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摘要  目的: 建立了固相萃取 -高效液相色谱 -串联质谱 ( HPLC - M S /M S)法同时定量检测蜂蜜中 28种抗生素药物的痕量

残留。方法: 样品经固相萃取提取净化、反相液相色谱分离后进行质谱分析。在多反应监测模式 (M RM )下进行检测。根据保

留时间、母离子和特征子离子信息进行定量分析。结果: 28种抗生素药物中盐酸林可霉素、盐酸克林霉素、氟罗沙星、磺胺嘧

啶、磺胺二甲嘧啶、磺胺脒、磺胺氯哒嗪、磺胺甲恶唑、环丙沙星、诺氟沙星、洛美沙星、依诺沙星、巴洛沙星、司帕沙星、甲磺酸培

氟沙星、氧氟沙星、甲硝唑、替硝唑、4 -差向四环素、土霉素、罗红霉素的检出限 ( LOD )为 01 2 Lg# kg- 1, 定量限 ( LOQ )为

01 5Lg# kg- 1,在 11 25~ 200 ng# mL- 1范围内,均呈良好线性关系 ( R2 > 0199); 磺胺、青霉素钠、青霉素 V钾、盐酸四环素、盐

酸多西环素、盐酸金霉素、4-差向金霉素的检出限为 01 5Lg# kg- 1,定量限为 11 0 Lg# kg- 1, 在 1125~ 200 ng# mL- 1范围内,

均呈良好线性关系 (R 2 > 0199)。研究选择 110 Lg# kg- 1, 41 0 Lg# kg- 1, 201 0 Lg# kg- 1 3个添加浓度水平进行加标回收试

验, 外标法定量, 3个水平的平均回收率结果均令人满意。日内精密度小于 8% ( n = 5), 日间精密度小于 10% ( n= 5), 满足日

常分析的需要。结论: 该方法快速、灵敏、准确,适用于同时检测蜂蜜中多种抗生素类药物的痕量残留。
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Studies on multiresidue determ ination of 28 antibiotics in honey by

solid- phase extraction and high- performance liquid chromatography-

tandem mass spectrometry
*

ZUO Zh i- hui, GAO L i- q in , TANG Su- fang

(T ian jin In stitu te ofD rug C ontro,l T ian jin 300070, Ch in a)

Abstract Objec tive: It has been deve loped an high- perform ance liqu id chrom atography - tandem m ass spectrom-

etry( LC - M S /M S) m ethod fo r the sim ultaneous determ ination o f tw enty - eight antibiot ics residues in honey.

Method: A so lid- phase ex tract ion w as emp loyed in the preparation procedure. The residues of antibioticsw ere an-

alyzed by reversed- phase h igh perform ance liquid chrom atography ( RP- HPLC ) coupled w ith electrospray tandem

m ass spectrom etry. M u ltiple reaction m on itoring(MRM ) m ode w as em ployed fo r the quantitative determ ination1 The

chrom atograph ic separa tion was perform ed on an Ag ilent ZORBAX E clipse Plus C18 co lum n ( 150 mm @ 211 mm,

315 Lm ) 1Results: The lim its of detect( LOD) about lincom ycin hydrochloride, clindam ycin hydroch loride, f leroxa-

cin、su lfam ethoxazo le, su lfadim idine, sulfaguan id ine, su lfachloropyridazine, su lfam ethoxazo le, c iprofloxacin, nor-

floxac in, lom efloxac in, enoxac in, balo floxac in, sparfloxacin, pe floxac in, o floxacin, m etron idazole, t in idazole, 4-

chatetracycline hydroch loride, oxytetracycline hydroch lor ide, rox ithrom ycin w as 012 Lg# kg
- 1

, the lim its o f quant-i

fication ( LOQ) w as 015 Lg# kg
- 1

; the linear ranges w ere betw een 1125and 200 ng# mL
- 1

, andR
2
> 01991 The

lim its of detect( LOD ) abou t su lfanilam ide, benzy lpenic ilinsod ium, phenoxym ethy l penic illin potassium, tetracy-

cline hydroch loride, doxycycline hydate, ch lortetracycline hydrochloride, 4- cha chlortetracycline hydrochloride w as

