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［摘　 要］ 　 建立了鸡组织中泰乐菌素残留的超高效液相色谱 － 串联质谱法检测方法，样品用甲醇

（含 ２％氨水）提取，经 Ｃ１８ 固相萃取柱净化，洗脱液氮气吹干，残渣用甲醇：乙腈（２０ ∶ ８０， Ｖ ／ Ｖ）复

溶，超高效液相色谱 －串联质谱法检测，基质添加标准溶液外标法定量。 结果表明泰乐菌素在 ５ ～
１０００ μｇ ／ ｋｇ 的浓度范围内呈现良好的线性关系。 在鸡组织中中泰乐菌素的检测限为 ４ μｇ ／ ｋｇ，定量

限为 １０ μｇ ／ ｋｇ。 在 １０ ～ ２００ μｇ ／ ｋｇ 添加浓度范围内，泰乐菌素在鸡组织中的回收率均在 ８５． ９％ ～
１１０． ４％之间，批内批间变异系数在 １． ２％ ～４． ０％之间。 该方法各项技术指标均能满足残留检测要

求，且方法的重现性良好，满足国内外兽药残留相关法规规定。
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ｔｙｌｏｓｉｎ ｒｅｓｉｄｕｅｓ ｉｎ ｃｈｉｃｋｅｎ ｔｉｓｓｕｅｓ ｗａｓ ｄｅｖｅｌｏｐｅｄ． Ｔｈｅ ｓａｍｐｌｅｓ ｗｅｒｅ ｅｘｔｒａｃｔｅｄ ｗｉｔｈ ｍｅｔｈａｎｏｌ （ ｃｏｎｔａｉｎｉｎｇ ２％
ａｍｍｏｎｉａ）， ｐｕｒｉｆｉｅｄ ｂｙ Ｃ１８ ｓｏｌｉｄ ｐｈａｓｅ ｅｘｔｒａｃｔｉｏｎ ｃｏｌｕｍｎ， ａｎｄ ｔｈｅ ｅｌｕｔｅｄ ｌｉｑｕｉｄ ｗａｓ ｄｒｉｅｄ ｂｙ ｎｉｔｒｏｇｅｎ． Ｔｈｅ
ｒｅｓｉｄｕｅ ｗａｓ ｒｅｄｉｓｓｏｌｖｅｄ ｗｉｔｈ ｍｅｔｈａｎｏｌ： ａｃｅｔｏｎｉｔｒｉｌｅ （２０ ∶ ８０，Ｖ ／ Ｖ），ｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎ ｂｙ ｈｉｇｈ － ｐｅｒｆｏｒｍａｎｃｅ ｌｉｑｕｉｄ
