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摘  要: 为保障动物健康和生产性能, 兽药在畜牧生产中得到普遍应用。但兽药的滥用及不合理使用导致兽

药及其代谢产物残留在动物源性食品中, 对人们的身体健康造成潜在危害。因此, 开发简单、快速、高效的动

物源性食品中多兽药残留检测方法尤为重要。如何从复杂样品基质中将多种残留的兽药提取和净化是兽药残

留检测的关键环节, 直接影响检测结果的准确性。本文系统综述了畜禽肉、蛋中多种兽药残留的样本前处理

与净化方法, 同时对常用前处理方法的优劣和适用性等问题进行了比较分析, 并指出未来样本前处理技术发

展趋势, 为促进动物源性食品中样本前处理技术的发展提供理论参考。 

关键词: 多兽药残留; 样品前处理技术; 畜禽肉; 蛋 

Research progress on pretreatment technology of multiple veterinary drug 
residues in meat and eggs 

SHEN Jia-Lu1,2, WANG Liang3, ZHAO Qing-Yu1, YANG Wei-Fang1,3,  
ZHANG Jun-Min1, ZHANG Hui-Yan1* 

(1. State Key Laboratory of Animal Nutrition, Institute of Animal Sciences of Chinese Academy of Agricultural Sciences, 
Beijing 100193, China; 2. College of Animal Science and Technology, Qingdao Agricultural University,  

Qingdao 266109, China; 3. Beijing General Station of Animal Husbandry, Beijing 100107, China) 

ABSTRACT: In order to ensure animal health and production performance, veterinary drugs are widely used in animal 

husbandry. However, the abused and unreasonable use of veterinary drugs leads to the accumulation of the residues of 

veterinary drugs and their metabolites in animal-derived foods, which causes potential damages to people’s health. 

Therefore, it is important to develop a simple, rapid, and efficient detection method for multiple veterinary drug residues 

in animal-derived foods. The extraction and purification method of different residues from complex sample matrices is 

fundamental in the detection of veterinary drug residues, which directly affects the accuracy and validity of the test 

results. This paper systematically reviewed the sample pretreatment and purification methods of various veterinary drug 

residues in meat and eggs, at the same time, compared and analyzed the advantages, disadvantages and applicability of 
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commonly used pretreatment methods. Finally, pointed out the development direction and trend of sample pretreatment 

technology in the future, the content of the review will provide a theoretical reference for promoting the development 

of sample pretreatment technology in animal-derived foods. 

KEY WORDS: multiple veterinary drug residues; sample pretreatment technology; meat; eggs 
 
 

0  引  言 

在畜牧生产经营过程中, 为了保障动物健康和生产

性能, 兽药的使用不可避免[1]。兽药的使用确实有效地控

制了动物疾病的发生, 但是不严格遵循休药期, 不合理、

不科学的使用兽药与禁限用兽药以及在饲料中非法添加抗

生素作为促生长剂 [2], 均造成了兽药在畜禽体内的蓄积, 

使得兽药及其代谢物残留在畜禽组织、器官及其产品中, 

引起动物源性食品兽药残留问题[3]。 

动物源性食品中兽药残留严重影响食品质量安全 , 

同时给人们的身体健康造成潜在危害[1]。若长期食用含有

兽药及其代谢物残留的动物源性食品, 这些化合物会在人

体内积累, 直接或间接损害人体健康, 严重者甚至会引起

中毒和死亡[4]。比如: 四环素类抗生素在体内长期积累会

产生肝毒性、肾毒性以及影响牙齿和骨骼发育[5]; 磺胺类

药物在人体内的代谢时间长, 极易在体内过量残留。若磺

胺类药物在体内残留并累积会引起造血功能紊乱, 引发过

敏甚至致癌 [6]; 此外 , 当畜禽使用的兽药经体内代谢后 , 

代谢不完全的兽药残留化合物将以排泄物的形式外排到外

界环境中, 对土壤、水源、空气等造成不同程度的污染, 进

而对生态环境造成严重的影响[7]。除此, 抗生素类药物在

畜禽养殖业中滥用引发细菌耐药性问题日益严峻, 这给人

类的公共卫生安全造成巨大危害[8]。 

目前, 为了解决动物源性食品中的兽药残留问题, 世

界各国也对兽药残留限量及科学使用进行了规范。比如: 