015 Lg# kg
- 1

, the lim its of quantif ication ( LOQ ) w as 110 Lg # kg
- 1

, the linear ranges w ere ob tained betw een

1125 and 200 ng# mL
- 1

, andR
2
> 01991The average sp ik ing recoveries of 28 antib io ticsw ere ranged from 70% to
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110%, w ith relat ive standard dev iations betw een 110% and 1010% 1 Intra- day and inter- day variations o f the

m ethod w ere a llw ithin the acceptable ranges1Conc lusion: The m ethod is rapid, sensitive, accurate, sim ple and sui-t

able for the identification and quantificat ion of these antibiotics residues in honey1
Key words: liquid chrom atography m ass spectrom etry; solid- phase ex traction; an tib io tics; residues; honey

中国的蜂蜜质优价廉, 已销往世界许多国家。

随着需求的急剧增长,抗生素类药物的不合理使用、

不遵守休药期等多种原因所导致的蜂蜜中抗生素药

物残留问题不断增多。近几年,欧盟等国制定了十

分严格的蜂蜜残留限量标准。我国部分出口产品,

由于抗生素残留超标,产品质量受到质疑。我国蜂

蜜出口面临十分严峻的形势。因此, 加强蜂蜜中抗

生素药物残留的检测力度,推广快速、准确的检测方

法,成为我国检验工作者的一个重大课题。其中一些

抗生素的残留限量已接近液相色谱 -串联质谱的仪

器检出限。我们总结了历年来中国蜂蜜中较易残留

的抗生素药物, 确定了 28种抗生素药物为本课题的

研究对象。虽然蜂蜜中不可能同时残留 28种抗生

素,据文献报道
[ 1]

, 由于不知道蜂蜜中残留了何种抗

生素,均需按照抗生素类别分别进行样品前处理, 选

择各自的色谱与质谱条件进行检测。固相萃取时需

选用不同填料的固相萃取柱及洗脱液, 出口蜂蜜检

测流程较长,且操作繁琐, 大大降低了检测效率。

本实验的难点在于: ( 1 )如何消除蜂蜜的基质

干扰; ( 2)欧盟制定的蜂蜜残留限量极低, 已接近

LC- M S /M S的最低检出限。因此方法的最低检出

限和定量限应达到欧盟的限量要求。选择合适的蜂

蜜样品前处理方法与色谱、质谱条件是关键。

通过实验研究建立了一整套较为完善的固相萃

取 -液相色谱三重四极杆串联质谱体系 ( LC - M S /

M S) ,可同时定量检测蜂蜜中 28种抗生素药物的残

留。本项研究的创新点在于,蜂蜜中不论残留哪种

抗生素药物, 均可一步同时检出。该方法快速、准

确、灵敏,能有效提高蜂蜜中抗生素残留检测的工作

效率。

1 实验部分

111 仪器与试剂
液质联用仪由 Ag ilent 1200型液相色谱系统和

Ag ilent 6410型三重四极杆串联质谱仪组成; 美国

Sepex公司 16通道半自动固相萃取装置; Sc ientific

Industries VORTEX- GEN IE 2型涡流振荡器; Auto-

Sc ience AS10200超声波溶解仪; METTLER TOLEDO

AE100型分析天平; METTLER TOLEDO De lta320

pH计;美国 Zym ark公司真空氮气吹干仪; 安捷伦

Zorbax E clipse C18柱 ( 211 mm @ 150 mm, 315 Lm );

