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水质 硝基呋喃类、大环内酯类、氯霉素类、硝基咪唑类和抗病毒类药物的测定
[bookmark: _Toc4941][bookmark: _Toc38447123]范围
本文件规定了测定水中硝基呋喃类、大环内酯类、氯霉素类、硝基咪唑类和抗病毒类药物的液相色谱-串联质谱法。
本文件适用于地表水、地下水、海水和废水中硝基呋喃类、大环内酯类、氯霉素类、硝基咪唑类和抗病毒类药物的测定。
当地表水、地下水和海水取样量为1 L，定容体积为1.0 mL，进样体积为10 μL时，硝基呋喃类、大环内酯类、氯霉素类、硝基咪唑类和抗病毒类药物的方法检出限为0.6 ng/L～2 ng/L，测定下限为2.4 ng/L～8 ng/L；当废水取样量为200 mL，定容体积为0.5 mL，进样体积为10 μL时，硝基呋喃类、大环内酯类、氯霉素类、硝基咪唑类和抗病毒类药物的方法检出限为2 ng/L～4 ng/L，测定下限为8 ng/L～16 ng/L，详见附录 A。
[bookmark: _Toc26232][bookmark: _Toc38447124]规范性引用文件
本文件引用了下列文件或其中的条款。凡是注明日期的引用文件，仅注日期的版本适用于本文件。凡是未注日期的引用文件，其最新版本（包括所有的修改单）适用于本文件。
HJ 91.1 污水监测技术规范
HJ 91.2 地表水环境质量监测技术规范
HJ 164 地下水环境监测技术规范
HJ 442.3 近岸海域环境监测技术规范 第三部分 近岸海域水质监测
HJ 493 水质 样品的保存和管理技术规定
GB 17378.3 海洋监测规范 第 3 部分：样品采集、贮存与运输
[bookmark: _Toc28684][bookmark: _Toc38447125]方法原理
[bookmark: _Toc38447126]水中的硝基呋喃类、大环内酯类、氯霉素类、硝基咪唑类和抗病毒类药物经固相萃取柱富集，用液相色谱-串联质谱分离检测，通过保留时间和特征离子丰度比进行定性，内标法定量。
干扰与消除
金属离子与部分目标化合物能形成络合物，使固相萃取效率降低，可通过向水样中加入乙二胺四乙酸二钠抑制络合物的形成，从而消除干扰。
[bookmark: _Toc24068]试剂和材料
除非另有说明，分析时均使用符合国家标准的色谱纯试剂，实验用水为GB/T 6682规定的一级水。
5.1 试剂
5.1.1 甲醇（CH3OH）：色谱纯。
5.1.2 乙腈（CH3CN）：色谱纯。
5.1.3 甲酸（CHOOH）：色谱纯。
5.1.4 甲酸溶液（0.1%）：移取1 mL甲酸（5.1.3）溶于1000 mL实验用水中。
5.1.5 甲醇-水（2+8）溶剂：甲醇（5.1.1）和实验用水按照2：8的体积比混合，摇匀。
5.1.6 含0.1%甲酸的甲醇-水（2+8）溶剂：取1 mL甲酸（5.1.3）与999 mL甲醇-水（2+8）溶剂（5.1.5）混合，摇匀。
5.1.7 含0.1%甲酸的甲醇溶剂：取1 mL甲酸（5.1.3）与999 mL甲醇（5.1.1）混合，摇匀。
5.1.8 含0.1%甲酸的乙腈溶剂：取1 mL甲酸（5.1.3）与999 mL乙腈（5.1.2）混合，摇匀。
5.1.9 标准贮备液：ρ=100 mg/L
可直接购买有证标准溶液，也可用标准物质配制，标准物质纯度大于99.0%，用适量的甲醇（5.1.1）溶解。标准贮备液于-18℃以下冷冻、避光保存不超过6个月或参照制造商的产品说明。
5.1.10 标准使用液：ρ=500 μg/L
分别移取适量17种目标物的标准储备液（5.1.9），用甲醇（5.1.1）逐级稀释，于-18℃以下冷冻、避光保存。
5.1.11 内标贮备液：ρ=100 mg/L
内标：呋喃唑酮-D4、呋喃它酮-D5、呋喃西林-13C,15N2、红霉素-D3、林可霉素-D3、氯霉素-D5、甲硝唑-D4、二甲硝咪唑-D3和金刚烷胺-D15。可直接购买有证标准溶液，也可用标准物质配制，标准物质纯度大于99.0%，用适量的甲醇（5.1.1）溶解。内标贮备液于-18℃以下冷冻、避光保存不超过6个月或参照制造商的产品说明。
