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[摘　要 ]　动物组织中残留的阿维菌素、依维菌素和多拉菌素经乙腈提取 ,碱性氧化铝固相萃取

柱净化后 ,与荧光衍生化试剂反应 ,产物用高效液相色谱 (荧光检测器 )进行检测 ,实现了阿维菌

素类药物的残留分析。本方法在猪组织中测定阿维菌素类药物的检测限为 1μg/kg;在猪组织中

添加浓度为 1、2、5μg/kg时的回收率为 55%～75%。
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　　阿维菌素类药物是有效的抗寄生虫药 ,目前已

商品化的有阿维菌素 (Avermectin B1, AVM或 Ab2
amectin)、伊维菌素 ( Ivermectin, IVM )、多拉菌素

( doramectin, DRM )和 Ep rinomectin等。阿维菌素

和伊维菌素的化学结构见图 1。

　　Abamectin B la :　R1 R2 = - CH = CH - 　R3 = - C2 H5

　　Abamectin B lb :　R1 R2 = - CH = CH - 　R3 = - CH3

　　 Ivermectin B la :　R1 R2 = - CH2 - CH2 - 　R3 = - C2 H5

　　 Ivermectin B lb :　R1 R2 = - CH2 - CH2 - 　R3 = - CH3

图 1　阿维菌素类药物的化学结构

　　阿维菌素由阿维菌素 B1a (≥80% )和阿维菌

素 B1b ( < 20% )组成 ,伊维菌素由 22, 23 -二氢阿

维菌素 B1a (≥80% )和 22, 23 -二羟基阿维菌素

B1b ( < 20% )组成 ,规定的残留检测标识物分别为

阿维菌素 B1a和 22, 23 -二氢阿维菌素 B1a
[ 1 ]。其

中伊维菌素更具有广谱、高效、低毒的特点 ,对体内

外寄生虫特别是线虫和节肢动物均有良好的驱杀

作用。自 1976年问世以来 ,引起化学、医学和农业

等多方面的广泛关注 ,被誉为寄生虫药物研究的重

大突破。阿维菌素类药物已成为当前我国最常用

的抗寄生虫药物之一。

药代动力学数据表明 ,阿维菌素和伊维菌素在

动物体内残留的时间较长 ,属于毒性较大、休药期长

的药物 ,在使用不当的情况下 ,动物组织中残留的过

量阿维菌素类药物会对人体健康造成严重危害。目

前国内虽然已有伊维菌素残留的液相色谱分析方法

标准 ,但其余几种已商品化的阿维菌素类药物如阿

维菌素、多拉菌素等均没有检测方法标准 ,无法满足

残留监控的要求。当前已有的分析方法主要是以荧

光衍生化检测为基础的高效液相色谱法 [ 2～4 ]
, L i

等 [ 5 ]报道了以免疫亲和色谱柱分离、纯化和 HPLC

仪器测定绵羊血清中伊维菌素的残留。本文研究的

方法克服了原有标准方法 [ 6 ]衍生化反应产物稳定性

较差 ,脂肪样品净化困难等问题。该方法适用于猪

组织中阿维菌素、依维菌素和多拉菌素的残留分析。

1　材料和方法

1. 1　色谱仪及色谱条件 　高效液相色谱 (HPLC)

系统 W aters2690,配 W aters 474荧光检测器。色谱
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柱为 Nova2Pak C18柱 (150 mm ×3. 9 mm , 4. 6μm ) ;

流动相采用甲醇 -水 ,体积比为 92∶8;柱温 25 ℃;