安捷伦 Zorbax SBAq C18柱 ( 211 mm @ 150 mm, 315

Lm ); 安捷伦 Zorbax Ec lipse P lus预柱; GELMAN

0145 Lm、<13有机滤膜。磷酸氢二钠、磷酸二氢

钾、碳酸钠、碳酸氢钠均为分析纯, 均购自天津市华

东试剂厂。

标准品除磺胺氯哒嗪购自 Sigm a公司外 (纯度

9918% ), 其他标准品均购自中国药品生物制品检

定所;甲醇、乙腈均购自美国 Tedia公司,色谱纯; 艾

杰尔 Age la PEP固相萃取柱 ( 500 m g16mL
- 1

)。实验

用水均为去离子水。

112 标准溶液的配制
28种抗生素混合标准储备溶液: 准确称取适量

的标准物质,分别用甲醇配成 110 m g# mL
- 1
的标准

储备液 (其中, 青霉素类用水溶解, 喹诺酮类用流动

相溶解 )。储备液可在温度低于 4e 冰箱中保存一

个月。

混合标准工作溶液:根据需要吸取适量标准储

备溶液,用流动相稀释成适当浓度 28种抗生素的混

合标准工作溶液,混合标准工作溶液应现用现配。

113 液质联用测定条件 [ 2~ 4 ]

11311 液相色谱分离条件

色谱柱: A g ilent ZORBAX E clipse Plus C18柱

( 211 mm @ 150 mm, 315 Lm ); 柱温: 30 e ; 流速

0125 mL# m in
- 1

; 进样量: 40 LL。

流动相 A为含 014%甲酸的甲醇 - 乙腈 ( 65B

35)液,流动相 B为 014%甲酸的水溶液;梯度洗脱程

序为:在 0~ 10 m in内流动相 A从 9% 线性增加至

20% A,在 10~ 15 m in时线性增加至 35% A,在 15~

20 m in时线性增加至 60% A, 在 20~ 25 m in时线性

增加至 95% A,在 25~ 30 m in时线性减少至 9% A,

保持 15 m in。

11312 质谱测定条件

离子源:电喷雾电离 ( ESI)、正离子、多反应监

测 (MRM )模式检测;雾化器压力: 40 kV; 干燥器温

度: 350 e ;氮气流速: 10 L# m in
- 1

; Delta EMV 800。

28种抗生素药物分 7个时间段同时监测。 ( 0 ~

315 m in, 315~ 9 m in, 9~ 15 m in, 15~ 2015 m in, 2015

~ 2213 m in, 2213~ 25 m in, 25~ 30 m in)。
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114 样品前处理
称取空白蜂蜜样品 510 g,置于 100 mL锥形瓶