5.1.12 内标使用液：ρ=500 μg/L
分别移取适量9种内标物的储备液（5.1.11），用甲醇（5.1.1）逐级稀释，于-18℃以下冷冻、避光保存。
5.2 材料
5.2.1 乙二胺四乙酸二钠（Na2EDTA）：优级纯。
5.2.2 固相萃取柱：填料为二乙烯苯和N-乙烯基吡咯烷酮共聚物（HLB）或等效萃取柱，规格为1 g/20 mL。
5.2.3 针式微孔滤膜：0.22 μm聚四氟乙烯滤膜（PTFE）或其他等效滤膜。
5.2.4 滤膜：0.45 μm玻璃纤维或其他材质等效滤膜。
[bookmark: _Toc30769][bookmark: _Toc38447127]仪器和设备
6.1 液相色谱-三重四极杆质谱仪：配有电喷雾离子化源（ESI）。
6.2 固相萃取装置：自动或手动，流速可调节。
6.3 浓缩装置：氮吹浓缩仪或其他类型性能相当的设备。
6.4 一般实验室常用仪器和设备。
样品
[bookmark: _Toc12505]7.1 样品采集和保存
7.1.1 样品采集
按照HJ 91.1、HJ 91.2、HJ 164、HJ 442.3、HJ 493和GB 17378.3的相关规定进行样品采集。用预先洗涤干净并干燥的磨口棕色玻璃瓶采集水样，采样瓶要完全注满不留气泡。
7.1.2 样品的保存
样品采集后应于4℃以下冷藏、避光运输，及时分析。若不能及时分析，应置于4℃以下冷藏、避光保存，保存期为3 d。萃取液可置于-18℃以下冷冻保存，保存期为30 d。
[bookmark: _Toc5897]7.2 试样的制备
7.2.1 水样预处理
7.2.1.1 地表水、地下水和海水
水样经0.45 μm滤膜（5.2.4）过滤后，量取1000 mL水样，加入40.0 μL内标使用液（5.1.12），混匀。再向水样中加入0.5 g的Na2EDTA（5.2.1），振荡至完全溶解，待富集净化。
7.2.1.2 废水
水样经0.45 μm滤膜（5.2.4）过滤后，量取200 mL水样，加入40.0 μL内标使用液（5.1.12），混匀。再向水样中加入0.5 g的Na2EDTA（5.2.1），振荡至完全溶解，待富集净化。
7.2.2 固相萃取法
将固相萃取柱（5.2.2）固定在固相萃取装置（6.2）上，分别用10 mL甲醇（5.1.1）和10 mL实验用水活化，在活化过程中应保证柱头浸润。
7.2.2.1 地表水、地下水和海水
将水样以6 mL/min流速通过活化后的固相萃取柱，再用10 mL实验用水淋洗萃取柱，负压抽干。用6 mL甲醇（5.1.1）、6 mL含0.1%甲酸的甲醇溶剂（5.1.7）洗脱富集后的小柱，收集洗脱液。将上述洗脱液浓缩（6.3）至干（注意保持液面微微波动），用含0.1%甲酸的甲醇-水（2+8）溶剂（5.1.6）定容至1.0 mL，经0.22 μm针式微孔滤膜（5.2.3）过滤，置于样品瓶中，待测。
7.2.2.2 废水
将水样以6 mL/min流速通过活化后的固相萃取柱，再用10 mL实验用水淋洗萃取柱，负压抽干。用6 mL甲醇（5.1.1）、6 mL含0.1%甲酸的甲醇溶剂（5.1.7）洗脱富集后的小柱，收集洗脱液。将上述洗脱液浓缩（6.3）至干（注意保持液面微微波动），用含0.1%甲酸的甲醇-水（2+8）溶剂（5.1.6）定容至0.5 mL，经0.22 μm针式微孔滤膜（5.2.3）过滤，置于样品瓶中，待测。
7.3 空白试样的制备
以实验用水代替水样，按照与试样的制备（7.2）相同的步骤，制备空白试样。
分析步骤
8.1 仪器参考条件
8.1.1液相色谱参考条件
a）色谱柱：C18柱，柱长150 mm，内径3 mm，粒径2.6 μm，或等效反相高效液相色谱柱；
b）流动相：A相-实验用水，B相-含0.1%甲酸的乙腈溶液（5.1.8），梯度洗脱程序见表1；
c）流速：0.25 mL/min；
d）进样体积：10 μL
梯度洗脱程序
	时间（min）
	流动相A（%）
	流动相B（%）