ｃｈｒｏｍａｔｏｇｒａｐｈｙ － ｔａｎｄｅｍ ｍａｓｓ ｓｐｅｃｔｒｏｍｅｔｒｙ ａｎｄ ｑｕａｎｔｉｔａｔｉｖｅ ａｎａｌｙｓｉｓ ｂｙ ｅｘｔｅｒｎａｌ ｓｔａｎｄａｒｄ ｓｏｌｕｔｉｏｎ ａｄｄｅｄ ｔｏ
ｍａｔｒｉｘ． Ｔｈｅ ｒｅｓｕｌｔｓ ｓｈｏｗｅｄ ｔｈａｔ ｔｙｌｏｓｉｎ ｓｈｏｗｅｄ ａ ｇｏｏｄ ｌｉｎｅａｒ ｒｅｌａｔｉｏｎｓｈｉｐ ｉｎ ｔｈｅ ｃｏｎｃｅｎｔｒａｔｉｏｎ ｒａｎｇｅ ｏｆ ５ ～ １０００
μｇ ／ ｋｇ． Ｔｈｅ ｄｅｔｅｃｔｉｏｎ ｌｉｍｉｔ ｏｆ ｔｙｌｏｓｉｎ ｉｎ ｃｈｉｃｋｅｎ ｔｉｓｓｕｅｓ ｗａｓ ４ μｇ ／ ｋｇ ａｎｄ ｔｈｅ ｑｕａｎｔｉｔａｔｉｖｅ ｌｉｍｉｔ ｗａｓ １０ μｇ ／ ｋｇ ｉｎ
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ｔｈｅ ｒａｎｇｅ ｏｆ １０ ～ ２００ μｇ ／ ｋｇ， ｔｈｅ ｒｅｃｏｖｅｒｉｅｓ ｏｆ ｔｙｌｏｓｉｎ ｉｎ ｔｈｅ ｔｉｓｓｕｅｓ ｏｆ ａｎｄ ｃｈｉｃｋｅｎｓ ｗｅｒｅ ｆｒｏｍ ８５． ９％ ｔｏ
１１０． ４％ ，ａｎｄ ｔｈｅ ｃｏｅｆｆｉｃｉｅｎｔ ｏｆ ｖａｒｉａｔｉｏｎ ｂｅｔｗｅｅｎ ｂａｔｃｈｅｓ ｗｅｒｅ ｆｒｏｍ １． ２％ ｔｏ ４． ０％ ． Ａｌｌ ｔｈｅ ｔｅｃｈｎｉｃａｌ ｉｎｄｅｘｅｓ ｏｆ
ｔｈｅ ｍｅｔｈｏｄ ｃａｎ ｍｅｅｔ ｔｈｅ ｒｅｑｕｉｒｅｍｅｎｔｓ ｏｆ ｒｅｓｉｄｕｅ ｄｅｔｅｃｔｉｏｎ， ａｎｄ ｔｈｅ ｒｅｐｒｏｄｕｃｉｂｉｌｉｔｙ ｏｆ ｔｈｅ ｍｅｔｈｏｄ ｉｓ ｇｏｏｄ， ｗｈｉｃｈ
ｃａｎ ｍｅｅｔ ｔｈｅ ｒｅｑｕｉｒｅｍｅｎｔｓ ｏｆ ｒｅｌｅｖａｎｔ ｌａｗｓ ａｎｄ ｒｅｇｕｌａｔｉｏｎｓ ｏｆ ｖｅｔｅｒｉｎａｒｙ ｄｒｕｇ ｒｅｓｉｄｕｅ ａｔ ｈｏｍｅ ａｎｄ ａｂｒｏａｄ．
Ｋｅｙ ｗｏｒｄｓ： ｃｈｉｃｋｅｎ ｔｉｓｓｕｅ； ｔｙｌｏｓｉｎ； ｒｅｓｉｄｕｅ； ｌｉｑｕｉｄ ｃｈｒｏｍａｔｏｇｒａｐｈｙ － ｔａｎｄｅｍ ｍａｓｓ ｓｐｅｃｔｒｏｍｅｔｒｙ