中,分别准确加入不同浓度的混合标准工作溶液

2 mL,放置 20 m in后, 加入 30 mL磷酸盐缓冲溶液

( pH = 310), 于涡流振荡器上快速混合 5 m in, 使试

样完全混匀。样液移至下接贮液器的 PEP柱中,以

小于2 mL# m in
- 1
的流速通过固相萃取柱 ( PEP柱

预先用 5 mL甲醇和 10 mL水活化 )后, 用 5 mL水

淋洗, 弃去全部淋洗液。在 65 kPa的负压下, 减压

抽干 20 m in, 最后用 6 mL氨化甲醇 (氨水 -甲醇 =

1B19, v /v )洗脱, 收集洗脱液于刻度样品管中, 于

30e 水浴中用氮气吹干,残渣溶解于 1 mL的初始流

动相中,用 0145 Lm有机滤膜过滤, 供液相色谱 -

串联质谱分析。

28种抗生素药物的总离子流色谱图如图 1所

示 (图 1中 28种抗生素药物的出峰顺序与保留时间

见表 1)。

图 1 28种抗生素标准物质的总离子流图

Fig 1 The total ion ch rom atography of 28 an tib iot ics drugs

2 结果与讨论

211 流动相的选择
被分离的抗生素药物结构各异, 采用等度流动

相系统很难达到较好分离。通过优化梯度洗脱程

序,药物的分离得到明显的改善。有机相及水相中

分别加入适量的甲酸可以改变磺胺类药物的保留因

子,使磺胺类药物得到较好的分离。甲酸对电喷雾

电离会产生一定影响,实验结果表明,甲酸添加量为

014%时方法的灵敏度最高, 分离效率最好;酸度过

高则会抑制部分抗生素药物离子化。流动相中氢离

子的存在还可以提高抗生素类药物在 ESI模式下的

离子化效率, 消除抗生素药物在 C18柱上的拖尾现

象。虽然部分药物保留时间十分接近, 但其分子离

子峰和碎片离子不同, 因此仍能通过质谱检测器对

其进行准确的定性和定量。

212 质谱条件的优化
选择最佳的去簇电压,使被分析样品不发生分

解,确保检测中离子对响应值达到最佳的同时,尽可

能提高母离子的丰度, 并可以减小化学噪音。实验

通过优化质谱条件,最终确定 28种抗生素药物的最

佳去簇电压和碰撞能量。 28种残留抗生素药物的

质谱参数 (名称、各自的保留时间、定量定性离子

对、去簇电压 DP及其碰撞能量 CE)见表 1。

研究发现雾化器压力和干燥器温度过低, 会使

蜂蜜样品去溶剂化不完全,质谱图中出现许多毛刺,

峰形较差且定量不准确。经实验确定,选择雾化器

压力 40 kV、干燥器温度 350 e 、De lta EMV设为 800

为本课题的最适质谱条件。 28种药物在酸性溶液

中呈阳离子形态, 选用 ESI源离子化, 离子化效率

高。

213 固相萃取柱的选择
实验选用 PEP固相萃取柱的填料是改性的聚

苯乙烯 /二乙烯苯,引入了吡咯烷酮极性官能团, 极

性强,对各类极性、非极性化合物具有均衡吸附作

用, 克服了传统 C18固相萃取柱对极性化合物保留不

足、对碱性化合物回收不足的缺点。且 C18柱对操作

要求较高,如果柱子中的液体流干会严重影响提取

回收率,而 PEP柱则操作简单,净化效果和回收率

较佳。因此本实验选择 PEP柱进行固相萃取净

化
[ 5]
。

214 样品溶剂的选择
样品溶剂的合适与否是提取的关键。由于 28

种抗生素药物的酸碱性各异, 而蜂蜜中含有的多糖

和有机酸类物质易与残留的药物形成离子, 干扰测

定。通过控制样品溶剂的 pH值, 可使药物以分子

形式吸附到固相萃取柱上, 而蜂蜜中的有机酸类物

质以离子形式被淋洗弃除, 再选用适宜的洗脱液将

药物洗脱下来。实验比较了 0105 m o l# L
- 1
磷酸盐

缓冲溶液 ( pH = 3)、磷酸溶液 ( pH = 2)、011 m o l#

L
- 1
碳酸钠 -碳酸氢钠缓冲溶液 ( pH 910)、乙酸乙

酯、流动相初始组成、水等溶剂,结果表明: 0105 m o l

# L
- 1
磷酸盐缓冲溶液 ( pH = 3)净化提取效果最佳。

215 淋洗溶剂的选择
选择适当的淋洗溶剂, 可将固相萃取柱中残存

的杂质除去,降低蜂蜜样品的背景干扰,提高方法的

灵敏度。以不同配比的甲醇和水的混合溶剂淋洗固

相萃取柱,混合溶剂分别为: 甲醇 - 水 ( 3B7) y水、

甲醇 -水 ( 3B7)、甲醇 -水 ( 5B95)和水。实验表明,

淋洗溶剂中含有甲醇时, 许多药物在柱上不能完全

保留,有穿漏现象, 因此选择水作为淋洗溶剂, 可将

杂质除去,且抗生素药物的提取回收率较佳。
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表 1 28种抗生素药物的质谱参数

Tab 1 M S param eters for the detection of 28 an tibiotics

抗生素 ( antiobitics)
保留时间

( retention tim e /m in)

定量离子对

( transit ions for quant itation)

定性离子对

( transit ions for confirm a tion)

去簇电压

( DP /V )

碰撞能量

( CE /V)

磺胺脒 ( sulfaguanidine) 21268 21419 /15610 21419 /10810 110 10

磺胺 ( sulfanilam ide) 21631 17310 /15610 17310 /9311 100 3

甲硝唑 ( m etron idazole) 41925 17210 /12811 17210 /8211 110 10

磺胺嘧啶 ( su lfam ethoxazo le ) 61981 25019 /15610 25019 /10812 130 10

替硝唑 ( tinidazo le) 111673 24811 /12811 24811 /12112 100 20

盐酸林可霉素 ( lincom yc in hydrochlo ride) 111987 40619 /12611 40619 /35912 130 30

磺胺二甲嘧啶 ( sulfadim idine) 131620 27819 /18610 27819 /12411 140 10

4-差向四环素 ( 4- ChaT etracyc line H ydrochlor ide) 131663 44418 /40918 44418 /15319 130 15

