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水产品中氯霉素快速检测产品的验证性 
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摘  要: 目的  评价市售 17 种氯霉素快速检测产品的性能指标和现场适用性, 为基层选择使用该种快检产品

提供指导。方法  以鱼肉为基质, 采用样品加标的方式制备评价用盲样。使用 17 个厂家的氯霉素快速检测产

品进行测试, 以测试结果的假阳性率、假阴性率、结果的相对准确度为性能指标, 同时考察方法的实效性, 前

处理的便捷性进行综合评价。结果  有 10 个厂家的快检试剂盒假阳性率为 0%, 假阴性率为 0%, 相对准确度

100%, 1 个厂家产品出现较低的假阳性结果, 可满足监管需要。结论  为保证快检结果的准确性和科学性, 有

必要对该类产品进行评价和分析。 
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ABSTRACT: Objective  To evaluate the conformance of property indexes and the field applicability of 17 kinds of 

food rapid inspection products for chloramphenicol in the market and provide guidance for the grass-roots units to 

choose the rapid food inspection products. Methods  The blind samples were made by addition method with the flesh 

of fish base materials. Seventeen kinds of food rapid inspection products were used to detect the blind samples. Based on 

the false negative rate, false positive rate and relative accuracy as property indexes, the timeliness and convenience were 

reviewed as well to comprehensively evaluate the products. Results  The results showed that the false positive rate and 

false negative rate of 10 kinds of products were both 0%, and the relative accuracies were 100%. One product showed 

low probability of false positive result. These products could satisfy the needs for food regulations. Conclusion  It is 

necessary to evaluate and analyze the products to ensure the accuracy and scientificity of rapid detection results. 
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1  引  言 

