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［摘　 要］ 　 建立了兽药恩诺沙星注射液中非法添加呋塞米的 ＨＰＬＣ － ＤＡＤ 检查方法。 以十八烷基硅

烷键合硅胶为填充剂，以水 －四氢呋喃 －冰醋酸（７０∶ ３０∶ １）为流动相；柱温 ３０ ℃；流速 １． ０ ｍＬ ／ ｍｉｎ；进
样量 ２０ μＬ；二极管阵列检测器检测，采集波长范围为 １９０ ～ ４００ ｎｍ，提取波长为 ２７２ ｎｍ。 通过液相

色谱保留时间、紫外吸收光谱和峰纯度分析对非法添加物进行确认。 结果表明，呋塞米与其他组分

在色谱条件下分离情况良好。 呋塞米在 ２． ０ ～ １００． ０ μｇ ／ ｍＬ 范围内线性关系良好，Ｒ２ ＝ ０ ９９９９。 回

归方程为：Ｙ ＝ １． ０６２９Ｘ ＋ ０． ０６８５，Ｒ２ ＝ １． ００００。 按高、中、低三个浓度水平添加呋塞米，每个浓度水

平各平行配制 ３ 份阳性添加样品溶液进行测定，每个平行进样 ２ 次，测得平均回收率为 １００． ８％ ，
ＲＳＤ ＝ １． ０％ 。 方法的检测限为 １． ０ μｇ ／ ｍＬ。 方法准确，可靠，可以用于检查兽药恩诺沙星注射液中

非法添加呋塞米。
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ｇｌａｃｉａｌ ａｃｅｔｉｃ （７０∶ ３０∶ １） ａｓ ｔｈｅ ｍｏｂｉｌｅ ｐｈａｓｅ． Ｔｈｅ ｃｏｌｕｍｎ ｔｅｍｐｅｒａｔｕｒｅ ｉｓ ３０ ℃； Ｔｈｅ ｆｌｏｗ ｒａｔｅ ｗａｓ １． ０ ｍＬ ／ ｍｉｎ；
Ｔｈｅ ｄｅｔｅｃｔｉｏｎ ｗａｖｅｌｅｎｇｔｈ ｉｓ ２７２ ｎｍ， ｗｈｉｌｅ ａｃｑｕｉｒｉｎｇ ｗａｖｅｌｅｎｇｔｈ ａｒｅ ｂｅｔｗｅｅｎ １９０ ｎｍ ａｎｄ ４００ ｎｍ； Ｔｈｅ
ｆｕｒｏｓｅｍｉｄｅ ｉｓ ｄｅｔｅｃｔｅｄ ａｎｄ ｖｅｒｉｆｉｅｄ ｗｉｔｈ ｓｉｍｉｌａｒ ｒｅｔｅｎｔｉｏｎ ｔｉｍｅ ａｎｄ ｓｐｅｃｔｒｕｍ， ａｎｄ ｇｏｏｄ ｐｅａｋ ｐｕｒｉｔｙ ａｓ ｗｅｌｌ．
Ｒｅｓｕｌｔｓ ｓｈｏｗ ｔｈｅ ｆｕｒｏｓｅｍｉｄｅ ｉｓ ｓｅｐａｒａｔｅｄ ｆｉｎｅｌｙ ｗｉｔｈ ｏｔｈｅｒ ｃｏｍｐｏｕｎｄｓ ｕｎｄｅｒ ｔｈｅ ｃｈｒｏｍａｔｏｇｒａｐｈｉｃ ｃｏｎｄｉｔｉｏｎ． Ｗｈｅｎ
ｃｏｎｃｅｎｔｒａｔｉｏｎ ｏｆ ｒｅｆｅｒｅｎｃｅ ｆｕｒｏｓｅｍｉｄｅ ｓｏｌｕｔｉｏｎｓ ａｒｅ ｉｎ ｔｈｅ ｒａｎｇｅ ｏｆ ２． ０ ～ １００． ０ μｇ ／ ｍＬ， ｔｈｅ ｌｉｎｅａｒ ｒｅｌａｔｉｏｎｓｈｉｐ ｉｓ
ｇｏｏｄ， ｗｉｔｈ Ｒ２ ＝ ０． ９９９９． Ｔｈｅ ａｖｅｒａｇｅ ｒｅｃｏｖｅｒｙ ｏｆ ｆｕｒｏｓｅｍｉｄｅ ｉｓ １００． ８％ ａｔ ３ ｓｐｉｋｅｄ ｌｅｖｅｌｓ ｏｆ ３． ０， ４． ０ ａｎｄ ５． ０
ｇ ／ Ｌ， ｗｉｔｈ ＲＳＤ ｏｆ １． ０％ ， ａｎｄ ｔｈｅ ｄｅｔｅｃｔｉｏｎ ｌｉｍｉｔ ｉｓ １． ０ μｇ ／ ｍＬ． Ｔｈｅ ｍｅｔｈｏｄ ｉｓ ａｃｃｕｒａｔｅ ａｎｄ ｒｅｌｉａｂｌｅ，ａｎｄ ｃａｎ ｂｅ
ｕｓｅｄ ｆｏｒ ｄｅｔｅｒｍｉｎｉｎｇ ｆｕｒｏｓｅｍｉｄｅ ａｄｄｅｄ ｉｌｌｅｇａｌｌｙ ｉｎ ｅｎｒｏｆｌｏｘａｃｉｎ ｉｎｊｅｃｔｉｏｎ．
Ｋｅｙ ｗｏｒｄｓ： ｖｅｔｅｒｉａｎｒｙ ｄｒｕｇｓ； ｅｎｒｏｆｌｏｘａｃｉｎ ｉｎｊｅｃｔｉｏｎ； ｉｌｌｅｇａｌ ａｄｄｉｔｉｏｎ； ｆｕｒｏｓｅｍｉｄｅ

