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烟台市动物源性食品中硝基呋喃的污染状况调查 

董峰光*, 王朝霞, 宫春波, 邢玉芳, 孙月琳 
(烟台市疾病预防控制中心食品营养科, 烟台  264003) 

摘  要: 目的  对烟台市动物源性食品中硝基呋喃的污染状况进行调查, 了解烟台市动物源性食品中硝基呋

喃的污染情况。方法  采用随机采样的方法, 于 2012~2017 年于烟台辖区内养殖环节、运输环节、流通环节

和餐饮环节, 共采集动物源性食品样本 250 份, 采用液相色谱-串联质谱法定量检测硝基呋喃类药物残留。      

结果  烟台市售动物源性食品中硝基呋喃类药物总检出率为 1.6%(4/250)。双壳类和鱼类水产品中有硝基呋喃

代谢物检出, 检出率分别为 5%(2/40)和 2.47%(2/81), 甲壳类水产品、畜肉类、禽肉类和蛋类中硝基呋喃代谢

物均未检出。4 种硝基呋喃代谢物中 3-氨基-2-恶唑烷基酮(3-amino-2-oxazole alkone, AOZ)的检出率最高(1.2%, 

3/250)。结论  烟台市动物源性食品中硝基呋喃污染总体较轻, 但在一定程度上存在硝基呋喃的残留, 应加强

监督管理, 保障食品安全。 
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Investigation on nitrofuran contamination in animal derived food  
in Yantai city 

DONG Feng-Guang*, WANG Zhao-Xia, GONG Chun-Bo, XING Yu-Fang, SUN Yue-Lin 
(Food Nutrition Department, Yantai Center for Disease Control and Prevention, Yantai 264003, China) 

ABSTRACT: Objective  To investigate the pollution of nitrofuran in animal derived food in Yantai, and to 

understand the pollution of nitrofuran in animal derived foods in Yantai. Methods  Totally 250 animal derived food 

samples were collected in Yantai city from breeding section, transport links, intermediate links and catering links 

during 2012 to 2017 according to the principle of random sampling. The samples were determined by liquid 

chromatography-tandem mass spectrometry. Results  The positive rate of nitrofuran metabolites was 1.6% (4/250). 

Nitrofurans metabolite was detected in bivalve and fish with the detection rates of 5%(2/40) and 2.47%(2/81), 

respectively. Nitrofurans metabolite was not detected in crustacea, livestock meat, poultry meat and eggs. The 

detection rate of 3-amino-2-oxazole alkone (AOZ) was the highest among all metabolites which was 1.2%(3/250). 

Conclusion  The animal derived food in Yantai is slightly polluted by nitrofuran. Some animal derived food is 

contaminated by nitrofurans. Therefore, supervision and inspection should be strengthened in food production to 

ensure food safety． 
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1  引  言 

硝基呋喃类药物作为一种广谱性抗生素, 曾广泛应

用于畜禽及水产养殖业[1]。近几年研究证明, 硝基呋喃类

药物及其代谢物具有致癌、致畸、致突变等作用[2-4], 欧盟

禁止将其用于食用动物养殖中[5]。但是不论饲料中还是食

品中均能检出硝基呋喃代谢物残留[6,7]。研究表明, 硝基呋

喃类药物在动物体内代谢很快 , 检测动物组织中硝基   
呋喃原药不足以反映其真实的残留水平。呋喃它酮、呋  
喃西林、呋喃妥因和呋喃唑酮代谢产物分别为 5-甲基吗啉

-3- 氨 基 -2- 恶 唑 烷 基 酮 (3-amino-5-morpholinomethyl-2- 
oxazolidinone, AMOZ)、氨基脲(semicarbazide, SEM)、1-
氨基-2-内酰脲(1-aminohydantoin, AHD)、3-氨基-2-恶唑烷

基酮 (3-amino-2-oxazolidinone, AOZ), 各类代谢产物能  
与蛋白质结合 , 可长期稳定存在于动物体内 , 故通常以  
测定其代谢物的方式来监控硝基呋喃类药物在动物体内的