	0.00
	85
	15

	2.00
	85
	15

	10.00
	75
	25

	12.00
	75
	25

	12.01
	55
	45

	16.00
	55
	45

	20.00
	5
	95

	23.00
	5
	95

	23.01
	85
	15

	28.00
	85
	15



8.1.2 质谱参考条件
a）离子源类型：电喷雾离子源；
b）扫描方式：正离子和负离子同时扫描；
c）离子源温度：350 ℃；
d）毛细管电压：正离子3500 V，负离子-3000 V；
e）检测方式：多离子反应监测（MRM）；
具体条件参见附录B。对于不同质谱仪器，参数可能存在差异，测定前应将质谱参数优化到最佳。
8.1.3 仪器调谐
按照仪器使用说明书在规定时间和频次内对液相色谱-串联质谱仪进行质量数和灵敏度的校正，以确保仪器处于最佳测试状态。
在仪器使用过程中，如发现质量数出现明显偏差或灵敏度大幅度下降时，应立即对仪器重新进行质量数和分辨率的校正。
8.2 标准曲线的建立
分别取一定量的标准使用液（5.1.10）及内标使用液（5.1.12），制备至少5个浓度点的标准系列，各点目标物的质量浓度分别为2.00 μg/L、5.00 μg/L、10.0 μg/L、20.0 μg/L、50.0 μg/L、100 μg/L和200 μg/L（参考浓度），内标的质量浓度均为20.0 μg/L。
按照仪器参考条件（8.1），由低浓度到高浓度依次对标准系列溶液进行分析，得到不同浓度各目标化合物的质谱图。以标准系列溶液中目标化合物的浓度与内标化合物浓度的比值为横坐标，以目标化合物定量离子的峰面积与内标化合物定量离子峰面积的比值为纵坐标，建立校准曲线。
[bookmark: _Toc32243753][bookmark: _Toc38447130][bookmark: _Toc14068]8.3 试样测定 
按照与标准曲线的建立（8.2）相同的条件进行试样（7.2）的测定。 
8.4 空白试验 
按照与试样测定（8.3）相同的条件进行空白试样（7.3）的测定。 
结果计算与表示
定性分析
每种被测组分选择1个母离子和2-3个子离子进行监测。在相同的实验条件下，样品中待测组分的保留时间与标准样品中目标组分的保留时间比较，相对标准偏差的绝对值应小于2.5%；且待测样品谱图中，各组分定性子离子的相对丰度（Ksam，见式1）与浓度接近的标准溶液谱图中对应的定性子离子相对丰度（Kstd，见式2）进行比较，偏差在表2规定的最大允许偏差范围内，则可判定为样品中存在对应的待测物。17种抗生素类目标物和9种内标物的总离子流图见图1。

..............................................................（1）
式中：Ksam-样品中某组分定性子离子的相对丰度的数值，单位为百分比（%）；
A2-样品中某组分二级质谱定性子离子的峰面积；
A1-样品中某组分二级质谱定量子离子的峰面积。

...........................................................（2）
式中：Kstd-标准样品中某组分定性子离子的相对丰度,单位为百分比（%）；
Astd2-标准样品中某组分二级质谱定性子离子的峰面积；
Astd1-标准样品中某组分二级质谱定量子离子的峰面积。
表2 定性确证时相对离子丰度的最大允许偏差
	Kstd（%）
	Ksam 最大允许偏差（%）

	Kstd>50
	20

	20<Kstd≤50
	25

	10<Kstd≤20
	30

	Kstd≤10
	50




[image: ]
1：林可霉素-D3；2：林可霉素；3：呋喃它酮-D5；4：呋喃它酮；5：甲硝唑-D4；6：甲硝唑；7：金刚烷胺-D15；8：金刚烷胺；9：洛硝达唑；10：二甲硝咪唑；11：二甲硝咪唑-D3；12：呋喃西林；13：呋喃西林-13C,15N2；14：甲砜霉素；15：呋喃妥因；16：呋喃唑酮-D4；17：呋喃唑酮；18：氟甲砜霉素；19：替米考星；20：红霉素；21：红霉素-13C,D3；22：氯霉素-D5；23：泰乐菌素；24：氯霉素；25：白霉素；26：延胡索酸泰妙菌素。
图1 目标物（ρ=50 μg/L）和内标物（ρ=20 μg/L）的总离子流图
定量分析
[bookmark: _Toc38447131][bookmark: _Toc32243754]采用内标法定量，水样中目标物的质量浓度ρi（ng/L），按照公式（3）进行计算。