流速 1. 0 mL /m in;进样 50μL;激发波长 365 nm,发

射波长 475 nm。

1. 2　试剂和材料 　阿维菌素标准品 (阿维菌素

B1a )、伊维菌素标准品 ( 22, 23 - 二氢阿维菌素

B1a )和多拉菌素标准品 ,纯度均 ≥99% ,购于美国

Sigma公司 ,用甲醇配制成含 3种阿维菌素类药物 ,

且每种药物浓度均为 1 000 mg/L的混合标准储备

液 ,有效期 1个月。甲醇、乙腈为色谱纯 ,其余试剂

均为分析纯。N2甲基咪唑 -乙腈溶液由 N2甲基咪
唑和乙腈以 1∶1 (V /V )混合 ;三氟乙酸酐 -乙腈溶

液由三氟乙酸酐和乙腈以 1∶2 (V /V )混合。固相萃

取柱为 Sep2pak A lum in B , 2 g/12 mL,美国 W aters

公司。

1. 3　样品处理

1. 3. 1　提取　准确称取 ( 2. 00 ±0. 05 ) g组织样

品匀浆物 (10 000 r/m in匀浆 1 m in ) ,置于 50 mL

聚丙烯离心管中 ,加入 6. 0 mL乙腈 ,涡旋混合 1

m in, 7 000 r/m in离心 5 m in,上清液即为样品提取

液。

1. 3. 2　净化　将固相萃取柱用 4 mL乙腈预洗 ,取

样品提取液过柱 ,自然流出 ,收集于 10 mL具塞试

管中 ,再用 3 mL乙腈洗涤固相萃取柱 ,同样收集于

10 mL具塞试管中。

1. 3. 3　衍生化　将试管中的溶液在 50 ℃下用氮

气吹干 ,残存的微量水分于 50 ℃烘箱中烘烤 15～

20 m in。向试管中加入 100μL N2甲基咪唑 -乙腈

溶液 ,涡旋混合 30 s后加入 150μL三氟乙酸酐 -

乙腈溶液 ,试管内立即出现白雾并放热 ,立即将试

管塞住 ,轻轻振荡 , 30 s后加入 750μL甲醇 ,静置

15 m in后将溶液转移至 1 mL进样管中供分析。

1. 4　标准曲线　准确移取适量阿维菌素类药物标

准工作液于 4支 1 mL进样管中 ,分别配制成终浓

度为 2. 5、5. 0、10. 0、20. 0、50. 0、100. 0、200. 0、

600. 0μg/L的溶液 ,按照 1. 3. 3项下方法进行衍生

化后分析。

2　结果和讨论

2. 1　色谱分离　在 1. 1项色谱条件下 ,分析得到

标准溶液、空白猪肝和空白猪肝添加药物样品处理

液的色谱图 ,见图 1～图 4。从图 1可知 ,在所采用

的色谱条件下 ,分析物可以得到很好的分离 ,未发

现杂质峰的干扰。

2. 2　标准曲线　阿维菌素在 2. 5～600μg /L浓度

范围内的线性方程为 y = 2. 33 e
3

x - 2. 84 e
3
,相关

系数 R
2

=0. 999 4;依维菌素在 2. 5～600μg /L浓度范

围内的线性方程为 y = 2. 45 e
3

x - 2. 45 e
3
,相关系

数 R
2 =0. 999 8;多拉菌素在 2. 5～600μg /L浓度范围

内的线性方程为 y = 2. 59 e3
x - 2. 13 e3 ,相关系数

R
2

= 0. 999 7。显示线性关系良好。

2. 3　方法的检出限、定量限、回收率 　通过对猪

的肝、肌肉、脂肪、肾脏等空白组织中添加标准溶
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液的方法 ,在相同样品处理步骤下对阿维菌素、伊

维菌素和多拉菌素进行了添加回收率实验 ,每种

药物 3个添加浓度 ,在每一个添加水平上重复 4

次实验 ,每次 5个平行 ,实验结果见表 1。按信噪

比 S/N = 3∶1,计算 3种阿维菌素类药物的检出限

为 1μg/kg,在各浓度点回收率均在 55%～75%范围

内。本方法的批内相对标准差在 5%～12%范围之

内 ,批间相对标准差在 7%～17%范围之内。

表 1　阿维菌素、多拉菌素和依维菌素在猪组织中的添加回收率

化合物
添加浓度

/ (μg·kg - 1 )