2006 年欧盟全面禁止使用促生长类抗生素, 抗菌药物仅作

为治疗使用; 日本于 2018 年 4 月规定, 禁止在屠宰前 7 d, 

将促生长类抗生素用于畜禽养殖; 美国食品药品监督管理

局(Food and Drug Administration, FDA)于 2013 年发布资源

禁用指导书, 并于2017年全面禁用促生长类抗生素[9]; 我国

于 2019 年 9 月 6 日发布了关于食品中兽药最大残留限量的

食品安全国家标准, 该标准明确规定了动物源性食品中阿

苯达唑等 104 种兽药的最大残留限量。另外, 中国农业农村

部 194 号公告也明确公布: 自 2020 年 7 月 1 日起停止生产

含有促生长类药物饲料添加剂(中药类除外)的商品饲料[10]。 

兽药残留在动物源性食品中的浓度通常处于痕量 , 

而且动物源性食品中兽药的最大残留限量也不断降低[9], 

因此, 建立灵敏、高效的兽药残留的检测显得尤为重要。

针对动物源性食品基质的多样性以及样品中兽药残留的差

异性, 多兽药残留检测方法的开发迫在眉睫, 尤其是适用

于多种不同基质的动物源性食品中多兽药残留的检测方法

逐渐成为了兽药残留检测最主要的发展趋势[11]。 

动物源性食品中多兽药残留的检测主要包括样品前

处理和检测分析两大部分[12]。由于动物源性食品成分复

杂、基质影响较大以及其中所含有的兽药残留相对处于痕

量, 故对于动物源性食品中多种兽药残留很难进行分离与

纯化[13]。因此, 样品的前处理是兽药残留检测的关键环节, 

直接影响兽药残留化合物分析结果的准确性[14]。由此可见, 

对于前处理技术的不断优化从而使其适用于多种基质也是

大势所趋。 

前人的研究多数集中于对单一基质中兽药残留物的

提取与净化, 而本文就分别适用于以及共同适用于畜禽

肉、蛋中多种兽药残留的样本前处理技术进行综述, 同时

对常用前处理方法的优劣和适用性等问题进行了比较分析, 

为可同时适用于多种动物源性食品中前处理技术的优化提

供理论依据。除此, 由于目前对多种动物源性食品中兽药

残留的检测逐渐成为发展的趋势, 故针对于多种基质的前

处理技术的优化、发展具有一定意义。 

1  样品前处理技术 

目前, 基于畜禽肉、蛋的传统前处理方式主要有液液

萃取法(liquid liquid extraction, LLE)、固相萃取法(solid phase 

extraction, SPE)、QuEChERS 法、基质固相分散萃取法(matrix 

solid phase dispersion, MSPD)、加速溶剂萃取法(accelerated 

solvent extraction, ASE)[15]。除此, 还有一些新型的样品前处

理技术 , 如 : 固相微萃 取 (solid phase microextraction, 

SPME)、搅拌棒吸附萃取(stir bar sorptive extraction, SBSE)、

分散固相萃取(dispersive solid-phase extraction, d-SPE)、磁性

固相萃取(magnetic solid phase extraction, MSPE)、分子印迹

技术(molecular imprinting technology)、免疫亲和层析技术

(immunoaffinity chromatography, ICA)等。 

1.1  样品前处理方法 

1.1.1  液液萃取法 

LLE是一种比较经典的提取方法, 其提取原理为待测

残留化合物在不相溶的两种溶剂中分配系数不同从而得以

分离[16]。其最常用的有机溶剂有乙酸乙酯、苯、正己烷、

氯仿、丙酮、乙腈、甲醇等。在实际应用中需根据待测

物的种类与性质选择相应的有机溶剂。与其他方法相比, 

LLE 具有操作简单、可一次处理多个样品等优点[17], 但

同时也存在受基质干扰大、净化效果差、有机试剂消耗
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多等缺点[18]。 

双水相萃取技术(aqueous two phase extraction, ATPE)