..............................................................（3）                        
式中：ρi-水样中目标化合物i的质量浓度，ng/L；
Ai-水样中目标化合物i的峰面积；
Ais-水样中目标化合物i所对应内标物的峰面积；
a-标准曲线的斜率；
b-标准曲线的截距；
ρis-水样中目标化合物i所对应内标物的质量浓度，μg/L；
Vi-定容体积，mL；
V-水样体积，mL。
结果表示
[bookmark: _Toc31267]测定结果小数点后位数与方法检出限一致，最多保留3位有效数字。
精密度和正确度
精密度 
3家实验室对加标浓度为5.00 ng/L、20.0 ng/L和100 ng/L的统一空白加标样品进行了6次重复测定：
实验室内相对标准偏差分别为2.8%～20%、2.3%～16%和2.6%～11%；实验室间相对标准偏差分别为0.9%～18%、2.5%～15%和2.6%～12%；重复性限分别为7.4 ng/L～14 ng/L、5.2 ng/L～12 ng/L和3.8 ng/L～8.8 ng/L；再现性限分别为7.4 ng/L～14 ng/L、5.2 ng/L～12 ng/L和5.3 ng/L～13 ng/L。
3家实验室对加标浓度为5.00 ng/L、20.0 ng/L和100 ng/L的统一地表水样品进行了6次重复测定：
实验室内相对标准偏差分别为2.4%～16%、1.9%～19%和2.1%～12%；实验室间相对标准偏差分别为0.2%～12%、1.5%～13%和0.7%～9.7%；重复性限分别为6.3 ng/L～12 ng/L、5.7 ng/L～12 ng/L和4.2 ng/L～8.1 ng/L；再现性限分别为6.3 ng/L～12 ng/L、5.7 ng/L～12 ng/L和4.2 ng/L～12 ng/L。
3家实验室对加标浓度为5.00 ng/L、20.0 ng/L和100 ng/L的统一地下水样品进行了6次重复测定：
实验室内相对标准偏差分别为2.7%～19%、2.5%～15%和1.3%～11%；实验室间相对标准偏差分别为2.0%～12%、1.0%～9.3%和0.5%～12%；重复性限分别为7.8 ng/L～14 ng/L、5.2 ng/L～13 ng/L和3.4 ng/L～7.6 ng/L；再现性限分别为7.8 ng/L～14 ng/L、5.2 ng/L～13 ng/L和3.7 ng/L～11 ng/L。
3家实验室对加标浓度为5.00 ng/L、20.0 ng/L和100 ng/L的统一海水样品进行了6次重复测定：
实验室内相对标准偏差分别为4.1%～18%、3.2%～15%和1.9%～11%；实验室间相对标准偏差分别为0.1%～11%、2.6%～13%和1.6%～11%；重复性限分别为7.8 ng/L～14 ng/L、5.2 ng/L～13 ng/L和3.4 ng/L～7.6 ng/L；再现性限分别为7.8 ng/L～14 ng/L、5.2 ng/L～13 ng/L和3.7 ng/L～11 ng/L。
3家实验室对加标浓度为20.0 ng/L、40.0 ng/L和160 ng/L的统一废水样品进行了6次重复测定：
实验室内相对标准偏差分别为3.6%～20%、3.2%～17%和0.7%～14%；实验室间相对标准偏差分别为1.0%～13%、1.1%～15%和0.6%～17%；重复性限分别为5.8 ng/L～16 ng/L、5.0 ng/L～12 ng/L和3.3 ng/L～8.9 ng/L；再现性限分别为5.8 ng/L～16 ng/L、5.0 ng/L～12 ng/L和5.0 ng/L～25 ng/L。
方法精密度结果统计参见表 C.1～表 C.3。
正确度 
[bookmark: _Toc32243755][bookmark: _Toc38447132]3家实验室对加标浓度为5.00 ng/L、20.0 ng/L和100 ng/L的统一空白加标样品进行了6次重复测定：
加标回收率范围分别为80.8%～118%、80.6%～114%和83.7%～119%，加标回收率最终值分别为（101±34.6）%～（104±32.5）%、（88.8±26.3）%～（112±6.9）%和（87.4±8.0）%～（113±13.1）%。
3家实验室对加标浓度为5.00 ng/L、20.0 ng/L和100 ng/L的统一地表水样品进行了6次重复测定：
加标回收率范围分别为81.5%～113%、78.5%～117%和89.5%～115%，加标回收率最终值分别为（88.2±11.6）%～（111±4.8）%、（86.3±20.1）%～（103±24.7）%和（97.2±16.6）%～（108±13.0）%。
3家实验室对加标浓度为5.00 ng/L、20.0 ng/L和100 ng/L的统一地下水样品进行了6次重复测定：
加标回收率范围分别为88.4%～116%、83.3%～119%和82.6%～115%，加标回收率最终值分别为（98.7±22.4）%～（109±22.8)）%、（93.3±20.7）%～（111±13.5）%和（88.2±9.9）%～（107±13.4）%。
3家实验室对加标浓度为5.00 ng/L、20.0 ng/L和100 ng/L的统一海水样品进行了6次重复测定：
加标回收率范围分别为88.4%～116%、81.5%～115%和81.5%～115%，加标回收率最终值分别为（95.1±20.6）%～（105±19.2）%、（91.6±19.5）%～（109±10.6）%和（91.6±19.5）%～（110±11.7）%。
3家实验室对加标浓度为20.0 ng/L、40.0 ng/L和160 ng/L的统一废水样品进行了6次重复测定：
加标回收率范围分别为80.7%～119%、81.7%～112%和79.9%～119%，加标回收率最终值分别为（89.9±23.3）%～（107±25.0）%、（89.9±22.9）%～（107±9.8）%和（89.3±24.3）%～（109±24.1）%。
方法正确度结果统计参见表 C.4～表 C.6。
质量保证和质量控制
空白试验
每20个样品或每批次（≤20个）应至少做一个空白试验，测定结果应低于方法检出限。
校准
每批样品应绘制标准曲线，相关系数应≥0.990，否则重新绘制标准曲线。
每批样品（≤20个/批）应测定一个标准曲线中间浓度点标准溶液，其测定结果与该点浓度的相对偏差应在±20%以内，否则，须重新绘制标准曲线。
平行样的测定
每批样品（≤20个/批）应至少测定一个平行双样。平行双样测定结果的相对偏差应控制在25%以内。
基体加标
每批样品（≤20个/批）应至少测定一个基体加标样品，加标样品与原样品在完全相同的测试条件下进行分析。各目标物的加标回收率范围应满足附录C中方法正确度的要求。
废物处理
实验过程中产生的废液和废物应分类收集，集中保管，并做好相应标识，依法委托有资质的单位进行处理。
注意事项
在分析完高浓度样品后，应分析一个或多个空白试验样品检查仪器残留。
1