含量[8]。 
本研究采用液相色谱 -串联质谱法 , 对随机采集的

250 份烟台市动物源性食品进行了硝基呋喃类代谢物的检

测, 以期掌握硝基呋喃类药物残留的情况, 为强化监管以

及风险控制提供依据。 

2  材料与方法 

2.1  样品来源 
按照烟台行政区域划分, 设置 12 个监测点, 采用随

机采样的方法, 于 2012 年 3 月~2017 年 11 月在养殖环节、

运输环节、流通环节、餐饮环节, 共采集 250 份样本, 其
中鱼类 81 份、甲壳类 42 份、双壳类 40 份, 畜肉类 30 份、

禽肉 35 份、蛋类 22 份。样本随采随检, 于 2017 年 12 月

将数据进行汇总。 

2.2  仪器与试剂  

Agilent6460 液相色谱-串联质谱仪(配有电喷雾离子

源 ESI, 美国 Agilent 公司); OA-SYS TM N-EVAP TM 112 氮

吹仪(美国 Organomation 公司); VISIPREP 24TM DL 固相萃

取仪(美国 Supelco 公司); CR21N 高速离心机(日本 Hitachi
公司); GENIE-20 涡旋混匀器(美国 Vortex 公司)。标准物质:
呋喃唑酮、呋喃它酮、呋喃西林、呋喃妥因(纯度均为 99.0%, 
德国 Dr．Ehrenstorfer GmbH 公司); 甲醇、乙腈、乙酸乙

酯(色谱纯, 美国 Millipore 公司); 盐酸、无水硫酸钠、正

己烷(分析纯, 天津市科密欧化学试剂有限公司); 氢氧化

钠(分析纯, 上海市计量测试技术研究院); 氨水(分析纯, 
烟台三和化学试剂有限公司); 一级试验用水。 

2.3  检测方法与评价标准  

硝基呋喃代谢物依据《2013 年国家食品污染和有害

因素风险工作手册》[9]中兽药及违禁药物检测的标准操作

程序的方法要求, 采用液相色谱-串联质谱法进行检测。 
2.3.1  试样制备 

将鱼虾等水产品去鳞、去皮、沿背脊取肌肉, 猪肉、

牛肉和肌肉去筋, 充分绞碎, 匀质。分出 500 g 作为试样, 
试样置于20 ℃以下避光保存。 
2.3.2  试样衍生化、提取及净化 

称取已匀浆的样品 1 g(精确到 0.01 g), 置于 50 mL 离

心管中, 依次加入 20 μL 4 种硝基呋喃代谢产物内标物混

合标准溶液, 10 mL 盐酸溶液, 100 μL 2-NBA 衍生剂。涡旋

混匀后, 将离心管置于 37 ℃恒温摇床中避光放置过夜(约
16 h)。取出离心管并冷却至室温, 用氢氧化钠溶液调节 pH
＝7.4±0.2。再以 10000 r/min 的速度, 在 4 ℃下离心 10 min, 
取上清液进行固相萃取净化。 

将提取液通过预先活化过的 HLB 固相萃取柱, 再用 
5 mL 超纯水淋洗小柱后抽干。用 5 mL 乙酸乙酯洗脱小柱, 
洗脱液在氮气流下吹干, 用乙腈/水溶液(10:90, V: V)定容

至 1.0 mL, 过 0.22 μm 微孔滤膜后待上机测定。 
2.3.3  仪器条件 

(1)色谱条件 
色谱柱: ACQUITY UPLC® BEH C18(2.1 mm×100 mm, 

1.7 μm); 柱温: 35 ℃; 流动相: A: 5 mmol/L 乙酸铵溶液(含
0.1%甲酸), B: 乙腈; 进样量: 10 μL。 

(2)质谱条件 
电离源: 电喷雾离子源, ESI+; 毛细管电压: 3.5 kV; 