　 　 恩诺沙星注射液和呋塞米注射液均收载于《中
国兽药典》２０２０ 年版一部［１］。 恩诺沙星注射液为

喹诺酮类兽医专用抗菌药，主要用于畜禽细菌性疾

病和支原体感染，临床应用广泛；呋塞米注射液为

利尿药，临床主要用于治疗各种水肿症。 实践中联

合使用恩诺沙星和呋塞米治疗仔猪水肿病［２ － ３］，据
称效果明显。 恩诺沙星和呋塞米复方注射液曾申

请国家发明专利［４ － ５］，但未获授权，同时，该制剂不

符合国家兽药管理相关政策，也未获生产许可，故
在恩诺沙星注射液及其相应制剂中添加呋塞米或

在呋塞米注射液及其相应制剂中添加恩诺沙星均

属非法添加。 ２０２２ 年第二季度，贵州省兽药饲料检

测所发现 １ 批兽药恩诺沙星注射液中疑似添加呋

塞米，违反《兽药管理条例》，存在较大安全隐患。
功能食品［６］、保健食品［７］、中成药［８ － １０］、酵素［１１］、减
肥药［１２］ 和减肥食品［１３ － １７］ 等均有报道可能存在非

法添加呋塞米的情况，并建立了相应的检测方法。
非法添加呋塞米的检测方法主要为超高效液相色

谱 － 串联质谱检测法，此外，还有电喷雾 － 离子迁

移谱法［１５］、薄层色谱 － 近红外光谱（ＴＬＣ － ＮＩＲＳ）
检测方法［１８］、酶联免疫法［１９］等。 在此之前，农业农

村部尚未发布兽药中非法添加呋塞米的检查方法。
据此，贵州省兽药饲料检测所首先对其相关检测方

法进行了探索研究，并函请中国兽医药品监察所对

方法和结果进行确认。 根据农业农村部公告第 ２８９
号“附件 １：兽药中非特定添加物质检查方法”，同
时参考《中国兽药典》２０２０ 年版一部 “呋塞米注射

液”项下的含量测定方法，选择呋塞米为测试药物，

恩诺沙星注射液为目标制剂，建立了恩诺沙星注射

液中非法添加呋塞米的检查方法（液相色谱 － 二极

管阵列法），为严厉打击非法添加呋塞米提供技术

支撑。 该方法已经农业农村部公告第 ６１１ 号发布。
１　 材料与方法

１． １　 材料与试剂

１． １． １　 试剂　 乙腈为色谱纯，水为超纯水，四氢呋

喃、冰醋酸为分析纯。
１． １． ２ 试药　
１． １． ２． １　 测试药物　 呋塞米对照品，中国食品药品

检定研究院，批号：１００５４４ －２０２１０４，含量：９９． ８％。
１． １． ２． ２ 　 制剂空白样品　 恩诺沙星注射液；生产

单位： 安 徽 天 安 生 物 科 技 有 限 公 司； 批 号 为

２０２１０６２５；规格：１０ ｍＬ：０． ２５ ｇ。
１． １． ２． ３　 供试品　 恩诺沙星注射液，生产单位：Ｘ
公司；批号：２０２１０５０１，规格：１０ ｍＬ：０． ２５ ｇ。 经检测

含有呋塞米。
１． １． ２． ４　 阳性模拟样品　 制剂空白样品（１． １． ２． ２）
中添加测试药物（１． １． ２． １）呋塞米，作为阳性模拟

样品。
１． ２　 仪器与设备　 Ｔｈｅｒｍｏ Ｓｃｉｅｎｔｉｆｉｃ Ｕ３０００ 高效液

相色谱仪（配 ＤＡＤ 检测器）；分析天平（ＸＳＲ２０５ＤＵ
型，分度值 ０． ０１ ｍｇ， Ｍｅｔｔｌｅｒ）。
１． ３　 实验方法

１． ３． １ 　 色谱条件 　 色谱柱：Ｈｙｐｅｒｓｉｌ ＧＯＬＤ Ｃ１８，
４． ６ × ２５０ ｍｍ　 ５ μｍ；流动相：水 － 四氢呋喃 － 冰

醋酸（７０∶ ３０∶ １）；检测波长：二极管阵列检测器采集

波长范围为 ２００ ～ ４００ ｎｍ；分辨率为 １． ０ ｎｍ；记录
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２７２ ｎｍ 波长处的色谱图；柱温：３０ ℃；流速：１． ０
ｍｌ ／ ｍｉｎ；进样量：２０ μＬ。
１． ３． ２　 试验溶液

