４ １１８．５４ ５．３２ ８．８８ １２．５６ ４．４２ ６．９８ １３．４３

柱进行分离,电喷雾离子源正负离子同步扫描,多反应监

测模式测定.该方法前处理简单、准确度高、精密度好.

试验研究的样品基质为凡纳滨对虾,后续研究将继续扩

展虾类品种和药物残留数量,以期适应多样品基质种类

和多药物残留的测定要求.
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