回收率 /%

肌肉 肝脏 肾脏 皮下组织

阿维菌素 1 61. 21 ±8. 33 58. 27 ±12. 87 56. 77 ±13. 01 61. 61 ±11. 18

2 68. 83 ±6. 78 62. 78 ±12. 03 62. 59 ±11. 11 65. 29 ±12. 02

5 70. 19 ±6. 90 75. 59 ±7. 33　 68. 97 ±11. 20 80. 79 ±9. 35　

多拉菌素 1 59. 30 ±10. 83 61. 69 ±11. 56 58. 33 ±9. 02　 63. 41 ±9. 33　

2 60. 62 ±9. 06 65. 18 ±12. 01 58. 95 ±10. 95 65. 00 ±10. 07

5 72. 87 ±8. 51 75. 62 ±8. 90　 70. 06 ±7. 96　 75. 95 ±8. 36　

依维菌素 1 58. 23 ±11. 05 62. 51 ±11. 99 56. 87 ±16. 33 63. 65 ±16. 39

2 61. 10 ±10. 67 64. 91 ±9. 76　 62. 09 ±12. 56 68. 88 ±10. 05

5 66. 88 ±8. 89 77. 66 ±9. 33　 68. 59 ±10. 80 71. 58 ±9. 96　

2. 4　讨论　提取溶剂采用乙腈和甲醇均能定量萃

取 3种阿维菌素类药物 ,但乙腈能更有效地沉淀蛋

白 ,减少杂质干扰。

碱性氧化铝小柱与 C18小柱相比 ,能更有效地

净化富含脂肪的动物组织样品 ,降低非极性杂质对

测定结果的影响。本方法采用提取液直接通过碱

性氧化铝小柱的方式进行净化 ,操作简单。

衍生化试剂三氟乙酸酐具有强烈的吸水性 ,为

了降低衍生化反应中残留水分的影响 ,在开始反应

之前 ,用烘烤去除样品中残留的水分有利于提高衍

生化效率。此外 ,衍生化试剂不稳定 ,为保证实验

的可靠性 ,应当在每次试验前新配。

原有标准方法 [ 6 ]存在衍生反应产物不稳定的

问题 ,一般情况下在 3 h后即可观察到明显降解 ,

在衍生化反应结束后 ,加入一定量的甲醇 ,能够有

效地抑制衍生化产物的降解 ,显著提高产物的稳定

性 ,根据实验观察 ,加入甲醇的衍生化产物能稳定

至少 24 h以上。

3　结 论

　　该方法操作简单 ,灵敏度高 ,经添加回收率实

验表明 ,该分析方法的检测限、回收率、重复性和线

性范围均能满足现行兽药残留分析的要求。适用

于猪组织中 3种阿维菌素类药物的多残留分析。
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Abstract:A multi2residue analytical method has been developed for the quantitative determ ination of avermectin
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(AVM ) , ivermectin ( IVM ) and doramectin (DRM ) in swine tissue samp les. The samp les are extracted with

acetonitrile, followed by clean2up on a alum ina column, extracts are derivatied and determ ined by high perform2
ance liquid chromatography (HPLC) with fluorescence detection. Recoveries ranged from 55% to 75% for swine

tissue samp les fortified with avermectins ranged from 1～5μg/kg. The lim it of detection is 1μg/kg.

Key words: solid phase extraction; high performance liquid chromatography ( HPLC) ; avermectins; residue;

swine itssue

我国农产品质量安全分析及监管对策

　　农产品安全问题主要表现在以下几个方面 :一是食用品质量不高 ,二是专用产品不足 ,三是卫生安全状况不理想 ,四是

农产品中掺杂兑假 ,甚至掺进有害物质 ,影响农产品品质和人身健康。

造成这些质量安全问题有以下六个原因 :一是产地环境受到污染 ;二是高毒、剧毒农药过量使用 ,造成农药残留超标 ;三

是氮素化肥使用比例偏高 ,土壤中易生成亚硝酸盐积累 ,影响农产品的品质 ;四是兽药、饲料添加剂、消毒剂等使用不当 ,造

成肉类、水产品中含有有害成分 ;五是缺乏严格的生产技术标准、检验检测制度和监督机制 ,致使不合格的农产品进入市场 ;