是液液萃取中的一种, 是将两种不同的水溶性聚合物的水

溶液混合, 经过一段时间, 当溶液达到合适浓度时, 混合

体系分为互不相容的两相进而分离的一种前处理方法[19], 

具有渗透性好、可以与样品充分接触等优点[20]。目前该方

法多应用于水产品的兽药残留检测[21]。 

1.1.2  固相萃取法 

固相萃取法通过选择性吸附和选择性洗脱的分离原

理将待测物与杂质分离, 从而达到快速分离与净化的目

的[22]。其关键主要在于吸附剂与相关溶剂的选择[23], 吸附

剂将直接影响待测物的选择性吸附, 洗脱液则直接影响待

测物质的含量。在实际应用中, 需根据待测物的性质选择

合适的固相萃取小柱, 进而达到理想的分离净化效果。 

1.1.3  QuEChERS 法 

QuEChERS 法于 2003 年由 ANASTASSIADES 教授开

发, 起初被应用于农产品中农药残留检测, 后来由于其具

有快速、简便、可同时检测多种化合物等优点被逐渐应用

到兽药残留的分析检测中[18]。其分离原理与固相萃取法相

同, 均是通过吸附剂与杂质相结合将杂质除去, 从而达到

分离净化的目的[12]。目前, QuEChERS 法中常用的吸附剂

有十八烷基二氧化硅(ostade-cylsilane, C18)、乙二胺-N-丙基

硅烷(ethylenediamine-N-propylsilane, PSA)、十八烷基硅烷

(octadecyl silane, ODS)、氨基和石墨化碳黑 (graphitized 

carbon black, GCB)等[24]。不同吸附剂的吸附杂质的能力不

同, 应根据不同食物基质及待测物的种类选择相应的吸附

剂。比如 C18 吸附剂可以去除基质中的脂类、蛋白质等物

质; PSA、氨基等作为吸附剂, 可以去除基质中有机酸、糖

类及脂肪酸等杂质[18]。 

1.1.4  基质固相分散萃取法 

MSPD 是一种简单、高效的提取净化方法[25]。其原理

是将样品与萃取材料共同研磨为半干状态的混合物作为填

料装柱, 随后用不同的溶剂进行淋洗并洗脱待测残留化合

物。该方法无需进行组织匀浆、沉淀、离心等过程, 避免

了样品损失, 具有操作简单、萃取效率高等优点[26]。同时

该方法应用广泛, 适用于各种分子结构残留化合物的提取

与净化[27]。 

1.1.5  加速溶剂萃取法 

ASE 是一种在高温高压的条件下, 有机溶剂自动萃

取的前处理方法[18]。该方法可以提升待测物的溶解度及扩

散效率, 具有有机溶剂消耗量少、基质效应干扰小、回收

率高、速度快等优点, 同时也具有仅应用于单一样品中兽

药残留检测的缺点[28]。 

1.1.6  固相微萃取法 

固相微萃取法是一种基于液-固吸附平衡、无溶剂且

对环境友好的前处理方法。该前处理方法集萃取、富集、

洗脱、进样于一体[29], 在固相萃取技术的基础上进一步减

少了溶剂用量, 并在较高水平上提高了灵敏度。固相微萃

取具有节约时间、所需样品量少、灵敏度高等优点, 但同

时也存在萃取涂层使用次数有限等不足[30]。 

1.1.7  搅拌棒吸附萃取法 

该前处理方法是对固相微萃取的改进, 具有较高的

萃取相负载量[31]。使用该前处理方法处理动物源性产品时

需根据所提取的兽药残留物的性质选择合适的搅拌棒涂

料。但目前多数搅拌棒涂料为聚二甲基硅氧烷, 其主要用

于非极性化合物的萃取[32]。故为了扩大其应用范围, 开发

了不同类型的搅拌棒涂料。 

1.1.8  磁性固相萃取法 

磁性固相萃取是以磁性或可磁化材料为吸附剂, 通过外

加磁场将其分离, 随后洗脱吸附在磁性材料上的目标化合物, 

从而进行浓缩与分析[33]。磁性固相萃取通常使用 Fe3O4 作为

磁芯, 并用碳纳米管、苯基二氧化硅等材料对表面进行修饰

以提高稳定性[34]。磁性固相萃取具有操作简单、省时等优点, 

但同时也存在磁性复合材料的制备相对复杂等缺点。 

1.1.9  分子印迹技术 

分子印迹技术是利用分子印迹聚合物对模板分子进

行特异性识别的前处理技术[35]。分子印迹聚合物是一种合

成材料, 与模板分子及其类似化合物具有高度亲和力, 同

时也可与模板分子形成互补的立体结构, 能够特异性识别

和结合模板分子[36]。由于该前处理方法具有很强的特异性, 

故因此缺乏通用性。 

1.1.10  免疫亲和固相萃取 

免疫亲和固相萃取是以抗原、抗体的特异性、可逆性

结合为原理的前处理技术[37]。该前处理方法的基本过程主

要是: 将抗体与惰性基质固相载体偶联制成免疫吸附剂, 随

后将其装柱, 当待检样品经过免疫固相萃取柱时, 抗体与待

测物特异性结合, 而杂质不被保留随洗涤液流出, 最后, 选

用合适的洗脱液将抗原从免疫亲和固相萃取柱上洗脱下来, 

进而达到净化分离的目的[38]。该前处理技术高效、具有高

选择性、可有效降低基质效应。由于该方法特异性较强, 故

对于动物源性食品中多兽药残留的净化还需进一步改善。 

1.1.11  前处理方式的差异 

在动物源食品多种兽药残留的检测中 LLE、固相萃取

法、ASE、QuEChERS 法和 MSPD 等方法得到了广泛的应

用。经比较可见, 不同方法之间存在差异。表 1 简单概括

了动物源性食品中兽药残留检测常用的前处理技术之间的

优劣点。 

1.2  适用于畜禽肉或鸡蛋的多兽药残留前处理方法 

畜禽肉和鸡蛋样本基质差异较大, 鸡蛋蛋黄中含有

接近 33%的脂肪, 极性较低的兽药化合物容易残留其中, 

而肌肉组织中脂肪含量仅占 2.5%, 再加之蛋白质、酶、糖

类等种类和含量的差异, 故适用于畜禽肉的样品前处理技

术不一定在鸡蛋中适用[9]。因此, 对于不同动物源性食品

采取的前处理技术具有一定选择性。 
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表 1  样品前处理技术的差异 
Table 1  Differences in sample pretreatment techniques 