氟罗沙星 ( flerox acin) 161143 36919 /32519 36919 /26819 140 15

土霉素 ( oxy te tra cy cline hydrochlo ride) 161200 46018 /42519 46018 /38018 140 10

依诺沙星 ( enoxac in) 161731 32019 /23119 32019 /30219 120 30

盐酸四环 ( te tracy cline hydrochlo ride) 161858 44418 /40918 44418 /15319 140 15

氧氟沙星 ( ofloxac in) 171022 36119 /31719 36119 /26019 100 10

甲磺酸培氟沙星 ( peflox acin) 171268 33319 /31610 33319 /7012 140 15

诺氟沙星 ( nor floxac in) 171357 31919 /30119 31919 /28119 140 15

环丙沙星 ( ciproflox acin) 171978 33119 /31319 33119 /23019 100 15

磺胺氯哒嗪 ( sulfachloropyridazine) 181322 28418 /15610 28418 /10812 130 10

洛美沙星 ( lom efloxac in) 181725 35119 /33319 35119 /26510 110 15

磺胺甲恶唑 ( sulfam e thoxa zo le) 191449 25410 /15610 25410 /10811 130 10

4-差向金霉素 ( 4- ChaChlortetracycline H ydrochlor ide) 191654 47817 /44317 47817 /46118 140 15

青霉素钠 ( benzylpenic ilin sodium ) 201024 33419 /28819 33419 /16010 120 25

Sparfloxacin(司帕沙星 ) 211153 39219 /34819 39219 /29119 100 20

盐酸金霉素 ( chlo rtetracy cline hydrochlor ide) 211498 47817 /44317 47817 /15319 140 15

巴洛沙星 ( ba loflox acin) 221220 38919 /37119 38919 /35819 110 15

盐酸多西环素 ( doxy cy cline hy cla te) 231127 44418 /42718 44418 /32019 140 15

盐酸氯林可霉素 ( c lindam y cin hydro chlor ide) 231427 42919 /12611 42919 /37711 130 30

青霉素 V钾 ( phenoxym ethy lpenic ilin potassium ) 261725 35018 /16010 35018 /11411 110 4

罗红霉素 ( rox ithrom ycin) 261828 83716 /67915 83716 /55814 120 20

216 固相萃取洗脱溶剂的选择
由于 28种抗生素药物的酸碱性各异,使用单一

的洗脱剂很难将蜂蜜中残留的不同类别的抗生素药

物完全洗脱下来。曾使用乙酸乙酯、流动相初始溶

液等为洗脱溶剂, 回收率都很低。改用氨化甲醇

(氨水 -甲醇 = 1B19, v /v)为洗脱溶剂,大部分药物

的回收率比较满意。以不同配比的氨水和甲醇的混

合溶剂洗脱目标化合物, 结果发现当氨水的比例小

于 5%时,目标化合物的回收率普遍较低;当氨水的

比例大于 5%时,目标化合物的回收率不再增加,而

洗脱下来的杂质会增多, 因此选择氨水 - 甲醇 =

1B19( v /v)为洗脱溶剂。实验结果表明, 洗脱溶剂

为 6 mL时可将固相萃取柱上的残留药物完全洗脱

下来, 且杂质最少。

217 上机样品溶剂的选择
使用流动相初始溶液来稀释标准品和定容供试

样品,在保证色谱峰保留时间一致性的同时,提高了

分析物的离子化效率,增强了仪器的响应值,且质谱

图峰形较佳。

218 线性范围、标准曲线、检测限和定量限
以质量浓度 ( Lg# L

- 1
)为横坐标, 定量离子对

的峰面积为纵坐标,绘制 28种抗生素的标准工作曲

线, 其线性方程及相关系数见表 2。 28种抗生素药

物中盐酸林可霉素、盐酸克林霉素、氟罗沙星、磺胺

嘧啶、磺胺二甲嘧啶、磺胺脒、磺胺氯哒嗪、磺胺甲恶

唑、环丙沙星、诺氟沙星、洛美沙星、依诺沙星、巴洛

沙星、司帕沙星、甲磺酸培氟沙星、氧氟沙星、甲硝

唑、替硝唑、4-差向四环素、土霉素、罗红霉素的检
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出限为 012 Lg# kg
- 1