六是缺乏社会诚信 ,一些生产者和经营者不按规定进行生产和经营 ,只图经济利益 ,不顾消费者的身体健康 ,影响农产品的

质量和品质。

农产品质量安全水平和管理水平是现代农业发展的重要内容和主要标志。解决农产品质量安全问题 ,必须对“从农田

到餐桌”全过程各个环节进行全面的监管。

第一 ,建立农业标准体系 ,实行全方位监管。制定农业标准化发展规划 ,科学确定农业标准的制订原则和依据 ,逐步实

现我国农业标准体系和标准管理体系与国际惯例接轨 ;加快制订和完善农产品质量标准 ,重点突出优势农产品质量标准制

订 ,不断完善农产品质量标准 ;强化农产品质量标准的实施和推广 ;加强农产品质量监督和管理 ,尤其要加强对农产品中有

毒有害物质的监测 ,确保农产品消费安全 ;加强国际农产品质量标准研究 ,以适应农业国际化发展的需要。

第二 ,加强生产管理 ,强化源头监管。净化产地环境 ,严格控制工业“三废”和城市生活垃圾对农业生态环境的污染 ;严

格农产品投入品管理 ,按照国家法律法规 ,建立农业投入品禁用、限用公告制度 ;推行标准化生产 ;加大无公害农产品生产技

术标准和规范的实施力度 ,指导农产品生产者、经营者严格按照标准化组织生产和加工 ;提高农产品生产经营组织化制度 ,

积极扶植和发展专业技术协会、流通协会等农村专业合作组织 ,通过公司加农户、协会加农户等多种产业化经营方式 ,促进

农业产业化龙头企业带动农产品生产者按照市场要求调整农产品品质结构和布局。

第三 ,实行市场准入制度 ,加强流通监管。实行农产品市场准入 ,一要实行农产品质量认证、认可制度。积极开展无公

害农产品、绿色食品、有机食品的认证 ,对生产出的符合质量安全标准的农产品 ,实行标识管理 ,发展品牌农产品。二要建立

监测制度。建立农产品质量安全快速检测点 ,开展农药残留、兽药残留等有毒有害物质残留检测 ,不符合质量安全标准的农

产品不准流通和销售。三要实行标识管理 ,推行产品分级包装上市和产地标识制度 ,对包装上市的农产品 ,要求标明产地和

生产者。四要推行追朔和承诺制度。按照从生产到销售的每一个环节可相互追查的原则 ,建立农产品生产、经营记录制度 ,

实现农产品质量安全的可追溯。

第四 ,建立检验检测体系 ,实行全面质量监管。一是统一规划 ,建立健全农产品质量安全执法检测机构和自律检测机

构。国家和省、市级农业主管部门要建立农产品质量安全检测中心 ,主要承担执法性检测任务 ;县级农业主管部门、农产品

生产基地、批发市场、农贸市场和连锁超市也建立速测站 ,主要是开展自律性检测。同时也可以鼓励社会力量建立中介性检

测中心。二是加大投入 ,完善仪器设备和检测手段 ,充实检测力量 ,提高检测能力。三是严格检测机构的资质认证和计量认

证 ,统一检测标准 ,做到检测结果互认。四是加强检验检测人员培训 ,提高检验检测水平。五是推广速测技术 ,扩大消费者

的知情权和监督权。

第五 ,完善法律法规体系 ,依法进行监督。尽快出台农产品的质量安全管理方面的法律和法规 ,并加强法制宣传和教

育 ;加强对农产品质量安全的执法监督 ,定期不定期地开展农产品质量安全执法检查 ,对查出的有毒有害物质超标的农产品

依法进行处理 ,依法确保农产品质量安全。

(摘编自 :中国食品产业网 )
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