前处理方式 优点 缺点 

LLE 

简单、渗透性好、

能与待测物充分

接触、萃取效率高 

基质效应影响大、净

化效果较差 

基质干扰大 

固相萃取法 
净化效果好、重现

性好 

部分固相萃取柱需

要预处理 

ASE 

能快速自动化处

理批量样品、有机

试剂消耗少、溶解

度及扩散效率高 

处理环境高温高压 

应用于单一样品的

检测 

基质固相萃取法 

简单、高效、减少

样品待测成分损

失、无需任何实验

设备 

应用于单一样品的

检测 

QuEChERS 法 
快速、简单、有效、

廉价、安全 

富集系数低、极性物

质回收率低 

固相微萃取 
节约时间、所需样

品少、灵敏度高 
涂层使用寿命有限 

搅拌棒吸附萃取 萃取相负载量高 涂料种类有限 

磁性固相萃取 操作简单、省时 
磁性复合材料制备

复杂 

分子印迹技术 高特异性 缺乏通用性 

免疫亲和固相 

萃取 

高效、高选择性、

可降低基质效应 

多应用于单一组分

兽残检测 
 

近几年畜禽肉中多种兽药残留检测常用的前处理技

术见表 2。如: BISELLI 等[39]采用 LLE 对鸡肉中喹诺酮类、

磺胺类、四环素类等 84 种兽药残留进行检测, 经高效液相

色谱-串联质谱分析得到其检出限为 0.7~20 ng/g, 回收率

为 60%~100%, 其结果证明该方法仍需优化, 从而进一步提

高回收率; 除此, YU 等[40]采用 MSPD 对猪肉中多种兽药残

留进行检测, 经高效液相色谱分析得到其检出限为 2~10 ng/g, 

回收率为 80.6%~99.2%。WANG 等[41]对此前处理方法进行优

化, 采取基质固相分散萃取与分子印迹相结合, 其检出限为

0.5~3.0 ng/g。结果证明该方法得到了明显的改善, 其原因可

能是由于分子印迹技术的参与使得兽药残留物检测的靶向

性更强; KANG等[42]运用 QuEChERS法, 选择C18作为吸附

剂, 对猪肉、牛肉、羊肉中磺胺类、喹诺酮类等残留化合物

进行检测, 其回收率、检出限等方法验证参数令人满意。除

此, 覃玲等[43]采用 Wonda Pak QuEChERS 多兽残专用提

取包与净化包对猪肉及牛肉进行处理, 经液相色谱-串联

质谱检测分析 , 其检出限为 0.01~1.68 μg/kg, 回收率为

65.8%~135.5%; DASENAKI 等[44]与 KOWALSKI 等[45]采取

固相萃取法对牛肉和鸡肉中多种兽药残留化合物进行提

取与纯化, 其结果证明对于不同基质中不同兽药残留的

检测应选择与之相适应的固相萃取柱及洗脱液。另, 张林

田等[46]对多种动物组织中多兽药残留的前处理方法进行

优化, 选择 0.1%甲酸乙腈提取, 选用乙腈与甲醇进行洗脱, 

经 检 测 与 分 析 得 其 检 出 限 为 2.0 μg/kg, 回 收 率 为

81.1%~115.9%, 并证明该优化的前处理方法适用于多种动

物组织多兽药残留的提取与净化; 除了以上几种前处理技

术, ASE 在动物源性食品中多兽残的提取与净化也有所应

用, JUAN 等[47]对肉、奶中林可酰胺、大环内酯等进行检测

时, 应用 ASE, 经液相色谱-串联质谱法进行检测, 得其检

出限为 3.0~10 ng/g, 回收率为 70.0%~93.0%; TAO 等[48]在

其基础上, 采取 ASE 与固相萃取法结合对动物组织中多种

兽药残留进行检测, 其检出限为 1.9~3.1 ng/g。由此可见, 

快速溶剂萃取法提取之后经固相萃取柱进一步净化的前处

理效果更佳。 

而鸡蛋中多种兽药残留检测的前处理方式则与前者有

所不同。近几年鸡蛋中多种兽药残留检测常用的前处理方式

见表 3。如: 莫迎等[49]采用多壁碳纳米管 QuEChERS 法并选

择多碳纳米管(multi-walled carbon nanotube, MWCNTs)、PSA