（资料性附录）
方法检出限和测定下限

表 A.1 给出了17种目标物的方法检出限和测定下限。
表 A.1 方法检出限和测定下限
	序号
	目标化合物
	英文名称
	CAS No.
	地表水、地下水和海水
	废水

	
	
	
	
	方法检出限（ng/L）
	测定下限（ng/L）
	方法检出限（ng/L）
	测定下限（ng/L）

	1
	呋喃唑酮
	Furazolidone
	67-45-8
	2
	8
	4
	16

	2
	呋喃它酮
	Furaltadone
	139-91-3
	2
	8
	4
	16

	3
	呋喃西林
	Nitrofurazone
	59-87-0
	2
	8
	4
	16

	4
	呋喃妥因
	Nitrofurantoin
	67-20-9
	2
	8
	4
	16

	5
	红霉素
	Erythromycin
	114-07-8
	2
	8
	4
	16

	6
	泰乐菌素
	Tylosin
	1401-69-0
	2
	8
	4
	16

	7
	白霉素
	Kitasamycin
	1392-21-8
	2
	8
	4
	16

	8
	延胡索酸泰妙菌素
	Tiamulin fumarate
	55297-96-6
	2
	8
	4
	16

	9
	林可霉素
	Lincomycin
	154-21-2
	2
	8
	3
	12

	10
	替米考星
	Tilmicosin
	108050-54-0
	2
	8
	3
	12

	11
	氯霉素
	Chloramphenicol
	56-75-7
	0.6
	2.4
	2
	8

	12
	甲砜霉素
	Thiamphenicol
	15318-45-3
	0.7
	2.8
	2
	8

	13
	氟甲砜霉素
	Florfenicol
	73231-34-2
	0.7
	2.8
	2
	8

	14
	甲硝唑
	Metronidazole
	443-48-1
	0.6
	2.4
	2
	8

	15
	二甲硝咪唑
	Dimetridazole
	551-92-8
	0.7
	2.8
	2
	8

	16
	洛硝达唑
	Ronidazole
	7681-76-7
	0.7
	2.8
	2
	8

	17
	金刚烷胺
	Amantadine
	768-94-5
	0.6
	2.4
	2
	8




















（资料性附录）
目标化合物及内标物的测定参考参数

表 B.1 给出了目标化合物及内标物的保留时间、定量内标、多离子反应监测条件等测定参考参数。
表 B.1 目标化合物及内标物的保留时间、定量内标、多离子反应监测条件等测定参考参数
	序号
	中文名称
	保留时间（min）
	类型
	定量内标
	采集模式
	母离子（m/z）
	子离子（m/z）
	碰撞能量（eV）