１． ３． ２． １　 溶媒 　 参考《中国兽药典》２０２０ 年版一

部中呋塞米注射液含量测定方法用的混合溶液，即
冰醋酸 － 乙腈 － 水（２２ ∶ ４８９ ∶ ４８９），作为呋塞米的

溶媒。
１． ３． ２． ２　 各种溶液的制备

１． ３． ２． ２． １ 　 空白溶液　 ①制剂空白溶液：取恩诺

沙星注射液空白制剂 １． ００ ｍＬ，置 ２０ ｍＬ 量瓶中，加
混合溶剂［取冰醋酸 ２２ ｍＬ，加乙腈 － 水（１ ∶ １）至

１０００ ｍＬ，混匀］稀释定容；另取 ２． ００ ｍＬ，置 ２０ ｍＬ
量瓶中，加混合溶剂稀释至刻度，摇匀，即得；② 溶

剂空白：混合溶液。
１． ３． ２． ２． ２ 　 对照品溶液 　 ① 呋塞米对照品贮备

液：取呋塞米对照品约 ２５ ｍｇ，精密称定，置 ５０ ｍＬ
量瓶中，加混合溶液使溶解并稀释至刻度，摇匀

（０ ５ ｍｇ ／ ｍＬ）；② 呋塞米对照品溶液：取呋塞米对

照品贮备液 ２． ００ ｍＬ，置 ２０ ｍＬ 量瓶中，用混合溶液

使溶解并稀释至刻度，摇匀（０． ０５ ｍｇ ／ ｍＬ）；③ 标准

曲线系列溶液的配制：精密量取呋塞米对照品贮备

液适量，加混合溶剂分别制成 ２． ０、５． ０、１０． ０、２５． ０、
５０． ０ 和 １００． ０ μｇ ／ ｍＬ 的标准曲线系列溶液。
１． ３． ２． ２． ３ 供试品溶液　 取供试品 １． ００ ｍＬ，置 ２０
ｍＬ 量瓶中，加混合溶剂 ［取冰醋酸 ２２ ｍＬ，加乙

腈 －水（１ ∶ １） 至 １０００ ｍＬ，混匀］ 稀释定容；另取

２ ００ ｍＬ，置 ２０ ｍＬ 量瓶中，加混合溶剂稀释至刻

度，摇匀，作为供试品溶液。
１． ３． ２． ２． ４　 阳性模拟样品溶液　 阳性添加样品溶

液的配制：取制剂空白样品 １． ００ ｍＬ，置 ２０ ｍＬ 量瓶

中，按高（Ｈ）、中（Ｍ）、低（Ｌ）三个浓度水平分别加

入 １０、８ 和 ６ ｍＬ 浓度为 ０． ５ ｍｇ ／ ｍＬ 的呋塞米对照

品贮备液，混匀，加混合溶剂稀释至刻度，摇匀；另
取 ２． ００ ｍＬ，置 ２０ ｍＬ 量瓶中，加混合溶剂稀释至刻

度，摇匀，作为阳性添加样品溶液。
１． ３． ２． ２． ５　 检测限溶液的配制　 取制剂空白样品

１． ００ ｍＬ，置 ２０ ｍＬ 量瓶中，分别加入 ０． ５ ｍｇ ／ ｍＬ 的

呋塞米对照品贮备液 ０． ２、０． ４ 和 ０． ８ ｍＬ，混匀，加

混合溶剂稀释至刻度，摇匀；分别另取 ２． ００ ｍＬ，置
２０ ｍＬ 量瓶中，加混合溶剂稀释至刻度，摇匀，分别

制成 ０． ５、１． ０、２． ０ μｇ ／ ｍＬ 的检测限溶液。
１． ３． ３　 测定法　 精密量取各试验溶液 ２０ μＬ 注入

高效液相色谱仪测定，同时记录色谱图与光谱图。
２　 结果与分析

２． １　 色谱条件

２． １． １　 流动相 　 采用《中国兽药典》２０２０ 年版一

部中呋塞米注射液的含量测定的高效液相色谱法

的流动相“水 － 四氢呋喃 － 冰醋酸（７０ ∶ ３０ ∶ １）”系

统作为试验的流动相。
２． １． ２ 提取波长　 照 １． ３． １ 项下色谱条件，进样呋

塞米对照品溶液，得到的光谱图中有三个最大吸收

波长，分别为 ２３６、２７４ 和 ３４４ ｎｍ，考虑到《中国兽药

典》２０２０ 年版一部中呋塞米注射液的含量测定波

长为 ２７２ ｎｍ，故以 ２７２ ｎｍ 为提取波长。
２． ２　 方法学考察

２． ２． １ 　 专属性试验 　 干扰考察。 分别取溶剂空

白、制剂空白溶液、供试品溶液、阳性模拟样品溶液

和对照品溶液各 ２０ μＬ，照 １． ３． １ 项下色谱条件测

定，恩诺沙星注射液本底及溶剂对被测物呋塞米的

测定没有干扰。 按拟定检查方法进行检测，结果表

明在呋塞米出峰处无干扰峰，且达到基线分离，专
属性良好（图 １）。
２． ２． ２　 峰纯度和光谱相似度检查　 通过供试品和

呋塞米对照品溶液试验进行峰纯度和光谱相似度检

查。 分别精密量取 １． ３． ２． ２． ３ 项下的供试品溶液和

１． ３． ２． ２． ２项下的呋塞米对照品溶液各 ２０ μＬ，按 １．
３． １ 项下的色谱条件，注入高效液相色谱仪，采集 ３Ｄ
数据，记录光谱图（图 ２、图 ３）。 结果表明，峰纯度分

析显示，供试品和对照品峰匹配（表示峰最大值处的

光谱与前沿和拖尾上光谱的相似度）值均为 １０００（匹
配值大于 ９８０ 可以基本确认是同一组分），说明呋塞

米峰为单一组分。 经目测比较，可知供试品和对照

品光谱图一致（最大吸收波长偏差不超过 ２ ｎｍ）。
或者，通过执行光谱跟踪把供试品和对照品的光谱

图与用呋塞米对照品溶液建立的光谱库进行匹配，
相似度阈值设为 ９８０，可知供试品和对照品与呋塞米

·２２·
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光谱库的相似度分别为 １０００ 和 ９９８，即它们的紫外 光谱一致。