与 C18混合物作为吸附剂, 对鸡蛋中磺胺类、氯霉素类及硝基

咪唑等兽药残留化合物进行提取, 经超高效液相色谱-串联质

谱分析证明, 该方法可以满足多种兽药残留同时检测的要

求; 蒋定之等[50]对鸡蛋中磺胺类、硝基咪唑类、头孢类等

48 种兽药残留化合物进行检测分析时, 采取 PRiME HLB 固

相萃取-高效液相色谱-串联质谱法, 经分析得其检出限为

0.03~1.83 μg/kg, 回收率为 63.3%~111.4%; WANG 等[27]采取

ASE 对鸡蛋中大观霉素和林可霉素等进行提取。为除去鸡蛋

中蛋白质、脂质及色素等物质, 故在样品提取之后采用固相

萃取小柱净化样品, 通过气相色谱-串联质谱法对兽药残留化

合物进行分析 , 得其检出限为 2.3~4.3 ng/g, 回收率为

80.0%~95.7%。由此可见, 该提取方法可以满足鸡蛋中多种兽

药残留同时定量检测的要求。 

 
表 2  畜禽肉中多种兽药残留的前处理技术 

Table 2  Pretreatment technologies of various veterinary drug residues in meat 

检测样品(肉) 检测兽药残留种类 前处理方法 LODs 回收率/% 参考文献

鸡肉 

(84 种) 

大环内酯类、喹诺酮类、四环

素类、磺胺类、苯并咪唑、硝

基咪唑、β-内酰胺类 

2 g 样品+5 mL 乙二胺四乙酸+10 mL 乙

腈+2 g 氯化钠 
0.7~20 ng/g  60~100 [39] 

猪肉 

(5 种) 
氟喹诺酮、四环素类、磺胺类 

0.5 g 样品＋2 g C18+0.05 g 乙二胺四乙

酸+0.05 g 草酸+无水硫酸钠+0.2 g C18+

正己烷, 乙腈-二氯甲烷(1:1, V:V)洗脱

 2~10 ng/g 80.6~99.2 [40] 
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表 2(续) 

检测样品(肉) 检测兽药残留种类 前处理方法 LODs 回收率/% 参考文献

猪肉 

(23 种) 
氟喹诺酮、四环素类、磺胺类 

0.2 g样品+0.2 g分子印迹产物+1 mL甲

醇+1 mL 水+3 mL 甲醇:水(2:8, V:V)+

4 mL 甲醇:醋酸(9:1, V:V) 

0.5~3.0 ng/g 74.5~102.7 [41] 

猪、牛、羊肉 

(55 种) 

大环内酯类、喹诺酮类、 

磺胺类 

4 g 样品+16 mL 5%醋酸乙腈+2 g 氯化

钠+4 g 硫酸钠+400 mg C18 吸附剂 

LOQ/(mg/kg) 
猪肉: 0.1~18.4 

牛肉: 0.1~20.0 

羊肉: 0.1~18.4 

70~120 [42] 

猪肉、牛肉 

(42 种) 

磺胺类、β-受体激动剂、喹诺

酮类、氯霉素类、林可酰胺类、

大环内酯类、硝基咪唑、糖皮

质激素、孕激素类、镇静剂类、

雄激素类、苯并咪唑、抗病毒 

5%甲酸乙腈提取+Wonda Pak 

QuEChERS 多兽残专用提取包 4 g, 剧

烈振摇 1 min, 于 10℃以 8000 r/min 离

心 10 min+Wonda Pak QuEChERS 多兽

残专用净化包 

 0.01~1.68 μg/kg 65.8~135.5 [43] 

牛肉 

(76 种) 

青霉素类、大环内酯类、氨基

糖苷类、磺胺类、抗球虫药 

5 g 样品+10 mL 乙腈+20 mL 提取液

(10 mmol/L 醋酸铵、0.4 mmol/L 乙二胺

四乙酸、1%氯化钠和 2%三氯醋酸溶

液)+Oasis HLB, 1 mL 10%甲酸 3 mL 乙

腈洗脱 

LOQ/(μg/g) 
0.03~178 

37.4~106 [44] 