氯霉素是一种广谱抗生素, 在 2002 年之前, 氯霉素

可以被当作兽药来治疗畜禽和水产饲养动物的疾病[1]。但

是氯霉素对人的造血系统、消化系统具有严重的毒性反应, 

而滥用氯霉素还可能诱发致病菌的耐药性, 对人体健康构

成潜在危害[2]。农业部 235 号公告《动物性食品中兽药最

高残留限量》, 将氯霉素项目规定为“不得检出”, 美国和欧

盟也早已禁止在食用性动物中使用氯霉素。但由于氯霉素

价格低廉, 降低水产动物发病率作用显著, 而目前对氯霉

素的检测手段有限, 因此, 在水产养殖、水产品暂养及运

输及贮存过程中氯霉素滥用的情况仍时有发生[3]。 

国内外关于氯霉素类化合物的检测主要有高效液相

色谱法[4]、气相色谱法[5]、液相色谱-串联质谱法[6]、气相

色谱-串联质谱法[7]等检测方法。这些方法虽然准确度高、

重复性好、适用于定量检测[8], 但是存在成本高、操作繁

琐、设备昂贵、操作人员需专业培训和检测周期长等缺点, 

难以满足基层现场快速筛查的需求。近年来, 胶体金免疫

层析技术发展迅速, 具有前处理简单、检测成本低、对操

作人员技术水平要求低等优点, 适宜在基层推广应用, 被

认为是目前最具应用价值和发展潜力的快速检测技术[9,10]。

目前, 基于胶体金免疫层析法的氯霉素快速检测产品已在

市场上大量推广应用。氯霉素的快速检测国家标准暂未建

立, 但按照国家食药总局发布的《关于规范食品快速检测

方法使用管理的意见》食药监科〔2017〕49 号, 规定要对

在使用和拟采购的快检产品进行评价测试[11]。因此, 为规

范快检应用, 合理发挥快检技术的技术优势, 有必要对该

类快检产品进行评价和验证分析[12]。 

本研究以鱼肉为基质, 采用样品加标的方式, 选取市

场上 17 个厂家的氯霉素快速检测试剂盒进行测试, 并按

照“国家食品药品监督管理总局食药监办科[2017]43 号 食

品快速检测方法评价技术规范”[13]附件“快速检测方法性

能指标计算表”对测试结果进行数据统计, 计算假阳性率、

假阴性率、结果的相对准确度, 同时考察方法的实效性, 

前处理的便捷性, 对氯霉素快检产品的质量进行整体评价, 

以期为基层监管工作人员选购及应用氯霉素快速检测试剂

盒提供参考, 推进食品快检技术在实际监管中应用。 

2  材料与方法 

2.1  仪器与试剂 

QTRAP™ 5500 LC/MS/MS 系统 (美国 SCIEX 公

司); IKA MS3 basic 型涡旋仪(艾卡广州仪器设备有限公

司); KQ-500DE 型数控超声波清洗器(昆山市超声仪器有

限公司); BS223S 型电子分析天平(德国塞多利斯公司); 

Synergy 型超纯水仪(美国密理博公司)。 

无刺巴沙鱼肉购自超市。评价用试剂盒由厂家提供, 

为了避免对厂家的经营产生影响, 对 17 家厂家的 17 种

试剂盒从 1~17 进行编号, 本文中厂家信息全部以序号

代替。 

甲醇、乙腈(色谱纯, TEDIA 公司); 实验用水均为超

纯水。 

标准品: 氯霉素(99.3%, 德国 Dr.Ehrenstorfer 公司)。 

2.2  实验方法 

2.2.1  评价用盲样的制备 

评价用盲样选用鱼肉作为样品基质, 分别制备阴性

样品和阳性样品。 

取鱼肉若干, 去除鳞片, 沿脊背取肌肉, 对样品充分

均质, 采用现行 GB/T 22338-2008 方法[14]进行检测, 对样

品中氯霉素的含量进行测定, 测定所购鱼肉样品中氯霉素

的含量＜0.05 μg/kg, 可作为阴性样品使用, 冷冻保存。 

阳性样品采用空白基质加标方式制备。包括 2 个浓度

水平, 分别为现行国标检出限水平(0.1~0.15 μg/kg), 10 倍

检出限(1.0 μg/kg)。采用上述筛选的阴性空白基质添加氯霉

素标准溶液, 加标水平与目标浓度相当, 加标溶液与阴性

样品充分混匀, 冷冻保存。 

2.2.2  盲样均匀性和稳定性检查 

为保证评价过程的科学性, 盲样需做批内均匀性和

评价期内稳定性检查。参照 CNAS-GL032006《能力验证

样品均匀性和稳定性评价指南》[15]的相关方法。 

均匀性检查: 2 种加标水平的阳性样品均随机抽取 10

份样品, 每份样品重复测定 2 次, 采用实验室方法 GB/T 

22338-2008《动物源性食品中氯霉素类药物残留量的测定 

液相色谱-质谱/质谱法》[14]进行量值测定, 并采用单因子

方差分析法计算 F值。稳定性检查: 以 14 d作为评价期, 测

定方法同样为现行国标方法[14]。在冷冻密封保存条件下, 

分别于 3 个间隔日(第 0、7、14 d)随机抽取样品 3 份, 每份

样品重复测定 2 次, 考察样品稳定性。  

2.2.3  质控样品的制备 

为保证检测结果的准确, 同时制备阴性质控样品及

已知含量阳性质控样品, 随产品一同进行测试。选取 2.2.1

及 2.2.2 制备好的 3 种浓度的盲样, 明确标示出量值, 在评

价中发放给检测人员与其他盲样一同测试。 

2.2.4  样品测试 

检测人员经培训后完成样品测试, 具体方式为: 共完

成 17 个厂家快检产品的检测, 每个厂家 30 份盲样(盲样包

括 10 份阴性样品, 15 份检出限水平加标样品, 5 份 10 倍检

出限水平加标样品), 样品的前处理依据产品说明书的操

作步骤, 并按照产品说明书描述的结果判读原则判断检测

结果, 记录测试结果。每个厂家的样品进行测试时, 均同

时进行溶剂空白和阴性质控样品和阳性质控样品的测试, 

确保评价结果数据准确可靠。样品的编号采取双盲原则, 
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检测人员不得参与相应品种盲样的制备与编号, 或获知与