, 定量限为 015 Lg# kg
- 1

, 在

1125~ 200 ng# mL
- 1
范围内,均呈良好线性关系 (R

2

> 0199) ;磺胺、青霉素钠、青霉素 V钾、盐酸四环

素、盐酸多西环素、盐酸金霉素、4-差向金霉素的检

出限为 015 Lg# kg
- 1

, 定量限为 110 Lg# kg
- 1

, 在

1125~ 200 ng# mL
- 1
范围内,均呈良好线性关系 (R

2

> 0199)。

219 回收率和精密度
据文献报道

[ 6]
, 添加浓度小于 1 Lg# kg

- 1
时,

回收率应在 50% ~ 120%; 添加浓度在 1~ 10 Lg#
kg

- 1
时, 回收率应在 60% ~ 120%; 添加浓度在 10 ~

100 Lg# kg
- 1
时, 回收率应在 70% ~ 110%。实验选

择 110, 410, 2010 Lg# kg
- 1

3个浓度添加水平进行

加标回收试验,每个浓度 5份,以各自的定量碎片离

子进行外标法定量, 28种抗生素药物的加标回收试

验结果见表 2。3个水平的平均回收率均可达到上

述要求,结果均令人满意。日内精密度小于 8%, 日

间精密度小于 10%,满足日常分析的需要。

表 2 28种抗生素药物的线性方程、相关系数与加标回收率

Tab 2 L inear equations、 corre lation coefficients and sp iked recoveries for the de tection of 28 an tib io tic s

抗生素药物 ( an tibio tics) 线性方程 ( linea r equation) R2

加标浓度

( sp iked leve l o f

1 Lg# kg- 1)

加标浓度

( sp iked leve l o f

4 L g# kg- 1 )

加标浓度

( spiked level o f

20 Lg# kg- 1)

磺胺脒 ( su lfaguanid ine) Y= 256193X - 321147 019998 12418 10216 9614

磺胺 ( su lfanilam ide) Y= 631856X + 392199 019923 10617 8217 11419

甲硝唑 ( m etronidazo le) Y= 105015X - 34917 019992 11816 10912 10114

磺胺嘧啶 ( sulfam e thoxa zo le) Y= 189814X + 16991 4 019999 12318 10213 9816

替硝唑 ( tin idazole) Y= 566175X - 12011 019999 12213 10310 10313

盐酸林可霉素 ( lincom yc in hydroch lor ide ) Y= 18054X + 14657 019992 7719 9411 10217

磺胺二甲嘧啶 ( su lfad im id ine) Y= 548018X - 75331 7 019998 6317 8814 10015

4-差向四环素 ( 4- ChaT etracyc line hydroch lor ide) Y= 110111X + 24631 6 019973 6916 8313 10613

氟罗沙星 ( fleroxac in) Y= 428411X - 44301 9 11000 10314 9215 10318

土霉素 ( oxytetracyc line hydroch lor ide ) Y= 165518X + 391194 019939 5514 7612 10414

依诺沙星 ( enox acin) Y= 156614X - 20061 1 019998 12116 9612 10314

盐酸四环素 ( te tracyc line hydrochlor ide) Y= 116915X + 1763 019950 5515 6819 9314

氧氟沙星 ( O flox acin) Y= 270115X - 11761 8 019979 9410 9215 9912

甲磺酸培氟沙星 ( pe floxac in) Y= 528314X + 22006 019994 11918 9814 9618

诺氟沙星 ( norflox acin) Y= 342918X - 10019 019995 11312 8712 9412

环丙沙星 ( c ipro floxac in) Y= 418512X - 58591 6 019991 12213 8619 10510

磺胺氯哒嗪 ( su lfachloropyridaz ine) Y= 102719X + 13491 2 019998 12016 11612 10617

洛美沙星 ( lom e flox acin) Y= 172411X - 16950 019931 11619 11410 9613

磺胺甲恶唑 ( su lfam ethoxazo le ) Y= 101115X - 279146 019998 12010 11716 10715

4-差向金霉素 ( 4- ChaChlo rtetracy cline H ydrochlor ide) Y= 271493X - 216157 019816 12817 9512 9410