　 　 泰乐菌素是一种大环内酯类抗生素，常以酒石

酸盐、磷酸盐的形式存在，泰乐菌素因酒石酸肠道

吸收好、抗菌谱广普遍应用于防治畜禽呼吸道、胃
肠道感染等疾病，同时也可作生长促进剂。 但其容

易在机体或鸡蛋中残留， 即使加热也不易分解， 间

接加剧细菌耐药性［１ － ３］。 但畜牧业中该类药物的

滥用或违规使用易造成食品中兽药高残留问题，进
而引起人体胃肠道的不良反应，损害耳蜗神经，甚
至造成肝肾损伤［４］。 为保障食品安全和人类健康，
各国政府均对动物源性食品中大环内酯类药物的

最大残留限量作出规定［５ － ６］，我国农业农村部 ２０１９
年颁布的食品安全国家标准 ＧＢ３１６５０ － ２０１９《食品

中兽药最大残留限量》规定［７］，泰乐菌素的 ＡＤＩ 为
０ ～ ３０ μｇ ／ ｋｇ，在鸡的肌肉、脂肪、肝脏肾脏中的最

大残留限量为 １００ μｇ ／ ｋｇ。 近年来国内外对大环内

酯类药物的关注逐渐增加，但对于大环内酯类残留

检测的研究较少，国外的检测方法是利用毛细管气

相色谱法和紫外检测法共同测定食品中的泰乐菌

素［８］，固相萃取 －液相色谱 －大气压化学电离质谱

法测定泰乐菌素残留量［９］，国内没有专门检测泰乐

菌素的检测方法，大环内酯类药物的检测方法以液

相色谱 － 串联质谱法为主［１０ － １２］，但这些方法具有

前处理步骤多，效率低、检测组织等局限，为更全面

监测鸡产品中的泰乐菌素药物残留，本研究建立了

一种快速高效的超高效液相色谱 － 串联质谱方法，
通过对仪器分析条件，净化方式和提取溶剂进行优

化，使所建方法能够满足现行检测需求，充实检测

方法，对检测方法的研究提供现实指导意义。
１　 材料与方法

１． １　 仪器和耗材　 Ｗａｔｅｒｓ Ａｃｑｕｉｔｙ ＵＰＬＣ － Ｘｅｖｏ ＴＱ
－ Ｓ 超高效液相色谱 － 串联质谱仪，Ｗａｔｅｒｓ 公司；
ＸＰ －２０５ 电子天平，ＭＥＴＴＬＥＲ 公司；２４ 位水浴型氮

吹仪，Ｏｒｇａｎｏｍａｔｉｏｎ Ａｓｓｏｃｉａｔｅｓ 公司；３ － ３０Ｋ 型冷冻

离心机，Ｓｉｇｍａ 公司；ＭＳ ３ ｂａｓｉｃ 旋涡混匀器，ＩＫＡ 公

司；Ｃ１８ 固相萃取柱（５００ ｍｇ ／ ６ｃｃ），Ｗａｔｅｒｓ 公司；溶剂

过滤器，美国 ＰＡＬＬ 公司；超纯水仪，美国Ｍｉｌｌｉｐｏｒｅ 公

司；微量加样器，Ｅｐｐｅｎｄｏｒｆ 公司。
１． ２　 药品和试剂　 泰乐菌素标准品购自 Ｄｒ 公司，
含量为 ９９． ５％ ；甲醇、乙腈为质谱纯，购自赛默飞公

司；氨水，分析纯，购自北京化工试剂厂；所有水均

为超纯水。
１． ３　 样品制备　 试验所采用的样品， 来自北京市

场，经检测无药物残留， 分别取鸡肉、鸡肝、鸡肾、
鸡脂肪部分， 均质匀浆，置于 ５０ ｍＬ 离心管中

备用。
１． ４　 标准溶液配制　 用精度为 ０． ０１ ｍｇ 的天平精

密称取泰乐菌素标准品约 ５０ ｍｇ，于 ５０ ｍＬ 容量瓶

中，用甲醇溶解并定容至刻度，配制成 １ ｍｇ ／ ｍＬ 的

泰乐菌素标准储备液；准确吸取 ０． １ ｍＬ 标准储备

液至另一 １０ ｍＬ 容量瓶中，用乙腈溶解并稀释至刻

度，配制成 １０ ｇ ／ ｍＬ 标准工作液。
１． ５　 样品的前处理　 提取：称取 １ ｇ 均质的组织，
加入 甲 醇 （ 含 ２％ 氨 水 ） １０ ｍＬ， 涡 旋 １ ｍｉｎ，
３００ ｒ ／ ｍｉｎ振荡 １０ ｍｉｎ，４０００ ｒ ／ ｍｉｎ 离心 ５ ｍｉｎ。 收

集上清液，下层用甲醇（含 ２％ 氨水）１０ ｍＬ 重复提

取 １ 次。 合并提取液， 混匀， １００００ ｒ ／ ｍｉｎ 离心

５ ｍｉｎ。 取上清液 ２ ｍＬ，加水 １５ ｍＬ。 混匀，备用。
净化：Ｃ１８ 固相萃取柱，依次用乙腈 ５ ｍＬ、甲醇

５ ｍＬ、水 ５ ｍＬ 活化平衡，取全部备用液上样，然后

用甲醇：水（３５∶ ６５，Ｖ ／ Ｖ）５ ｍＬ 洗涤，抽干 ５ ｍｉｎ，最
后用 ５ ｍＬ 甲醇：乙腈（２０∶ ８０，Ｖ ／ Ｖ）（含 ２％氨水）洗
脱。 收集洗脱液，３５ ℃水浴氮气吹干。 加入１ ｍＬ
２０％乙腈，涡旋 １ ｍｉｎ，１４０００ ｒ ／ ｍｉｎ 离心１０ ｍｉｎ，用
０． ２２ μｍ 滤膜过膜，供液相色谱 －串联质谱测定。
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１． ６　 仪器条件