盲样量值有关的相关信息。 

2.2.5  结果统计方法 

按照“国家食品快速检测方法评价技术规范”[13]附件

“快速检测方法性能指标计算表”, 统计测试结果的假阴性

率和假阳性率。假阴性率是指方法在实验条件下达到的实

际最低检出水平时, 阳性样品中检出阴性结果的最大概 

率, 假阳性率是指方法在实验条件下达到的实际最低检出

水平时, 阴性样品中检出阳性结果的最大概率。计算方法

见表 1。 

 
表 1  快速检测方法性能指标计算表 

Table 1  The calculation table of properties indexes of 
rapid detection method 

样品情况 a 
检测结果 b 

总数 
阳性 阴性 

阳性 N11 N12 N1.=N11+N12

阴性 N21 N22 N2.=N21+N22

总数 N.1=N11+N21 N.2=N12+N22 
N=N1.+N2.或

N.1+N.2 

假阴性率

/(pf, %) 
pf=N12/N1. 

假阳性率
/(pf+, %) 

pf+=N21/N2. 

相对准确度/%c (N11+N22)/(N1.+N2.) 

注: a: 由参比方法检验得到的结果或者样品中实际的公议值结果; 

b: 由待确认方法检验得到的结果。N: 任何特定单元的结果数, 

第一个下标指行, 第二个下标指列。例如: N11 表示第一行, 第一

列, N1.表示所有的第一行, N.2 表示所有的第二列; N12 表示第一

行, 第二列。c: 为方法的检测结果相对准确性的结果, 与一致性

分析和浓度检测趋势情况综合评价。 
 

3  结果与分析 

3.1  盲样的均匀性与稳定性 

盲样均匀性结果见表 2。F 临界值 F0.05(9,10)=3.02, 2 种

加标水平阳性样品 F 值均小于 F 临界值, 表明在 0.05 显著

水平时, 样品均匀性良好。 

盲样稳定性结果见表 3。t 临界值 t0.05(10)=2.23, 2 种加

标水平阳性样品在 2 个时间点的 t 值均小于临界值, 表明

在 0.05 显著水平时, 样品是稳定的。 

3.2  结果统计 

17 个厂家的氯霉素快检产品检测结果见表 4。实验结

果显示, 编号为 2、4、6、8、9、10、11、12、15、17 的

产品假阴性率和假阳性率均为 0, 相对准确度为 100%, 产

品具有良好的性能, 未出现假阳性结果, 且均能准确检出

阳性样品, 参照国家食品药品监督管理总局已公布标准的 

表 2  2 种加标水平盲样均匀性检查统计结果 
Table 2  Detection results of uniformity for the 2 blind samples 

加标浓度
/(μg/kg) 

测定值/(μg/kg) F 值 

0.1 

0.115, 0.109; 0.110, 0.114; 0.107, 0.100; 

0.111, 0.105;  

0.098, 0.102; 0.109, 0.111; 0.116, 0.110; 

0.102, 0.110;  

0.116, 0.112; 0.107, 0.105 

3.00 

1 

1.096, 1.262; 0.999, 1.018; 1.226, 1.104; 

1.011, 1.008;  

0.996, 1.005; 1.051, 1.009; 1.113, 1.138; 

1.010, 1.027;  

1.006, 0.985; 1.018, 1.204 

2.61 

 

表 3  2 种加标水平盲样稳定性检查统计结果 
Table 3  Detection results of stability for the 2 blind samples 

加标浓度
/(µg/kg) 