鸡肉 

(7 种) 
磺胺类、氯霉素、氟苯尼考 

3 g 样品+乙腈+3 mL 水+甲醇和水, C18

活化+2 mL 水淋洗, 3 mL 甲醇洗脱 
1.3~7.8 ng/g 86.4~109.4 [45] 

猪肉、牛肉、 

鱼、虾 

(42 种) 

磺胺类、喹诺酮类 

无水硫酸钠、0.1%甲酸乙腈提取

+PRiME HLB 固相萃取柱+乙腈 

甲醇淋洗 

2.0 μg/kg 81.1~115.9 [46] 

肉、奶 

(7 种) 
大环内酯类、林可酰胺类 

2.5 g 肉分散在乙二胺四乙酸钠盐-水合

物和海沙中于溶剂萃取器按一定萃取

参数处理 

 3.0~10.0 ng/g 70.0~93.0 [47] 

动物组织 

(2 种) 
氨基糖苷类、林可酰胺类 

5 g 样品+溶剂萃取器 

3 mL 甲醇+3 mL 水+3 mL 十二烷基硫

酸钠活化+3 mL 水, 4 mL 甲醇洗脱 

1.9~3.1 ng/g 70.0~93.0 [48] 

注: 检出限(limits of detection, LODs); 定量限(limits of quantitation, LOQs), 下同。 

 
表 3  鸡蛋中多种兽药残留的前处理技术 

Table 3  Pretreatment technologies of various veterinary drug residues in eggs 

检测样品 

(鸡蛋) 
检测兽药残留种类 前处理方法 LODs 回收率/% 参考文献

鸡蛋 

(35 种) 

磺胺类、氯霉素类、

氟虫腈硝基咪唑 

70%乙腈提取+QuEChERS 盐包涡旋 l min 4℃离

心+600 g 无水硫酸镁、20 mg MWCNTs、 

100 mg PSA、200 mg C18 

 0.014~1.100 μg/kg  80.1~113.8 [49] 

鸡蛋 

(48 种) 

磺胺类、喹诺酮类、

硝基咪唑、氯霉素

类、头孢类、抗病毒

类、大环内酯类、四

环素类、青霉素类、

激素类、抗病毒类 

90%乙腈水提取+固相小柱 Oasis PRiME HLB, 

收集流出液 
 0.03~1.83 μg/kg  63.3~111.4 [50] 

鸡蛋 

(2 种) 

氨基糖苷类、 

林可酰胺类 

2 g 样品+4 g 硅藻土+0.01 mol/L 磷酸二氢钾冲洗

两次+2 mL 0.2 mol/L 十二烷基硫酸钠+Oasis 

PRiME HLB 60 mg, 6 mL 甲醇洗脱 

2.3~4.3 ng/g 80.0~95.7 [27] 

 

1.3  同时适用于畜禽肉和鸡蛋的多兽药残留前处理

方法 

目前, 对于畜禽肉、蛋中多种兽药残留的检测通常基

于单一基质的检测[51]。由于畜禽肉与鸡蛋的基质差异较大, 

故在将畜禽肉、蛋共同作为样品进行前处理及检测分析时, 

需在原有基础上进一步优化。就已有的报道, 目前对于畜

禽肉和蛋的前处理技术主要为固相萃取法和 QuEChERS

法[52], 另外, LLE 也有所应用[53‒54]。 

同时适用于畜禽肉及鸡蛋中多种兽药残留检测常用
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的前处理方式见表 4。如: ZHANG 等[53]采用 LLE 对猪肉、