１． ６． １　 超高效液相色谱参考条件 　 色谱柱：ＢＥＨ
Ｃ１８，２． １ × ５０ ｍｍ， １． ７ μｍ；流动相：Ａ 相为 ０． １％
甲酸水溶液；Ｂ 相为 ０． １％甲酸乙腈溶液；流速：０． ３
ｍＬ ／ ｍｉｎ；柱温：３０ ℃；进样量：１０ μＬ；梯度洗脱程序

见表 １。

表 １　 梯度洗脱条件

Ｔａｂ １　 Ｇｒａｄｉｅｎｔ ｅｌｕｔｉｏｎ ｃｏｎｄｉｔｉｏｎｓ
时间 ／ ｍｉｎ 流速 ／ （ｍＬ·ｍｉｎ － １） 流动相 Ａ ／ ％ 流动相 Ｂ ／ ％

０ ０． ３ ９０ １０

０． ５ ０． ３ ９０ １０

１． ５ ０． ３ ５ ９５

２． ０ ０． ３ ５ ９５

２． １ ０． ３ ９０ １０

３． ５ ０． ３ ９０ １０

１． ６． ２　 质谱参考条件　 离子源：电喷雾离子源；扫
描方式：正离子扫描；检测方式：多反应监测；电离

电压：３． ０ ｋＶ；源温：１００ ℃；雾化温度：３５０ ℃；锥孔

气流速：３０ Ｌ ／ ｈ；雾化气流速：６００ Ｌ ／ ｈ，测试药物定

性、定量离子对及对应的锥孔电压、碰撞能量见

表 ２。

表 ２　 泰乐菌素的定性、定量离子及锥孔电压、碰撞能量

Ｔａｂ ２　 Ｑｕａｌｉｔａｔｉｖｅ ａｎｄ ｑｕａｎｔｉｔａｔｉｖｅ ｉｏｎ ａｎｄ ｈｏｌｅ

ｖｏｌｔａｇｅ， ｃｏｌｌｉｓｉｏｎ ｅｎｅｒｇｙ ｏｆ Ｔｙｌｏｓｉｎ
化合物 离子对（ｍ ／ ｚ） 锥孔电压 ／ Ｖ 碰撞能量 ／ Ｖ

泰乐菌素
９１６． ７ ＞ ７７２． ４ ５０ ３０

９１６． ７ ＞ １７３． ９ａ ５０ ４０

ａ定量离子

２　 结果与分析

２． １　 标准曲线的建立 　 每种组织取 ５ 份空白样

品，按实验操作步骤提取，洗脱液氮气吹干后，分别

移取 ５、１０、５０、１００、２００、４００、１０００ ｎｇ ／ ｍＬ 的标准工

作液各 １０００ μＬ 溶解残余物，过滤后供液相色谱 －
串联质谱仪测定。以特征离子质量色谱峰面积为

纵坐标，标准溶液浓度为横坐标，绘制基质匹配标

准曲线，回归方程及相关系数见表 ３，从中可以看出

各样品中泰乐菌素 ５ ～ １０００ μｇ ／ ｋｇ 的浓度范围内

呈现良好的线性关系。

表 ３　 线性回归方程及相关系数