图 １　 溶剂空白、制剂空白、呋塞米对照品、供试品及阳性模拟样品色谱图

Ｆｉｇ １　 Ｃｈｒｏｍａｔｏｇｒａｍｓ ｏｆ ｓｏｌｖｅｎｔ、Ｅｎｒｏｆｌｏｘａｃｉｎ Ｉｎｊｅｃｔｉｏｎ、ｒｅｆｅｒｅｎｃｅ ｆｕｒｏｓｅｍｉｄｅ、ｓａｍｐｌｅ ａｎｄ ｐｏｓｉｔｉｖｅ ｓｉｍｕｌａｔｉｏｎ ｓａｍｐｌｅ

图 ２　 呋塞米对照品光谱图

Ｆｉｇ ２　 Ｔｈｅ ｓｐｅｃｔｒｕｍ ｏｆ ｒｅｆｅｒｅｎｃｅ ｆｕｒｏｓｅｍｉｄｅ

·３２·
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图 ３　 供试品光谱图

Ｆｉｇ ３　 Ｔｈｅ ｓｐｅｃｒｕｍ ｏｆ ｔｈｅ ｓａｍｐｌｅ

２． ２． ３ 　 线 性 与 范 围 　 线 性 关 系 考 察： 吸 取

１． ３． ２． ２． ２项③中的标准曲线系列溶液 ２０ μＬ 进行

测定，每个浓度平行进样两次。 以呋塞米峰面积 Ｙ
为纵坐标，相应浓度 Ｘ 为横坐标，绘制标准曲线。
回归方程为：Ｙ ＝ １． ０６２９Ｘ ＋ ０． ０６８５，Ｒ２ ＝ １． ００００。
结果表明，呋塞米在 ２． ０ ～ １００． ０ μｇ ／ ｍｌ 范围内线