间隔天数 测定值/(µg/kg) t 值 

0.1 

第 0 d 0.102, 0110; 0.095, 0.104; 
0.111, 0.109 

/ 

第 7 d 0.099, 0.096; 0.091, 0.098; 
0.108, 0.105 

1.60 

第 14 d 0.097, 0.096; 0.090, 0.094; 
0.106, 0.104 

2.08 

1 

第 0 d 0.992, 1.019; 1.112, 1.085; 
1.107, 1.088 

/ 

第 7 d 0.976, 1.008; 1.008, 1.020; 
1.072, 1.062 

1.71 

第 14 d 0.971, 1.008; 1.005, 0.999; 
1.063, 1.049 

2.09 

 
其他快速检测方法[16]对各评价指标的要求, 以上 10 种产

品可满足监管需求。编号为 13 的产品在对阴性样品的测试

中, 出现了 1 次假阳性结果, 对于快速检测, 不应有假阴

性结果, 但在可接受的范围内可以允许出现较低的假阳性

结果, 该产品的假阳性率为 10%, 参照已公布标准的其他

快速检测方法, 多数方法对假阳性率的规定是≤15%, 因

此该产品也可作为准确性较好的快速检测方法推广应用。

编号为 14 的产品在 20 个阳性样品测试中, 出现了 2 次假

阴性结果, 快速检测对假阴性情况的控制较严格, 目前已

公布标准的快速检测方法, 对假阴性的规定有≤5%, 也有

更为严格的≤1%, 因此, 该产品仍需进一步完善技术。其

他编号的产品相对准确度差, 存在较大问题。 

3.3  方法的检出限 

各厂家氯霉素快检产品标称检出限在 0.1~0.5 μg/kg

范围内。考虑到现行国标[14]检出限为 0.1 μg/kg, 为避免出

现漏检情况, 快检方法的检出限应至少也能达到 0.1 μg/kg, 

编号为 1、3、5、10、11、13、16、17 的产品标示检出限

未达到现行国标方法。为测试实际检出情况, 用浓度水平

为 0.1 μg/kg 的 15 个盲样测试各家产品, 统计结果见表 5, 
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表 4  17 种氯霉素快检产品实验结果 
Table 4  Detection results of chloramphenicol rapid detection products 

产品 阴性样品 阳性样品 
相对准确度/%

编号 测试样品数目/个 阴性结果数目/个 假阳性率/% 测试样品数目/个 阳性结果数目/个 假阴性率/% 

1 10 10 0 20 8 60 60 

2 10 10 0 20 20 0 100 

3 10 10 0 20 5 75 50 

4 10 10 0 20 20 0 100 

5 10 10 0 20 5 75 50 

6 10 10 0 20 20 0 100 

7 10 0 100 20 20 0 66.7 

8 10 10 0 20 20 0 100 

9 10 10 0 20 20 0 100 

10 10 10 0 20 20 0 100 

11 10 10 0 20 20 0 100 

12 10 10 0 20 20 0 100 

13 10 9 10 20 20 0 96.7 

14 10 10 0 20 18 10 93.3 

15 10 10 0 20 20 0 100 

16 10 10 0 20 5 75 50 

17 10 10 0 20 20 0 100 

 
表 5  17 种氯霉素快检产品检出限测试结果 

Table 5  Results of the lowest limit of detection for 17 kinds of chloramphenicol rapid detection products 

编号 标示检出限/(μg/kg) 阳性检出数目/检测总数 编号 检出限/(μg/kg) 阳性检出数目/检测总数

1 0.3 3/15 10 0.5 15/15 

2 0.1 15/15 11 0.3 15/15 

3 0.3 0/15 12 0.1 15/15 

4 0.1 15/15 13 0.3 15/15 

5 0.2 0/15 14 0.1 13/15 

6 0.1 15/15 15 0.1 15/15 

7 0.1 15/15 16 0.3 0/15 

8 0.1 15/15 17 0.3 15/15 

9 0.1 15/15  

 
编号 2、4、6、7、8、9、10、11、12、13、15、17 的快检

产品在 0.1 μg/kg 水平上的检测结果均为阳性, 而另外几个

编号的产品在该浓度水平上出现了假阴性结果, 产品灵敏

度暂时达不到国标方法的要求。 

3.4  产品适用性评价 

在实际应用中, 不仅要求快检产品的准确性好, 还 

需考虑整体适用性 , 如操作的简便性、时效性 , 产品是

否能独立使用 , 是否需要配备辅助设备等 , 保证能够在

简单实验条件的环境下应用。以前处理步骤、辅助设备

和检测耗时评价 17 种产品的适用性, 结果见表 6。由表

6 可见, 3 号、16 号产品前处理步骤将提取和净化环节合

并 , 评价结果并不理想 , 其余产品前处理和辅助设备基 
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表 6  17 种氯霉素快检产品的适用性评价 
Table 6  Comprehensive evaluation form of applicability of 17 kinds of chloramphenicol rapid detection products 