Ｔａｂ ３　 Ｌｉｎｅａｒ ｒｅｇｒｅｓｓｉｏｎ ｅｑｕａｔｉｏｎｓ ａｎｄ

ｃｏｒｒｅｌａｔｉｏｎ ｃｏｅｆｆｉｃｉｅｎｔｓ
样品名称 线性方程 ｒ２

鸡肉 Ｙ ＝ ５８４． ５ｘ － １１３． ６ ０． ９９５０

鸡肝 Ｙ ＝ ６８７． ７ｘ ＋ ２２２． ４ ０． ９９２３

鸡肾 ｙ ＝ ３９５６． ８ｘ － １１６４． ９ ０． ９９９１

鸡脂肪 Ｙ ＝ ８５４． ７ｘ ＋ ９４． ５６１ ０． ９９８４

２． ２　 方法的检出限和定量限（灵敏度） 　 采用空白

组织中添加目标化合物的方法，依据特征离子质量

色谱峰信噪比 Ｓ ／ Ｎ≥３ 为方法检测限，Ｓ ／ Ｎ≥１０ 为

方法定量限，添加适量标准溶液于 １ ｇ 空白试样中，
分别制备得到 ４ μｇ ／ ｋｇ 和 １０ μｇ ／ ｋｇ 的添加样品，经
前处理后检测，在相应的保留时间，空白试样对所

测药物无干扰，检测限（ＬＯＤ）满足信噪比 Ｓ ／ Ｎ ＝ ３，
定量限（ＬＯＱ）满足信噪比 Ｓ ／ Ｎ ＝ １０，本测定方法测

得泰乐菌素在鸡肉、鸡肝、鸡肾、鸡脂肪中的检测限

为 ４ μｇ ／ ｋｇ，定量限为 １０ μｇ ／ ｋｇ。 其中 ５０ μｇ ／ ｋｇ 泰

乐菌素基质匹配标准溶液 ＭＲＭ 色谱图如图 １ 所示。
２． ３　 回收率实验（精密度和准确度） 　 采用标准添

加法，分别准确称取空白样品 ２ ｇ，添加一定体积的

标准工作溶液，使组织中泰乐菌素浓度分别为 １０、
５０、１００、２００ μｇ ／ ｋｇ，按上述样品前处理方法处理后

进行测定，一日内每种药物的每个添加浓度取 ５ 个

平行样品分别进行测定，每个添加浓度设 ５ 个平

行，重复测定 ３ ｄ，计算回收率和批间相对标准偏

差。 试验结果表明，在 １０ ～ ２００ μｇ ／ ｋｇ 添加浓度范

围内，在鸡的不同基质中，平均添加回收率在

８５． ９％ ～ １１０． ４％ 之间，相对标准偏差在 １． ２％ ～
４． ０％之间。 结果表明添加回收率及相对标准偏差

均满足残留检测的相关要求，且方法的重现性很

好。 结果见表 ４。

·８３·
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图 １　 基质匹配标准溶液 ＭＲＭ 色谱图（５０ μｇ ／ ｋｇ）