性关系良好。 结果见表 １ 和图 ４。
２． ２． ４　 检测限　 按 １． ３． ２． ２． ５ 项下配制检测限溶

液进行测定，以光谱图失真的最大浓度作为方法的

检测限，结果见图 ５。 结果表明恩诺沙星注射液制

剂中呋塞米的检测限为 １． ０ μｇ ／ ｍＬ。
表 １　 线性关系结果（ｎ ＝２）

Ｔａｂ １　 Ｌｉｎｅａｒ ｒｅｌａｔｉｏｎｓｈｉｐ ｒｅｓｕｌｔｓ（ｎ ＝２）
编号

ｓｔｄ１ ｓｔｄ２ ｓｔｄ３ ｓｔｄ４ ｓｔｄ５ ｓｔｄ６

浓度 ／ （μｇ·ｍＬ －１）２． ０ ５． ０ １０． ０ ２５． ０ ５０． ０ １００． ０

峰面积 ２． １６３ ５． ３２７ １０． ６９４ ２６． ７４３ ５３． ２３７ １０６． ３２８

图 ４　 呋塞米含量测定标准曲线

Ｆｉｇ ４　 Ｓｔａｎｄａｒｄ ｃｕｒｖｅ ｏｆ ｆｕｒｏｓｅｍｉｄｅ

２． ２． ５　 准确度　 通过对制剂空白样品中添加呋塞米

对照品进行回收率试验，考察方法的准确度。 按

１． ３． ２． ２． ４项下每个浓度水平分别平行配制 ３ 份阳性

模拟添加样品溶液，进行测定，每个平行进样 ２ 次，计
算回收率，结果见表 ２。 结果表明，制剂空白样品中添

加呋塞米的平均回收率为 １００． ８％，ＲＳＤ ＝１． ０％。

·４２·
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图 ５　 检测限测定色谱光谱图

Ｆｉｇ ５　 Ｔｈｅ ｃｈｒｏｍａｔｏｇｒａｍ ａｎｄ ｓｐｅｃｔｒｕｍ ｏｆ ｔｈｅ ＬＯＤ ｓｏｌｕｔｉｏｎ

表 ２　 回收率试验结果

Ｔａｂ ２　 Ｒｅｃｏｖｅｒｙ ｔｅｓｔ ｒｅｓｕｌｔｓ

编号
样品加
入量 ／ ｍＬ

添加量
／ ｍｇ

测量值
／ ｍｇ

回收率
／ ％

均值
／ ％

ＲＳＤ
／ ％

Ｈ１ １． ００ ５． ００ ５． ０１ １００． ２

Ｈ２ １． ００ ５． ００ ５． ０９ １０１． ８

Ｈ３ １． ００ ５． ００ ４． ９４ ９８． ８

Ｍ１ １． ００ ４． ００ ４． ０４ １０１． ０

Ｍ２ １． ００ ４． ００ ４． ０５ １０１． ２

Ｍ３ １． ００ ４． ００ ４． ０１ １００． ２

Ｌ１ １． ００ ３． ００ ３． ０６ １０２． ０

Ｌ２ １． ００ ３． ００ ３． ０５ １０１． ７

Ｌ３ １． ００ ３． ００ ３． ０１ １００． ３

１００． ３

１００． ８

１０１． ３

１． ０

２． ２． ６　 耐用性　 以对照品溶液作为耐用性试验溶

液，通过改变柱温、流速两个方面考察方法的耐用

性，结果见表 ３。 试验结果表明，当柱温升高、流速

增加时，保留时间会提前，同时，分离度均满足检测

要求，说明方法耐用性良好。

表 ３　 耐用性试验结果

Ｔａｂ ３　 Ｄｕｒａｂｉｌｉｔｙ ｔｅｓｔ ｒｅｓｕｌｔｓ
项目 变化情况 保留时间 ／ ｍｉｎ 分离度

柱温 ／ ℃

２５ ２０． ９ 符合要求

３０ １９． ３ 符合要求

３５ １７． ９ 符合要求

流速 ／ （ｍＬ·ｍｉｎ － １）

０． ９ ２３． ７ 符合要求

１． ０ ２１． ５ 符合要求

１． １ １９． ４ 符合要求

２． ２． ７　 供试品测定　 中国兽医药品监察所和贵州

省兽药饲料检测所两家单位根据拟定的恩诺沙星

注射液中非法添加呋塞米检查方法（１． ３． １ 项）对

供试品分别进行测定，均确认本批次恩诺沙星注射

液（批号为 ２０２１０５０１）中非法添加了呋塞米，并测

得呋塞米的量分别为：４． ８ ｇ ／ Ｌ（中国兽医药品监察

所），４． ２ ｇ ／ Ｌ（贵州省兽药饲料检测所），两家单位

结果基本一致。
３　 讨论与小结

３． １　 溶媒和流动相的选择　 陈启友［２］ 采用酸沉乙

醚萃取分离恩诺沙星和呋塞米；储蓉等［１４］ 使用甲

·５２·
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醇结合超声处理提取功能食品中的呋塞米；《中国

药典》 和《中国兽药典》 使用冰醋酸 － 乙腈 － 水

（２２∶ ４８９∶ ４８９）作为溶媒提取呋塞米。 而采用高效

液相色谱法测量呋塞米含量的流动相主要有“水 －
四氢呋喃 － 冰醋酸”和“水 － 甲醇 － 磷酸盐缓冲

液”两种系统。 为保持方法的延续性，选择《中国药

典》和《中国兽药典》使用的溶媒“冰醋酸 － 乙腈 －
水（２２∶ ４８９∶ ４８９）”及流动相“水 － 四氢呋喃 － 冰醋

酸（７０∶ ３０∶ １）”作为方法的溶媒和流动相。
３． ２　 提取波长选择 　 试验色谱条件下，呋塞米对

照品的光谱图中有三个最大吸收波长，分别为 ２３６、
２７４ 和 ３４４ ｎｍ。 《中国药典》和《中国兽药典》中呋

塞米注射液的含量测定波长均为 ２７２ ｎｍ。 试验获

得的 ２７４ ｎｍ 和《中国药典》及《中国兽药典》中的

２７２ ｎｍ 虽然具有 ２ ｎｍ 的偏差，但属于允许的偏差

范围，故最终选择 ２７２ ｎｍ 作为方法的提取波长。
３． ３　 测量方法的选择 　 查阅文献可知，测量呋塞

米的方法主要有可见 －紫外分光光度法、高效液相

色谱法和高效液相色谱串联质谱法。 可见 － 紫外

分光光度法方法虽然简单、快捷，但测量时需要分

离出纯净的呋塞米，前处理方法较复杂、繁琐；高效

液相色谱串联质谱法测量呋塞米的样品前处理方

法简单，一般只需采用甲醇直接提取，但设备昂贵，
要求操作人员须具备较高的技术水平；高效液相色

谱法则相对简单快捷，还可同时分离和测量多个复

杂的组分，故选择高效液相色谱法。
该方法准确可靠，可以作为恩诺沙星注射液非

法添加呋塞米的检查方法。
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Ｐｉｇｌｅｔｓ Ｅｄｅｍａ Ｄｉｓｅａｓｅ ｗｉｔｈ ｓｅｌｆ － ｍａｄｅ ｐｒｅｓｃｒｉｐｔｉｏｎ ［ Ｊ ］ ．