离子源温度: 150 ℃; 脱溶剂气温度: 500 ℃; 脱溶剂气流

量: 800 L/h; 锥孔反吹气流量(50 L/h); 检测方式: 多离子

反应监测(multiple reaction monitoring, MRM)。 
样本合格与否判定依据参照卫生部《食品中可能违法

添加的非食用物质和易滥用的食品添加剂品种名单》[10], 
对检验结果进行评价。 

2.4  质量控制   

采用内标法分析样品中硝基呋喃类代谢物的含量 , 
通过基质加标、样品空白、试剂空白和平行样品进行质量

控制和保证。硝基呋喃类代谢物添加浓度在 5.0~100 ng/mL
时呈良好的线性关系 , 检测限为 0.5 μg/kg, 定量限为    
1.5 μg/kg, 添加 5.0 μg/kg 时回收率为 92%~115%。 

3  结果与分析 

3.1  不同样品中硝基呋喃代谢物的检出情况 

硝基呋喃代谢物的总检出率为 1.60%(4/250), 仅在水

产品中有检出, 畜肉、禽肉和蛋类中均未检出。不同种类

水产品的硝基呋喃代谢物的污染情况不同, 鱼类和双壳类

水产品中有检出, 甲壳类水产品中未检出。鱼类和双壳类

水产品中检出了 AOZ、SEM 和 AHD, 总检出率分别为
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2.47%(2/81)和 5.00%(2/40)。详见表 1。 
 
表 1  不同种类动物源性食品中硝基呋喃的检出情况 

Table 1  Detection results of nitrofuran metabolites in different 
kinds of animal derived samples 

样品 
种类 

样品数

(份) 
检出数

(份) 
检出率

(%) 
检出类型 

鱼类 81 2 2.47 AOZ 

甲壳类 42 0 0 ND 

双壳类 40 2 5.00 

SEM、AOZ、AHD(其
中 1 份样本存在 2 种硝

基呋喃代谢物检出)

畜肉 30 0 0 ND 

禽肉 35 0 0 ND 

蛋类 22 0 0 ND 
注: ND 表示未检出 
 

3.2  不同年份动物源性食品中硝基呋喃类代谢物监

测状况分析 
2014 年的动物源性食品样品中硝基呋喃类代谢物检

出率为 20%(2/10), 2016 年的动物源性食品样品中硝基呋

喃类代谢物为 6.67%(2/30), 2012 年、2013 年、2017 年均

未检出。2015 年未进行相关检测。将 2014 年动物源性食

品样品中硝基呋喃类代谢物检出情况与 2016 年进行比较

发现, 2 年之间有显著差异(χ2＝0.37, P<0.05)。 

3.3  不同监测点动物源性食品中硝基呋喃类代谢物

监测状况分析 

12个监测点中, 仅 4个监测点的样品存在硝基呋喃类

代谢物检出, 检出率分别为 2.08%(1/48)、5.88 %(1/17)、
4.76%(1/21)和 3.70%(1/27), 其余 8 个监测点的样品均无硝

基呋喃类代谢物检出。 

3.4  4 种硝基呋喃代谢物的检出情况 

4 种硝基呋喃代谢物的检出限均为 0.5 μg/kg, 其中

AOZ 的检出率最高 , 为 1.20%(3/250), 占总检出份数的

60.00%(3/5), 其次为 SEM 和 AHD, 检出率均为 0.40% 
(1/250), 均占总检出份数的 20.00%(1/5), AMOZ 未检出。

详见表 2 和表 3。 
 

表 2  4 种硝基呋喃代谢物的检出情况 
Table 2  Detection results of nitrofuran metabolites in different 

aquatic products samples 

名称 检出数/份 检出率(%) 含量(μg/kg) 