Ｆｉｇ １　 ＭＲＭ Ｃｈｒｏｍａｔｏｇｒａｍ ｏｆ Ｍａｔｒｉｘ ｍａｔｃｈｉｎｇ ｓｔａｎｄａｒｄ ｓｏｌｕｔｉｏｎ（５０ μｇ ／ ｋｇ）

表 ４　 鸡组织中泰乐菌素的添加回收率

Ｔａｂ ４　 Ｔｈｅ ｒｅｃｏｖｅｒｙ ｏｆ Ｔｙｌｏｓｉｎ ｉｎ ｃｈｉｃｋｅｎ ｔｉｓｓｕｅｓ

组织
名称

添加浓度

／ （μｇ·ｋｇ － １）

日内（ｎ ＝ ５） 日间（ｎ ＝ ５）

回收
率 ／ ％

变异
系数 ／ ％

回收
率 ／ ％

变异
系数 ／ ％

鸡肉

１０ １００． ４ １． ２ １０１． ２ １． ５

５０ １０２． ７ １． ７ １００． ５ ２． ２

１００ １０５． ７ ２． ３ １０４． ６ １． ６

２００ １１０． ４ １． ５ １１０． １ ２． ０

鸡肝

１０ ９８． ４ ２． １ ９８． ５ １． ６

５０ ９９． ５ １． ９ ９９． ２ ２． ２

１００ １００． ４ １． ９ ９９． ２ １． ９

２００ １０２． ６ １． ５ １０１． ４ １． ９

鸡肾

１０ ９４． ３ ２． ８ ９５． ７ ２． ３

５０ ９５． ５ ３． ２ ９６． ４ １． ３

１００ ９９． ７ １． ５ ９８． ４ １． ４

２００ ９７． ４ ３． ３ ９７． １ １． ９

鸡脂肪

１０ ８５． ９ ３． ５ ８５． ４ ３． １

５０ ８６． ５ ３． ７ ８５． ９ ３． ７

１００ ８８． ７ ４． ０ ９７． ５ ３． ９

２００ ９０． ３ ２． １ ９０． １ １． ５

３　 讨论与结论

由于国内外对泰乐菌素检测方法的研究比较

少，因此，可对比性不强，本研究跟国内外文献相比

的优势在于，采用液相色谱串联质谱法测定泰乐菌

素采用 ＭＲＭ 扫描方式，可以同时对母离子和子离

子进行扫描，去除干扰离子，提高灵敏度和重复性。

液相色谱法、毛细管气相色谱法和紫外检测法、固

相萃取 －液相色谱 － 大气压化学电离质谱法测定

泰乐菌素不具备这样的特点［３，８ － ９］。 本研究简化处

理方法，仅需要经过两次甲醇提取，本试验采用氨

化甲醇跟单独用甲醇和乙腈相比更能高效结合在

Ｃ１８ 柱上［４］，使残留药物更好的保留，再过 Ｃ１８ 柱

净化即可，大大缩短了检测时间，本研究采用固相

萃取技术，同液 － 液提取相比［１１］，能更好的去除杂

质，特别是基质复杂的组织，Ｃ１８ 柱跟 ＨＬＢ 萃取柱

相比，在活化过程中不适用酸性试剂，酸性试剂会

造成待测药物的降解和破坏，而且跟国外使用复杂

的耗材相比，价格适中，方便购买；使用 ３５ ℃水浴

氮吹，保护待测物不被分解。 在检测方法的适用性

方面，跟国内外检测方法相比［４，１０ － １２］，适应更多可

食的鸡组织，其他方法只能测定其他属种或单一组

织，鸡组织中有很复杂的基质，单独只检测鸡肉不

能满足检测人员同时检测同一属种的多种不同组

·９３·
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织的需求，本研究也会进一步加大适应多种大环内

酯类药物的检测方法的研究，以满足更多药物高通

量的检测需求。
本研究建立的鸡组织中泰乐菌素残留的超高

效液相色谱 －串联质谱检测方法，采用基质匹配外

标法进行定量，样品经提取、净化处理等有效的降

低了基质干扰，方法具有较高的灵敏度，通过优化

前处理方法获得了良好的回收率，具有高效、准确

的特点，本方法的检出限、定量限、回收率、线性、
ＲＳＤ 值等指标均能满足检测要求，适用于鸡组织中

泰乐菌素的测定。
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ｍｉｎａｔｉｏｎ ｏｆ ｌｉｎｃｏｍｙｃｉｎ ａｎｄ ｔｙｌｏｓｉｎ ｒｅｓｉｄｕｅｓ ｉｎ ｈｏｎｅｙ ｕｓｉｎｇ ｓｏｌｉｄ －