	1
	林可霉素-D3
	3.863
	内标物1
	/
	ESI+
	410.6
	129.1*/73.1
	36/76

	2
	林可霉素
	3.866
	目标物
	1
	ESI+
	407.3
	126.1*/359.3
	40/20

	3
	呋喃它酮-D5
	4.344
	内标物2
	/
	ESI+
	330.1
	286.1*/102.2
	13/13

	4
	呋喃它酮
	4.420 
	目标物
	2
	ESI+
	325.1
	252.0*/281.1
	17/13

	5
	甲硝唑-D4
	4.691
	内标物3
	/
	ESI+
	176.2
	82.1*/128.1
	27/14

	6
	甲硝唑
	4.749
	目标物
	3
	ESI+
	172.0
	81.8*/127.7
	25/15

	7
	金刚烷胺-D15
	5.142
	内标物4
	/
	ESI+
	167.1
	150.3*/86.2
	22/25

	8
	金刚烷胺
	5.305
	目标物
	4
	ESI+
	152.1
	135.1*/107.1
	10/42

	9
	洛硝达唑
	5.662
	目标物
	5
	ESI+
	201.0
	139.7*/54.6
	10/25

	10
	二甲硝咪唑
	6.596
	目标物
	5
	ESI+
	142.2
	96.1*/81.9
	18/20

	11
	二甲硝咪唑-D3
	6.598
	内标物5
	/
	ESI+
	145.0
	99.2*/84.0
	18/24

	12
	呋喃西林
	8.515
	目标物
	6
	ESI-
	197.0
	149.9*/124.1
	11/12

	13
	呋喃西-13C,15N2
	8.517
	内标物6
	/
	ESI-
	200.2
	153.1*/82.1/126.2
	9/10/10

	14
	甲砜霉素
	8.788
	目标物
	9
	ESI-
	354.0
	185.0*/289.9
	22/12

	15
	呋喃妥因
	9.842
	目标物
	7
	ESI-
	237.0
	151.9*/124.1
	17/20

	16
	呋喃唑酮-D4
	11.388
	内标物7
	/
	ESI+
	230.1
	139.1*/122.1
	16/22

	17
	呋喃唑酮
	11.509
	目标物
	7
	ESI+
	226.1
	122.1*/139.1
	21/15

	18
	氟甲砜霉素
	14.822
	目标物
	9
	ESI-
	356.0
	336.0*/185.0
	45219

	19
	替米考星
	15.329
	目标物
	1
	ESI+
	869.5
	174.1*/696.5
	50/40

	20
	红霉素
	16.026
	目标物
	8
	ESI+
	734.3
	158.1*/576.4
	35/20

	21
	红霉素-13C,D3
	16.027
	内标物8
	/
	ESI+
	737.4
	161.2*/579.4
	33/22

	22
	氯霉素-D5
	16.083
	内标物9
	/
	ESI-
	326.0
	126.0*/157.0
	10/20

	23
	泰乐菌素
	16.102
	目标物
	8
	ESI+
	916.5
	174.2*/722.4
	45/30

	24
	氯霉素
	16.106
	目标物
	9
	ESI-
	321.0
	152.1*/257.0
	18/12

	25
	白霉素
	16.463
	目标物
	8
	ESI+
	772.4
	174.4*/109.1
	35/15

	26
	延胡索酸泰妙菌素
	16.536
	目标物
	8
	ESI+
	494.3
	192.1*/119.0
	15/30

	注：带*的为定量离子










（资料性附录）
方法的精密度和正确度

表 C.1～C.6 中给出了方法的精密度和正确度汇总数据。
表 C.1 精密度汇总表（空白水样）
	序号
	目标化合物
	加标浓度（ng/L）
	实验室内相对标准偏差（%）
	实验室间相对标准偏差（%）
	重复性限（ng/L）
	再现性限（ng/L）

	1
	呋喃唑酮
	5.00
	9.3~11
	3.9
	11
	11

	
	
	20.0
	5.1~11
	5.0
	7.6
	7.6

	
	
	100
	6.1~11
	10.2
	8.8
	8.8

	2
	呋喃它酮
	5.00
	6.6~7.9
	18
	7.4
	7.4

	
	
	20.0
	8.2~9.1
	9.3
	8.6
	8.6

	
	
	100
	3.4~6.8
	3.7
	4.8
	6.1

	3
	呋喃西林
	5.00
	8.7~14
	16
	12
	12

	
	
	20.0
	6.0~9.6
	4.6
	8.2
	8.2

	
	
	100
	3.1~7.8
	7.3
	6.3
	9.7

	4
	呋喃妥因
	5.00
	7.5~20
	13
	14
	14

	
	
	20.0
	4.5~8.1
	9.3
	7.0
	7.0

	
	
	100
	4.9~7.8
	2.8
	6.2
	6.3

	5
	红霉素
	5.00
	5.3~14
	4.4
	11
	11

	
	
	20.0
	5.0~11
	2.5
	8.5
	8.5

	
	
	100
	2.7~7.4
	2.6
	5.0
	5.3

	6
	泰乐菌素
	5.00
	7.9~15
	0.9
	12
	12

	
	
	20.0
	4.6~12
	3.8
	8.8
	8.8

	
	
	100
	2.6~8.0
	12
	6.4
	13

	7
	白霉素
	5.00
	9.1~14
	5.9
	12
	12

	
	
	20.0
	5.3~12
	12
	10
	10

	
	
	100
	6.0~7.9
	4.2
	7.2
	7.9

	8
	延胡索酸泰妙菌素
	5.00
	6.2~17
	5.5
	14
	14

	
	
	20.0
	8.2~11
	11
	9.5
	9.5

	
	
	100
	5.4~6.3
	4.5
	5.9
	7.2

	9
	林可霉素
	5.00
	3.9~13
	8.1
	8.4
	8.4

	
	
	20.0
	3.6~11
	3.5
	8.2
	8.2

	
	
	100
	4.2~8.2
	4.6
	6.1
	7.4

	10
	替米考星
	5.00
	5.8~17
	3.9
	13
	13

	
	
	20.0
	6.6~16
	2.8
	11
	11

	
	
	100
	5.4~6.0
	6.4
	5.7
	8.4

	11
	氯霉素
	5.00
	2.8~15
	6.6
	9.6
	9.6

	
	
	20.0
	2.3~7.6
	8.7
	5.2
	5.2

	
	
	100
	3.7~9.2
	4.0
	6.4
	7.0

	12
	甲砜霉素
	5.00
	4.9~8.9
	6.8
	7.4
	7.4

	
	
	20.0
	4.0~14
	8.7
	9.5
	9.5

	
	
	100
	3.5~7.0
	8.9
	5.3
	9.4

	13
	氟甲砜霉素
	5.00
	6.1~20
	3.7
	14
	14

	
	
	20.0
	3.0~11
	15
	7.2
	7.2

	
	