编号 前处理步骤 辅助设备 
单个样品检验时间

/min 

1 粉碎、均质、提取、浓缩、复溶、净化, 点板 均质机、天平、蜗旋振荡器、离心机、移液枪等 45 

2 粉碎、均质、提取、浓缩、复溶、净化, 点板 均质机、天平、蜗旋振荡器、离心机、移液枪等 40 

3 粉碎、均质、提取(净化), 点板 均质机、天平、蜗旋振荡器、移液枪等 40 

4 粉碎、均质、浓缩、复溶、净化, 点板 均质机、天平、蜗旋振荡器、离心机、移液枪等 45 

5 粉碎、均质、浓缩、复溶、净化, 点板 均质机、天平、蜗旋振荡器、离心机、移液枪等 42 

6 粉碎、均质、浓缩、复溶、净化, 点板 均质机、天平、蜗旋振荡器、离心机、移液枪等 50 

7 粉碎、均质、浓缩、复溶、净化, 点板 均质机、天平、蜗旋振荡器、离心机、移液枪等 45 

8 粉碎、均质、浓缩、复溶、净化, 点板 均质机、天平、蜗旋振荡器、离心机、移液枪等 45 

9 粉碎、均质、浓缩、复溶、净化, 点板 均质机、天平、蜗旋振荡器、离心机、移液枪等 40 

10 粉碎、均质、浓缩、复溶、净化, 点板 均质机、天平、蜗旋振荡器、离心机、移液枪等 40 

11 粉碎、均质、浓缩、复溶、净化, 点板 均质机、天平、蜗旋振荡器、离心机、移液枪等 40 

12 粉碎、均质、浓缩、复溶、净化, 点板 均质机、天平、蜗旋振荡器、离心机、移液枪等 40 

13 粉碎、均质、浓缩、复溶、净化, 点板 均质机、天平、蜗旋振荡器、离心机、移液枪等 45 

14 粉碎、均质、浓缩、复溶、净化, 点板 均质机、天平、蜗旋振荡器、离心机、移液枪等 40 

15 粉碎、均质、浓缩、复溶、净化, 点板 均质机、天平、蜗旋振荡器、离心机、移液枪等 45 

16 粉碎、均质、提取(净化)、点板 均质机、天平、蜗旋振荡器、移液枪等 40 

17 粉碎、均质、浓缩、复溶、净化, 点板 均质机、天平、蜗旋振荡器、离心机、移液枪等 40 

 
本相同, 单个样品的检测时间差异主要体现在各种产品

提供的辅助设备如离心机、涡旋振荡器等的使用便利性

上。1、5 号产品提取试剂与其他产品差异较大, 评价结

果也不理想。 

4  结  论 

本文对市售的 17 种氯霉素快检产品进行了验证性

评价和分析。参照“国家食品药品监督管理总局食药监办

科[2017]43 号 食品快速检测方法评价技术规范”[13]制备

了评价用盲样, 并对产品的假阳性率、假阴性率、检出

限进行评价, 并综合考察了产品适用性。从分析结果来

看 , 该类快检产品的整体水平较好 , 超过一半的产品除

了测试时间相比国标方法优势明显, 在检验灵敏度和准

确度上也已经达到国标方法的水平, 但也有部分产品说

明书不规范 , 前处理提取试剂不理想 , 除杂除脂效果不

好 , 测试卡质量不稳定或技术不达标等 , 导致产品不能

满足监管需求。 
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