Ｌｉｖｅｓｔｏｃｋｓ ａｎｄ Ｐｏｕｌｔｒｙ Ｉｎｄｕｓｔｒｙ， ２０２１，３２（１０）：１８，２０．

［４］ 　 朱良强，祁克宗． 治疗仔猪水肿病的复方呋塞米注射液：

ＣＮ２００３１０１０６５４４． ８［Ｐ］． ２００４ － １１ － １７．

Ｚｈｕ Ｌ Ｑ， Ｑｉ Ｋ Ｚ． Ａ Ｃｏｍｐｏｕｎｄ Ｆｕｒｏｓｅｍｉｄｅ Ｉｎｊｅｃｔｉｏｎ ｆｏｒ

ｔｒｅａｔｍｅｎｔ ｏｆ Ｐｉｇｌｅｔｓ Ｅｄｅｍａ Ｄｉｓｅａｓｅ： ＣＮ２００３１０１０６５４４． ８ ［ Ｐ］．

２００４ － １１ － １７．

［５］ 　 天津君合心科技发展有限公司． 一种防治仔猪水肿病的复方

注射液及其制备方法： ＣＮ２０１３１０２４１８３１． ３ ［ Ｐ ］． ２０１４ －

１２ － ２４．

Ｔｉａｎｊｉｎｇ Ｊｕｎｈｅｘｉｎ Ｔｅｃｈｎｏｌｏｇｙ ｄｅｖｅｌｏｐｍｅｎｔ Ｃｏ，Ｌｔｄ． Ａ Ｃｏｍｐｏｕｎｄ

Ｉｎｊｅｃｔｉｏｎ ｆｏｒ ｐｒｅｖｅｎｔｉｏｎ ａｎｄ ｔｒｅａｔｍｅｎｔ ｏｆ Ｐｉｇｌｅｔｓ Ｅｄｅｍａ Ｄｉｓｅａｓｅ

ａｎｄ ｉｔｓ ｐｒｅｐａｒａｔｉｏｎ：ＣＮ２０１３１０２４１８３１． ３［Ｐ］． ２０１４ － １２ － ２４．

［６］ 　 伍丽萍，孙成均，陈 聪，等． ＨＰＬＣ － 串联四级杆质谱法测定功

能食品中的利尿剂［Ｊ］ ． 华西药学杂志，２００９，２４（１）：９０ － ９２．

Ｗｕ Ｌ Ｐ， Ｓｕｎ Ｃ Ｊ， Ｃｈｅｎ Ｃ， ｅｔ ａｌ． Ｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎ ｏｆ ｄｉｕｒｅｉｃ ｉｎ

ｆｕｎｃｔｉｏｎａｌ ｆｏｏｄ ｂｙ ＨＰＬＣ ｗｉｔｈ ｔａｎｄｅｍ ＭＳ［ Ｊ］ ． Ｗｅｓｔ Ｃｈｉｎａ Ｊ．

Ｐｈａｒｍ． Ｓｃｉ． ，２００９，２４（１）：９０ － ９２．

［７］ 　 刘子雄，黄景辉，谭贵良，等． 超高效液相色谱 － 串联质谱法

测定保健食品中 ７８ 种非法添加化学药物［ Ｊ］ ． 现代食品科

技，２０２０，３６（１２）：２８３ － ２９２．

Ｌｉｕ Ｚ Ｘ， Ｈｕａｎｇ Ｊ Ｈ， Ｔａｎ Ｇ Ｌ， ｅｔ ａｌ． Ｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎ ｏｆ ７８

ｃｈｅｍｉｃａｌ ｄｒｕｇｓ ｉｌｌｅｇａｌｌｙ ａｄｄｅｄ ｉｎ ｈｅａｌｔｈ ｆｏｏｄ ｂｙ ｕｌｔｒａ － ｈｉｇｈ

ｐｅｒｆｏｒｍａｎｃｅ ｌｉｑｕｉｄ ｃｈｒｏｍａｔｏｇｒａｐｈｙ － ｔａｎｄｅｍ ｍａｓｓ ｓｐｅｃｔｒｏｍｅｔｒｙ

［Ｊ］ ． Ｍｏｄ． Ｆｏｏｄ Ｓｃｉ． Ｔｅｃｈｎｏｌ． ，２０２０，３６（１２）：２８３ － ２９２．

［８］ 　 詹淑玉，朱琦峰，徐宏祥，等． ＵＰＬＣ － ＭＳ ／ ＭＳ 法快速测定减肥

类中成药及保健食品中非法添加 １５ 种化学药的研究［ Ｊ］ ． 中

草药，２０１６，４７（１７）：３０２３ － ３０３１．

Ｚｈａｎ Ｓ Ｙ， Ｚｈｕ Ｑ Ｆ， Ｘｕ Ｈ Ｘ， ｅｔ ａｌ． Ｒａｐｉｄ ｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎ ｏｆ １５

ｃｈｅｍｉｃａｌ ｄｒｕｇｓ ｉｌｌｅｇａｌｌｙ ａｄｄｅｄ ｉｎｔｏ ｓｌｉｍｍｉｎｇ Ｃｈｉｎｅｓｅ ｐａｔｅｎｔ

ｍｅｄｉｃｉｎｅｓ ａｎｄ ｈｅａｌｔｈ ｆｏｏｄｓ ｂｙ ＵＰＬＣ － ＭＳ ／ ＭＳ ［ Ｊ］ ． Ｃｈｉｎｅｓｅ

Ｔｒａｄｉｔｉｏｎａｌ ａｎｄ Ｈｅｒｂａｌ Ｄｒｕｇｓ， ２０１６，４７（１７）：３０２３ － ３０３１．

［９］ 　 潘建立，郑良英，贾昌平． 减肥类中成药及保健食品中 ３３ 种

非法添加化学物质的 ＵＰＬＣ － ＤＡＤ － ＥＳＩ － Ｑ － ＴＯＦ ／ ＭＳ 快速

检测［Ｊ］ ． 中国药师，２０２０，２３（７）：１４６４ － １４６９．

Ｐａｎ Ｊ Ｌ，Ｚｈｅｎｇ Ｌ Ｙ， Ｊｉａ Ｃ Ｐ． Ｒａｐｉｄ ｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎ ｏｆ ｉｌｌｅｇａｌｌｙ

ａｄｄｅｄ ３３ ｃｈｅｍｉｃａｌ ｄｒｕｇｓ ｉｎ ｓｌｉｍｍｉｎｇ Ｃｈｉｎｅｓｅ Ｐａｔｅｎｔ Ｍｅｄｉｃｉｎｅｓ

ａｎｄ ｈｅａｌｔｈ ｆｏｏｄｓ ｂｙ ＵＰＬＣ － ＤＡＤ － ＥＳＩ － Ｑ － ＴＯＦ ／ ＭＳ ［ Ｊ］ ．

Ｃｈｉｎａ Ｐｈａｒｍ，２０２０，２３（７）：１４６４ － １４６９．

［１０］ 丁宝月，屠婕红，薛磊冰，等． ＵＰＬＣ － ＭＳ ／ ＭＳ 法快速测定降压

·６２·
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类中成药及保健食品中非法添加 ３４ 种化学药的研究［Ｊ］ ． 中