AOZ 3 1.20(3/250) 80.50、64.50、1.70

SEM 1 0.40(1/250) 2.10 

AHD 1 0.40(1/250) 2.40 

注: 其中 1 份样本存在 2 种硝基呋喃代谢物检出 
 

3.5  不同采样环节检出情况  

在各采样环节中, 仅流通环节(农贸市场和商店)样品

存在硝基呋喃代谢物检出, 检出率分别为 1.61%(2/124)和
2.33%(2/86)。养殖环节(23 份)、运输环节(7 份)和餐饮环节

(10 份)样品均无硝基呋喃代谢物检出。 

4  结  论 

    食品中硝基呋喃抗生素残留除了会导致人群相关的

健康问题, 还会导致产品召回、被拒入境等影响经济发展

的问题[11]。故对其开展监测非常重要。现有的文献基本是

针对某地区某一类食品进行了硝基呋喃代谢物残留的监测, 
如湖北地区监测了虾[12]、肉类[13]、广东省监测了鱼类[14]

中的硝基呋喃; 或是某一年的监测, 如 2013 年江苏省[15]、

2013 年陕西省[16]均进行了监测, 缺少对某地区某时间跨

度 内 全 部 动 物 源 性 食 品 的 监 测 分 析 。 本 文 研 究 了

2012~2017 年烟台市动物源性食品的硝基呋喃污染总体情

况, 时间跨度较长, 涉及的食品品种较齐全。 
2016 年烟台市动物源性食品中硝基呋喃代谢物的总

检出率为 6.67%(2/30), 远低于山东省 2016 年水产品中硝

基呋喃 19.20%(48/250)的检出率。2016 年烟台市监测的样

品中, AOZ、SEM 和 AHD 的检出率均为 3.33% (1/30), 除 
 

表 3  AOZ、SEM 和 AHD 在不同种类动物源性食品中的具体检出情况 
Table 3  Detection results of AOZ, SEM and AHD in different kinds of animal derived samples 

名称 
样品数

(份) 

AOZ SEM AHD 

检出数

(份) 
检出率

(%) 

含量范围

(μg/kg) 

检出数

(份) 
检出率

(%) 

含量范围

(μg/kg) 

检出数

(份) 
检出率

(%) 

含量范围

(μg/kg) 
鱼类 81 2 2.47 ND~80.50 0 0 ND 0 0 ND 

甲壳类 42 0 0 ND 0 0 ND 0 0 ND 
双壳类 40 1 2.50 ND~1.70 1 0 ND~2.10 1 0 ND~2.40 
畜肉 30 0 0 ND 0 0 ND 0 0 ND 
禽肉 35 0 0 ND 0 0 ND 0 0 ND 
蛋类 22 0 0 ND 0 0 ND 0 0 ND 

注: ND 表示未检出 
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AOZ 略高于山东省 2016 年 AOZ 的检出率 2.01%外, SEM
和 AHD 远低于山东省监测结果的 7.60%和 10.53%。提示

烟台市动物源性食品总体安全状况较好。 
不同年份中, 仅 2014 年和 2016 年存在硝基呋喃类代

谢物检出, 每年检出 2 份样品, 其余年份无检出。12 个监

测点中, 仅 4 个监测点的样品有检出, 每个监测点检出 1
份样品。其余监测点无检出。因检出数量较少, 数据不具

有代表性。建议继续加强烟台市动物源性食品中硝基呋喃

的监测。 
各采样环节中, 仅流通环节(农贸市场和商店)样品存

在硝基呋喃代谢物检出, 其余采样环节样品如养殖环节、

运输环节、餐饮环节样品均无硝基呋喃代谢物检出。证明

烟台动物源性食品中残留的硝基呋喃代谢物来源于养殖环

节的违规使用的可能性不大, 而流通环节的样品存在产地

无法溯源的问题。建议加强产品溯源, 以利于及时发现食

品安全隐患, 对硝基呋喃类药物滥用情况进行追踪溯源。 
总体看来, 烟台市动物源性食品中虽然存在硝基呋

喃滥用的情况, 但情况并不严重。相关部门应该对生产环

节和销售环节的鱼类和双壳类水产品进行硝基呋喃类药物

的检查, 调查和了解生产环节和销售环节是否存在硝基呋

喃类药物违规滥用的问题; 强化养殖环节的监管, 杜绝违

规药物在食品动物中的使用, 杜绝残留禁用药物的食品流

向市场。 
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