	100
	6.4~7.3
	4.6
	6.8
	7.4

	14
	甲硝唑
	5.00
	4.1~11
	3.2
	7.5
	7.5

	
	
	20.0
	5.9~11
	11
	8.7
	8.7

	
	
	100
	2.9~5.1
	11
	3.8
	11

	15
	二甲硝咪唑
	5.00
	7.6~13
	5.5
	11
	11

	
	
	20.0
	8.1~11
	13
	9.2
	9.2

	
	
	100
	3.2~7.4
	6.2
	6.0
	8.3

	16
	洛硝达唑
	5.0
	7.5~13
	11
	11
	11

	
	
	20.0
	4.2~9.4
	6.9
	7.1
	7.1

	
	
	100
	3.2~6.7
	7.3
	5.1
	9.5

	17
	金刚烷胺
	5.00
	3.9~17
	5.3
	11
	11

	
	
	20.0
	4.4~9.6
	7.9
	7.5
	7.5

	
	
	100
	3.6~7.0
	6.9
	5.3
	8.8
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表 C.2 精密度汇总表（地表水、地下水和海水）
	序号
	目标化合物
	加标浓度（ng/L）
	实验室内相对标准偏差（%）
	实验室间相对标准偏差（%）
	重复性限（ng/L）
	再现性限（ng/L）

	
	
	
	地表水
	地下水
	海水
	地表水
	地下水
	海水
	地表水
	地下水
	海水
	地表水
	地下水
	海水

	1
	呋喃唑酮
	5.00
	6.8~13
	8.0~15
	9.3~14
	2.0
	12
	8.8
	9.6
	12
	12
	9.6
	12
	12

	
	
	20.0
	5.7~12
	8.6~13
	3.3~12
	13
	7.2
	3.9
	9.4
	11
	8.6
	9.4
	11
	8.6

	
	
	100
	4.5~12
	3.2~7.0
	3.7~11
	2.6
	1.2
	1.6
	8.1
	5.2
	7.2
	8.1
	5.2
	7.2

	2
	呋喃它酮
	5.00
	2.4~12
	9.9~14
	6.9~15
	4.9
	6.7
	7.6
	7.4
	13
	11
	7.4
	13
	11

	
	
	20.0
	8.6~13
	4.8~7.6
	5.7~9.5
	3.7
	9.1
	3.3
	11
	6.1
	8.2
	11
	6.1
	8.2

	
	
	100
	3.2~7.5
	2.9~10.6
	1.9~5.9
	6.4
	3.2
	3.4
	5.9
	7.3
	4.5
	8.7
	7.5
	5.4

	3
	呋喃西林
	5.00
	8.1~12
	3.1~14
	5.7~8.7
	5.5
	4.1
	6.3
	11
	9.7
	7.8
	11
	9.7
	7.8

	
	
	20.0
	5.2~12
	3.7~6.2
	5.5~7.3
	7.1
	6.4
	11
	8.2
	5.3
	6.7
	8.2
	5.3
	6.7

	
	
	100
	4.5~6.3
	4.5~7.9
	3.0~6.4
	5.9
	6.7
	4.9
	5.2
	6.3
	4.7
	7.3
	9.2
	6.7

	4
	呋喃妥因
	5.00
	6.2~14
	7.9~14
	6.1~13
	5.1
	11
	5.7
	11
	12
	9.7
	11
	12
	9.7

	
	
	20.0
	5.1~14
	2.5~8.5
	3.2~12
	13
	6.7
	11
	9.1
	5.4
	7.4
	9.1
	5.4
	7.4

	
	
	100
	3.9~5.9
	1.3~7.4
	5.9~9.2
	8.0
	7.1
	2.8
	4.9
	5.7
	7.3
	9.3
	8.9
	7.3

	5
	红霉素
	5.00
	5.4~16
	7.4~13
	6.5~15
	12
	3.2
	6.1
	12
	11
	11
	12
	11
	11

	
	
	20.0
	3.7~8.2
	9.7~14
	6.2~8.5
	6.9
	6.4
	4.9
	6.0
	12
	7.2
	6.0
	12
	7.2

	
	
	100
	3.9~6.0
	2.8~6.0
	2.9~5.5
	0.7
	0.5
	11
	4.9
	5.0
	4.1
	4.9
	5.0
	10.4

	6
	泰乐菌素
	5.00
	4.3~14
	8.0~15
	5.0~15
	1.6
	7.5
	9.3
	8.7
	12
	12
	8.7
	12
	12

	
	
	20.0
	3.3~9.6
	3.6~14
	4.6~13
	12
	9.3
	7.3
	6.4
	8.9
	9.2
	6.4
	8.9
	9.2

	
	
	100
	5.3~6.9
	2.8~6.5
	5.4~8.3
	3.0
	5.6
	4.9
	6.4
	5.2
	6.5
	6.5
	6.8
	7.6

	7
	白霉素
	5.00
	4.3~7.1
	8.9~14
	14~15
	6.3
	2.0
	11
	6.3
	12
	14
	6.3
	12
	14

	
	