草药，２０１５，４６（５）：６８８ － ６９６．

ＤＩｎｇ Ｂ Ｙ， Ｔｕ Ｊ Ｈ， Ｘｕｅ Ｌ Ｂ， ｅｔ ａｌ． Ｒａｐｉｄ ｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎ ｏｆ ３４

ｃｈｅｍｉｃａｌｓ ｉｌｌｅｇａｌｌｙ ａｄｄｅｄ ｉｎｔｏ Ｃｈｉｎｅｓｅ ｐａｔｅｎｔ ｍｅｄｉｃｉｎｅｓ ａｎｄ

ｈｅａｌｔｈ ｆｏｏｄｓ ｗｉｔｈ ｂｌｏｏｄ ｐｒｅｓｓｕｒｅ ｌｏｗｅｒｉｎｇ ｆｕｎｃｔｉｏｎ ｂｙ ＵＰＬＣ －

ＭＳ ／ ＭＳ ［ Ｊ ］ ． Ｃｈｉｎ． Ｔｒａｄｉｔ． Ｈｅｒｂ． Ｄｒｕｇｓ， ２０１５， ４６ （ ５ ）：

６８８ － ６９６．

［１１］ 李 涛，周艳华，孙桂芳，等． ＵＰＬＣ － Ｑ ／ Ｏｒｂｉｔｒａｐ ＭＳ 快速检测

酵素产品中非法添加的 ７ 种减肥类药物［ Ｊ］ ． 食品科技，

２０１８，４３（４）：３４１ － ３４６． 超高效液相色谱 － 四级杆 ／ 静电场轨

道阱高分辨质谱（ＵＰＬＣ － Ｑ ／ Ｏｒｂｉｔｒａｐ ＭＳ）．

Ｌｉ Ｔ， Ｚｈｏｕ Ｙ Ｈ， Ｓｕｎ Ｇ Ｆ， ｅｔ ａｌ． Ｒａｐｉｄ ｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎ ｏｆ ７

ｉｌｌｅｇａｌｌｙ ａｄｄｅｄ ｓｌｉｍｍｉｎｇ ｄｒｕｓ ｉｎ ｅｎｚｙｍｅ ｐｒｏｄｕｃｔｓ ｂｙ ＵＰＬＣ － Ｑ ／

Ｏｒｂｉｔｒａｐ ＭＳ ［ Ｊ ］ ． ＦＯＯＤ ＳＣＩＥＮＣＥ ＡＮＤ ＴＥＣＨＮＯＬＯＧＹ，

２０１８，４３（４）：３４１ － ３４６．

［１２］ 夏威标，水冰洁，丁兴红． 快速高分离液相色谱 － 质谱联用法

测定减肥药中 ３ 种违禁成分的含量［ Ｊ］ ． 浙江中医药大学学

报，２０１５，（８）：６１５ － ６２０．

Ｘｉａ Ｗ Ｂ， Ｓｈｕｉ Ｂ Ｊ， Ｄｉｎｇ Ｘ Ｈ． Ｑｕａｎｔｉｔａｔｉｖｅ ｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎ ｏｆ

ｔｈｒｅｅ ｐｒｏｈｉｂｉｔｅｄ ｓｕｂｓｔａｎｃｅｓ ｉｎ ｄｉｅｔ ｐｉｌｌｓ ｂｙ ＲＲＬＣ － ＭＳ ［ Ｊ］ ．

Ｚｈｅｊｉａｎｇ Ｕｎｉｖｅｒｓｉｔｙ ｏｆ Ｔｒａｄｉｔｉｏｎａｌ Ｃｈｉｎｅｓｅ Ｍｅｄｉｃｉｎｅ， ２０１５，（８）：

６１５ － ６２０．

［１３］ 裘一婧，曹王丽，方玲． ＵＰＬＣ － ＭＳ ／ ＭＳ 测定减肥食品中 ８ 种

非法添加化学成分［ Ｊ］ ． 中国现代应用药学，２０１７，３４（１０）：

１４４１ － １４４６．

Ｑｉｕ Ｙ Ｊ， Ｃａｏ Ｗ Ｌ， Ｆａｎｇ Ｌ． Ｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎ ｏｆ ８ ｉｌｌｅｇａｌ ａｄｄｅｄ