牛奶以及鸡蛋中的布帕伐醌、制霉菌素、依托咪酯等兽药

残留物进行提取与净化。经液相色谱-串联质谱法分析, 得

其定量限为 0.2 ng/g, 回收率为 72.88%~92.59%。该前处理

技术在应用时虽然操作简单, 但有机溶剂消耗过多, 威胁操

作人员身体健康。CHUNG 等[54]报告了一种用于测定疏水/

亲水性多兽药残留的分析方法。该方法采用 LLE 与

QuEChERS 法相结合分别对样品中不同极性的多种兽药残

留物进行提取与净化。该方法的定量限为 0.1~10 mg/kg, 加

样回收率为 70%~120%。 

李成等 [55]在样品前处理净化过程中 , 选用 PRiME 

HLB 固相萃取小柱, 基于该前处理方法而建立的检测方法

测定了鸡肉和鸡蛋中 9种兽药残留, 其定量限为 0.05 μg/kg, 

回收率为 74.6%~119.1%。除此, 张念英等[56]在对畜禽肉及

鸡蛋中 44 种多兽药残留检测的前处理过程中也采用

PRiME HLB 固相萃取小柱, 结果证明建立的方法可以满

足几十种兽药同时检验的要求; 同样, 刘新辉等[57]也采取

固相萃取法, 选用 Oasis PRiME HLB 固相萃取小柱进行净

化, 并在此基础上对洗脱条件进行优化, 经三重四极杆液

相色谱质谱联用系统检测后其定量限为 0.1~20 μg/kg, 回

收率达到 84.2%~113%。 

固相萃取法和 QuEChERS 法因操作简单、方便、可同

时净化样品中多种兽药残留化合物而被广泛应用于畜禽肉

及蛋的兽药残留检测中, 但在实际应用中也存在有不足[52]。

比如: 吸附剂在与杂质结合的同时也会与部分待测物结合, 

从而影响待测物的准确定量以及回收率。因此, 在应用以上

两种前处理方法的过程中应进行相应的优化, 从而得到理想

的净化效果。刘柏林等[52]对畜禽肉、蛋等动物源食品中禁售

药及其代谢物检测的前处理过程进行了优化。经上机检测分

析后, 其检出限为 0.05~0.50 μg/kg, 定量限为 0.20~1.5 μg/kg, 

各待测物的平均回收率为 65.3%~108%, 相对标准偏差为

0.40%~21%。其结果证明经优化后, 该方法定量准确、灵敏

度高、稳定性好。另外, 陈兴连等[58]对鸡肉、鸡蛋中磺胺类、

喹诺酮类、氯霉素类、金刚烷胺类等兽药的检测中发现动物

源产品中大部分残留的药物可以用乙腈提取, 但是仍有小

部分更适合用其他有机溶剂提取 , 其采用了改良的

QuEChERS 法, 采用乙腈与乙酸乙酯两种溶剂选重复提取, 

并将 30 mg C18 和 60 mg PSA 混合作为混合吸附剂。经分析

后, 得其检出限为 0.1~0.9 μg/kg, 回收率达 79.5%~119%。该

结果表明两种溶剂互补优势, 净化效果有明显改善。 

除上述两种方法外, ASE 在畜禽肉及蛋的兽药残留检

测中也有所应用[48]。但由于其仅应用于单一样品中兽药残

留的检测[27], 故通过与其他方法配合使用, 改善不足, 发挥

其优点便成为一种可能。陈冬梅[59]分别应用 ASE 和固相萃

取法对畜禽肉、蛋、牛奶等样品进行前处理, 详细说明了两

种前处理技术的影响因素及提取效果。另外, 双水相萃取技

术中以亲水性有机溶剂和水溶液形成的萃取液能够与待测

物进行充分的渗透与接触, 可提高兽药残留化合物的萃取

率[21]。并且, 已有文献报道双水相萃取技术可用于基质复杂

的水产品兽药残留的检测[60‒61]。 

 
表 4  畜禽肉和蛋同时处理的多兽药残留前处理方法 

Table 4  Pretreatment technologies of multiple veterinary drug residues for simultaneous processing of meat and eggs 

检测抗生素的种类 样品种类 前处理方式 LODs 回收率/% 参考文献

布帕伐醌、制霉菌素和 

依托咪酯 

猪肉、奶、 

鸡蛋 

(3 种) 

样品加 10 mmol/L 甲酸铵乙腈, 

涡旋离心, 取上层加 20 mL 正己

烷, 涡旋、离心, 下层氮吹至近干, 

加 0.1%甲酸和 0.1%甲酸乙腈, 离

心, 过滤膜 

0.2 ng/g 72.88~92.59 [53] 

驱虫剂、阿维菌素、苯并咪唑、 β-

激动剂、β-内酰胺、球虫药、皮

质类固醇/类固醇、林可酰胺、大

环内酯、非甾体抗炎药、酚类、

喹诺酮类、镇静剂、抗病毒药物

和其他 

牛奶、鸡蛋、肉

(78 种) 

4 g 样品加水和乙腈摇晃 5 min, 

于‒80℃放置 

30 min 后解冻, 室温离心 5 min, 

收集上清, ‒20℃, 8000×g 离心 

30 min, 上层乙腈层加 

1 g C18 和 4 g 硫酸镁净化 

0.1~10 mg/kg 70~120 [54] 

抗病毒、硝基咪唑类、β-受体激

动剂类、磺胺类、抗胆碱类、局

部麻醉剂类、喹诺酮类、四环素

类、大环内酯类 

猪肉、鸡肉、 

鸡蛋 

(51 种) 