ｐｈａｓｅ ｅｘｔｒａｃｔｉｏｎ ａｎｄ ｌｉｑｕｉｄ ｃｈｒｏｍａｔｏｇｒａｐｈｙ － ａｔｍｏｓｐｈｅｒｉｃ ｐｒｅｓ⁃

ｓｕｒｅ ｃｈｅｍｉｃａｌ ｉｏｎｉｚａｔｉｏｎ ｍａｓｓ ｓｐｅｃｔｒｏｍｅｔｒｙ ［Ｊ］ ． Ｊｏｕｒｎａｌ ｏｆ Ｃｈｒｏ⁃

ｍａｔｏｇｒａｐｈｙ Ａ， ｈｔｔｐｓ： ∥ ｄｏｉ． ｏｒｇ ／ １０． １０１６ ／ ｊ． ｃｈｒｏｍａ． ２００３，

（８）：９５．

［１０］ 罗 燕． 超高效液相色谱 － 串联质谱法检测鸡肉中 ６ 种大环内

酯类药物残留量［Ｊ］ ． 饲料博览，２０１８，（９）：５２ － ５６．

Ｌｕｏ Ｙ． Ｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎ ｏｆ Ｍａｃｒｏｌｉｄｅ ｒｅｓｉｄｕｅｓ ｉｎ ｃｈｉｃｋｅｎ ｂｙ Ｈｉｇｈ －

ｐｅｒｆｏｒｍａｎｃｅ ｌｉｑｕｉｄ ｃｈｒｏｍａｔｏｇｒａｐｈｙ － ｔａｎｄｅｍ ｍａｓｓ ｓｐｅｃｔｒｏｍｅｔｒｙ

［Ｊ］ ． Ｆｅｅｄ Ｅｘｐｏ， ２０１８，（９）：５２ － ５６．

［１１］ Ｊａｎｋ Ｌｏｕｉｓｅ，Ｍａｒｔｉｎｓ Ｍａｇｄａ Ｔａｒｇａ，Ａｒｓａｎｄ Ｊｕｌｉａｎａ Ｂａｚｚａｎ，ｅｔ ａｌ．

Ｈｉｇｈ － ｔｈｒｏｕｇｈｐｕｔ ｍｅｔｈｏｄ ｆｏｒ ｍａｃｒｏｌｉｄｅｓ ａｎｄ ｌｉｎｃｏｓａｍｉｄｅｓ ａｎｔｉｂｉ⁃

ｏｔｉｃｓ ｒｅｓｉｄｕｅｓ ａｎａｌｙｓｉｓ ｉｎ ｍｉｌｋ ａｎｄ ｍｕｓｃｌｅ ｕｓｉｎｇ ａ ｓｉｍｐｌｅ ｌｉｑｕｉｄ －

ｌｉｑｕｉｄ ｅｘｔｒａｃｔｉｏｎ ｔｅｃｈｎｉｑｕｅ ａｎｄ ｌｉｑｕｉｄ ｃｈｒｏｍａｔｏｇｒａｐｈｙ － ｅｌｅｃｔｒｏｓ⁃

ｐｒａｙ － ｔａｎｄｅｍ ｍａｓｓ ｓｐｅｃｔｒｏｍｅｔｒｙ ａｎａｌｙｓｉｓ （ＬＣ － ＭＳ ／ ＭＳ） ［ Ｊ］ ．

Ｔａｌａｎｔａ，２０１５，６８５ － ９５１０． １０１６ ／ ｊ． ｔａｌａｎｔａ． ２０１５． ０６． ０７８

［１２］ Ｗａｎｇ Ｈａｏ， Ｚｈａｏ Ｌｉ， Ｙａｎｇ Ｈｏｎｇｍｅ， ｅｔ ａｌ． Ｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎ ｏｆ ３５

ａｎｔｉｂｉｏｔｉｃ ｒｅｓｉｄｕｅｓ ｏｆ ｔｅｔｒａｃｙｃｌｉｎｅｓ， ｓｕｌｆｏｎａｍｉｄｅｓ， ｐｅｎｉｃｉｌｌｉｎｓ，

ｍａｃｒｏｌｉｄｅｓ ａｎｄ ａｍｐｈｅｎｉｃｏｌｓ ｉｎ ｍｉｌｋ ｂｙ ｌｉｑｕｉｄ ｃｈｒｏｍａｔｏｇｒａｐｈｙ －

ｔａｎｄｅｍ ｍａｓｓ ｓｐｅｃｔｒｏｍｅｔｒｙ ［ Ｊ］ ． Ｃｈｉｎｅｓｅ ｊｏｕｒｎａｌ ｏｆ ｃｈｒｏｍａｔｏｇｒａ⁃

ｐｈｙ，２０１５，９９５ － １００１
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