青霉素钠 ( benzylpenic ilin Sodium ) Y= 711151X - 30661 2 019996 6911 7314 10416

司帕沙星 ( sparfloxac in) Y= 219212X - 697176 019991 13719 9417 10114

盐酸金霉素 ( ch lor tetracyc line hydrochlor ide) Y= 851127X - 223127 019822 13112 10014 7912

巴洛沙星 ( ba lo floxac in) Y= 154812X - 20981 4 019992 11011 9011 9712

盐酸多西环素 ( doxycyc line hyc late) Y= 630185X + 14861 3 019979 11413 8210 11611

盐酸氯林可霉素 ( clindam yc in hydrochlor ide) Y= 889116X - 931492 019999 10912 9517 10018

青霉素 V钾 ( phenox ym ethy lpenicilin P otassium ) Y= 11616X + 11 4984 019915 7419 7510 7919

罗红霉素 ( rox ithrom yc in) Y= 434011X - 13801 1 019988 6013 7913 9810

3 结论

通过大量的实验研究,首次建立了一整套快速

有效的液相色谱 - 串联质谱体系, 可同时定量检测

蜂蜜中痕量残留的 28种抗生素类药物,并首次建立

一整套较为完善的蜂蜜样品前处理体系,可同时将

蜂蜜中残留的 28种抗生素类药物提取出来。目前

据国内外文献报道,蜂蜜中残留的多种抗生素药物

需按照不同的前处理方法, 分别进行检测。固相萃
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取时需选用不同填料的固相萃取柱, 出口蜂蜜检测

周期较长, 操作较为繁琐、费时、检测成本高
[ 12]
。本

研究建立的方法,提高了工作效率,简化了蜂蜜中残

留药物的检测方法,降低了检测成本。

该方法灵敏度达到了欧盟的痕量要求, 提高了

我国蜂蜜残留的检测水平, 该项研究也是一次新的

大胆尝试。该方法灵敏, 快速、简便, 是复杂基质蜂

蜜中多种抗生素类药物痕量残留检测的有效手段。
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华南、中南地区药物分析专题研讨会在海口市召开

  中国药学会药物分析专业委员会 5药物分析杂志6于 2009年 7月 4日在美丽的海南岛举办了 5华

南、华中地区药物分析专题研讨会 6,来自华南、中南地区有关大学、制药企业、药检所等单位,近 80人

出席了会议。

5药物分析杂志 6编委,江苏省食品药品检验所副所长王玉研究员做了题为 5拉曼光谱及其在药物

分析中的应用 6专题报告,来自浙江大学药学院中药系主任; 药物分析博士生导师瞿海斌教授做了题为

5近红外技术在制药行业中的应用 6专题报告。本次会议由赛默飞世尔科技协办, 该公司的应用专家刘

全先生、张衍亮博士分别作了有关专题报告,会场学术气氛热烈,提问者踊跃,通过研讨, 大家对拉曼光

谱技术和近红外技术有了更深入的了解。随着国内外新药物的研发与生产技术的发展, 分子光谱技术

在药物研究和质量过程控制中的应用日趋广泛。特别是近几年快速无损检测、PAT在线质量检测技术

( P rocess Analyt ical Techno logy )不断涌现, 为药物分析

领域的发展提供了新的思路和应用方向。与会者对该

检测技术能帮助制药行业解决实时药物质量安全控制

问题,表现出了浓厚的兴趣, 并表示出了应用此技术进

行本单位具体试验操作的渴望。

与会者认为: 今后应多组织应用与实践相结合的学

术活动, 为药物分析领域引进更多、更有实效的先进技

术。

(张爱琴供稿 )
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