样品经乙二胺四乙酸和 0.2%甲酸

乙腈溶液水解分散, 上清过

Captiva EMR-Lipid 柱净化 

2.5 μg/kg 60~110 [51] 
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表 4(续) 

检测抗生素的种类 样品种类 前处理方式 LODs 回收率/% 参考文献

氯霉素类、抗病毒类、 

喹诺酮类 

鸡蛋、鸡肉 

(9 种) 

含 0.2%甲酸的 80%乙腈水提

取, 过 PRiME HLB 固相萃取

柱, 收集液体 

0.05 μg/kg      74.6~119.1 [55] 

磺胺类、喹诺酮类、β-受体激动

剂类、氯霉素类、四环素类、大

环内酯类、硝基咪唑类、抗病毒

类、镇静剂类、糖皮质激素类 

猪肉、鸡肉、 

鸡蛋 

(44 种) 

样品经 80%乙腈溶液(含 0.2%

甲酸)提取, 采用 PRiME HLB

固相萃取柱净化 

1.0~10.0 μg/kg

猪肉 64.9~108.0 

鸡肉 62.5~107.0 

鸡蛋 66.4~111.0 

[56] 

β-受体激动剂类、喹诺酮类、磺

胺类、氯霉素类、大环内酯类、

镇静剂类、硝基咪唑类、阿维菌

素类、抗病毒类、四环素类、非

甾体类、青霉素类、头孢类 

畜禽肉、内脏、 

禽蛋 

(69 种) 

样品用含 0.2%甲酸的 80%乙腈

水提取, 上清液于 Oasis 

PRiME HLB 小管净化 

LOQs: 0.10~ 
20.00 μg/kg 

   84.2~113 [57] 

氯霉素类、硝基咪唑类、林可酰

胺类、大环内酯类及代谢物 

鸡蛋、奶、 

鸡肉、淡水鱼 

(11 种) 

样品经 0.1 mol/L pH=9.0 的磷

酸盐缓冲液水解分散, 乙腈提

取, 经 Oasis HLB 固相萃取柱

净化 

0.05~0.5 μg/kg    65.3~108 [52] 

磺胺类、喹诺酮类、氯霉素类、

金刚烷胺类 

鸡肉、鸡蛋 

(25 种) 

样品经稀盐酸水解、乙腈提取, 

向提取液中加入氯化钠盐析, 

以 30 mg C18和 60 mg PSA混合

吸附剂净化 

0.1~0.9 μg/kg    79.5~119 [58] 

苯并咪唑类 

鸡肉、鸡蛋、 

牛奶 

(21 种) 

2 g 样品加入 3 g 硅藻土转移至

萃取斧按萃取参数进行萃取, 

提取液涡旋离心除去乙腈 

苯并咪唑: 
0.02~0.5 μg/kg

猪肌肉苯并咪唑: 
    63.3~97.6 
鸡蛋苯并咪唑: 
    62.8~91.9 

[59] 

 

2  结束语 

由于动物源产品中兽药残留问题日益突出, 建立同

时处理、检测多种动物源性食品中多种兽药残留已成为兽

药残留分析发展的主要方向。本文主要阐述了畜禽肉及蛋

中多种兽药残留的前处理技术 , 其中固相萃取法和

QuEChERS 法是应用比较多的两种前处理技术, 其在实际

应用中需根据待测物与基质的性质选择合适的吸附剂、萃

取小柱及相关溶剂种类及浓度配比。另外, 近年有研究提

出采用快速溶剂萃取法和固相萃取法相结合作为动物源性

食品中多种兽药残留的前处理技术, 该前处理技术可综合

二者的优点, 弥补二者的缺点。其结果较单独使用 ASE 及

固相萃取法有明显改善。虽然上述比较的前处理技术应用

的实验条件不同, 但其结果对于前处理技术的优化有一定

的启发。除此, 也有研究应用双水相萃取法处理基质复杂

的动物源性食品, 该前处理技术可提高萃取率, 但该技术

在实际应用中还存在着有机溶剂消耗多等不足。因此, 双

水相萃取技术是否可以与其他前处理方法相结合, 弥补其

不足, 发扬其长处, 进而被应用于基质也相对较复杂的畜

禽肉和蛋中多种兽药残留的提取与净化值得深思。通过对

传统样品前处理技术的不断优化, 从而建立简单、快速、

有效且适用于多种动物源性食品中多种兽药残留的检测方

法。除此, 还有一些新型的样品前处理技术正在不断涌现。

无论是传统前处理技术的优化还是新型前处理技术的涌现, 

都对未来食品安全的检测具有重大意义。 
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