ｃｈｅｍｉｃａｌ ｃｏｍｐｏｓｉｔｉｏｎ ｉｎ ｔｈｅ ｓｌｉｍｍｉｎｇ ｈｅａｌｔｈ ｆｏｏｄ ｂｙ ＵＰＬＣ － ＭＳ ／

ＭＳ ［Ｊ］ ． Ｃｈｉｎ Ｊ Ｍｏｄ Ａｐｐｌ Ｐｈａｒｍ， ２０１７，３４（１０）：１４４１ － １４４６．

［１４］ 储 蓉，陈丽波，张 斌，等． ８４ 批减肥类保健食品中非法添加

化学物质的数据分析 ［ Ｊ］ ． 中国现代应用药学，２０２０，３７

（１６）：１９７３ － １９７６．

Ｃｈｕ Ｒ， Ｃｈｅｎ Ｌ Ｂ， Ｚｈａｎｇ Ｂ， ｅｔ ａｌ． Ｄａｔａ ａｎａｌｙｓｉｓ ｏｆ ｉｌｌｅｇａｌｌｙ

ａｄｄｉｎｇ ｃｈｅｍｉｃａｌ ｓｕｂｓｔａｎｃｅｓ ｉｎ ８４ ｂａｔｃｈｅｓ ｏｆ ｓｌｉｍｍｉｎｇ ｈｅａｌｔｈ ｆｏｏｄｓ

［Ｊ］ ． Ｃｈｉｎ Ｊ Ｍｏｄ Ａｐｐｌ Ｐｈａｒｍ， ２０２０，３７（１６）： １９７３ － １９７６．

［１５］ 孙 晶，柳雨影，曹 玲，等． 电喷雾 － 离子迁移谱快速检测减肥

类保健食品中非法添加的 ２２ 种化学药物［ Ｊ］ ． 食品工业科

技，２０２０，４１（１４）：２２８ － ２３３．

Ｓｕｎ Ｊ，Ｌｉｕ Ｙ Ｙ， Ｃａｏ Ｌ， ｅｔ ａｌ． Ｒａｐｉｄ ｄｅｔｅｃｔｉｏｎ ｏｆ ２２ ｉｌｌｅｇａｌｌｙ

ａｄｄｅｄ ｃｈｅｍｉｃａｌｓ ｉｎ ｗｅｉｇｈｔ － ｌｏｓｓ ｈｅａｌｔｈ ｆｏｏｄｓ ｂｙ ｅｌｅｃｔｒｏｓｐｒａｙ

ｉｏｎｉｚａｔｉｏｎ － ｉｏｎ ｍｏｂｉｌｉｔｙ ｓｐｅｃｔｒｏｍｅｔｒｙ ［ Ｊ］ ． Ｓｃｉ． Ｔｅｃｈｎｏｌ． Ｆｏｏｄ

Ｉｎｄ． ，２０２０，４１（１４）：２２８ － ２３３．

［１６］ 张 斌，姚家忠，贾昌平，等． 减肥类保健食品中非法添加的 ８

种化学药物的筛查与测定［ Ｊ］ ． 中国执业药师，２０１５，（３）：

２２ － ２７，５６．

Ｚｈａｎｇ Ｂ，Ｙａｏ Ｊ Ｚ，Ｊｉａ Ｃ Ｐ， ｅｔ ａｌ． Ｓｃｒｅｅｎｉｎｇ ａｎｄ ｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎ ｏｆ

ｅｉｇｈｔ ｃｈｅｍｉｃａｌｓ ｉｌｌｅｇａｌｌｙ ａｄｄｅｄ ｉｎ ｓｌｉｍｍｉｎｇ ｈｅａｌｔｈ ｆｏｏｄｓ ［ Ｊ］ ．

Ｃｈｉｎａ Ｌｉｃｅｎｓｅｄ Ｐｈａｒｍ． ，２０１５，（３）：２２ － ２７，５６．

［１７］ 郝 刚，顾炳仁． ＵＰＬＣ － ＭＳ ／ ＭＳ 法快速检测减肥类保健食品

中 ５ 种非法添加化学成分［ Ｊ］ ． 中国医药科学，２０１４，（１７）：

１０６ － １０９，１１７．

Ｈａｏ Ｇ， Ｇｕ Ｂ Ｒ． Ｒａｐｉｄ ｉｄｅｎｔｉｆｉｃａｔｉｏｎ ｏｆ ５ ｉｌｌｅｇａｌ ａｄｄｉｔｉｖｅｓ ｉｎ

ｓｌｉｍｍｉｎｇ ｈｅａｌｔｈ ｆｏｏｄ Ｂｙ Ｕ ＰＬＣ － Ｍ Ｓ ／ Ｍ Ｓ［Ｊ］ ． Ｃｈｉｎａ Ｍｅｄｉｃｉｎｅ

ａｎｄ Ｐｈａｒｍａｃｙ，２０１４，（１７）：１０６ － １０９，１１７．

［１８］ 张立军， 张新玥，张转平，等． ＴＬＣ － ＮＩＲＳ 联用技术快速检测

保健品中添加减肥类化学药物研究［ Ｊ］ ． 药物分析杂志，

２０２２，４２（１１）：１９６１ － １９７１．

Ｚｈａｎｇ Ｌ Ｊ， Ｚｈａｎｇ Ｘ Ｙ， Ｚｈａｎｇ Ｚ Ｐ， ｅｔ ａｌ． Ｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎ ｏｆ ａｎｔｉ

－ ｏｂｅｓｉｔｙ ｄｒｕｇｓ ｉｌｌｅｇａｌｌｙ ａｄｄｅｄ ｉｎ ｈｅａｌｔｈ ｃａｒｅ ｐｒｏｄｕｃｔｓ ｂｙ ＴＬＣ －

ＮＩＲＳ［Ｊ］ ． Ｃｈｉｎ Ｊ Ｐｈａｒｍ Ａｎａｌ， ２０２２，４２（１１）：１９６１ － １９７１．

［１９］ 华南农业大学． 一种呋塞米人工抗原、抗体及其在检测呋塞

米中的应用： ＣＮ２０２０１１０１７５００． ８ ［Ｐ］． ２０２１ － １０ － ２９．

Ｓｏｕｔｈ Ｃｈｉｎａ Ｕｎｉｖｅｒｓｉｔｙ． Ａ ｐｒｅｐａｒａｔｉｏｎ ｏｆ ａｎｔｉｇｅｎ ａｎｄ ａｎｔｉｂｏｄｙ

ｍａｄｅ ｆｒｏｍ Ｆｕｒｏｓｅｍｉｄｅ ａｎｄ ｉｔｓ ａｐｐｌｉｃａｔｉｏｎ ｉｎ ｔｅｓｔｉｎｇ Ｆｕｒｏｓｅｍｉｄｅ．
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