	20.0
	1.9~8.4
	4.5~11
	4.7~5.5
	5.3
	1.0
	6.4
	6.3
	8.5
	5.2
	6.3
	8.5
	5.2

	
	
	100
	3.5~9.1
	3.9~6.8
	4.3~6.3
	6.5
	4.6
	1.7
	6.3
	5.7
	5.4
	8.8
	6.9
	5.4

	8
	延胡索酸泰妙菌素
	5.00
	5.7~11
	11~17
	6.9~15
	5.3
	7.1
	2.8
	8.4
	13
	11
	8.4
	13
	11

	
	
	20.0
	7.1~14
	7.0~12
	4.6~8.5
	3.3
	5.9
	7.0
	11
	8.8
	6.5
	11
	8.8
	6.5

	
	
	100
	5.6~8.3
	3.4~5.5
	3.6~6.4
	2.0
	9.0
	5.5
	6.7
	4.3
	5.2
	6.7
	10.2
	7.7

	9
	林可霉素
	5.00
	7.1~9.8
	8.1~16
	4.1~13
	6.6
	8.8
	5.5
	8.4
	12
	8.2
	8.4
	12
	8.2

	
	
	20.0
	3.3~6.9
	5.4~9.2
	10~14
	1.5
	4.1
	9.6
	5.9
	8.0
	12
	5.9
	8.0
	12

	
	
	100
	3.8~7.0
	3.4~6.8
	2.2~4.5
	5.0
	4.5
	2.2
	5.4
	5.2
	3.4
	6.9
	6.4
	3.7

	10
	替米考星
	5.00
	9.6~13
	6.7~13
	6.4~15
	0.2
	2.8
	4.3
	12
	11
	9.9
	12
	11
	9.9

	
	
	20.0
	5.6~14
	7.4~9.1
	3.8~15
	6.9
	5.1
	5.5
	11
	8.4
	9.8
	11
	8.4
	9.8

	
	
	100
	5.1~5.6
	5.0~6.1
	2.7~9.5
	5.4
	8.3
	6.8
	5.4
	5.6
	6.7
	7.4
	9.4
	8.7

	11
	氯霉素
	5.00
	11~12
	2.7~11
	5.2~15
	4.9
	3.8
	5.1
	12
	8.2
	9.9
	12
	8.2
	9.9

	
	
	20.0
	7.0~14
	9.7~12
	4.8~8.2
	7.6
	5.1
	7.2
	11
	11
	6.6
	11
	11
	6.6

	
	
	100
	2.1~5.9
	3.9~7.0
	2.8~4.6
	1.3
	4.4
	5.7
	4.2
	5.5
	3.7
	4.2
	6.8
	6.5

	12
	甲砜霉素
	5.00
	6.9~13
	9.1~15
	5.4~9.9
	6.8
	3.2
	8.6
	9.9
	13
	7.9
	9.9
	13
	7.9

	
	
	20.0
	7.5~12
	5.9~7.4
	5.3~9.8
	3.7
	1.6
	4.8
	9.5
	7.0
	7.5
	9.5
	7.0
	7.5

	
	
	100
	2.5~7.3
	4.8~11
	2.5~6.7
	1.6
	12
	3.8
	4.9
	7.5
	4.5
	4.9
	13
	5.9

	13
	氟甲砜霉素
	5.00
	5.7~9.8
	5.1~15
	6.4~18
	6.1
	5.8
	3.8
	8.3
	11
	12
	8.3
	11
	12

	
	
	20.0
	6.0~10
	5.7~9.1
	4.7~9.4
	5.8
	8.5
	7.4
	8.0
	8.0
	7.0
	8.0
	8.0
	7.0

	
	
	100
	2.8~6.3
	4.0~9.7
	2.3~7.7
	3.8
	11
	6.8
	4.8
	7.0
	5.3
	5.8
	12
	8.8

	14
	甲硝唑
	5.00
	6.6~14
	6.1~16
	7.8~12
	9.4
	7.9
	5.6
	11
	12
	9.7
	11
	12
	9.7

	
	
	20.0
	4.4~8.7
	4.4~13
	4.7~11
	4.7
	6.4
	5.3
	7.3
	8.6
	8.3
	7.3
	8.6
	8.3

	
	
	100
	2.7~7.2
	3.4~6.0
	3.8~6.9
	9.7
	3.4
	5.6
	5.2
	5.0
	5.5
	12
	5.8
	7.5

	15
	二甲硝咪唑
	5.00
	9.4~13
	6.7~13
	9.1~13
	5.3
	8.8
	3.8
	11
	11
	11
	11
	11
	11

	
	
	20.0
	6.3~11
	5.8~11
	9.6~14
	4.6
	4.9
	13
	8.7
	9.1
	13
	8.7
	9.1
	13

	
	
	100
	4.7~8.7
	4.2~7.4
	5.8~8.0
	1.9
	4.7
	3.5
	7.0
	5.6
	6.8
	7.0
	6.9
	7.0

	16
	洛硝达唑
	5.00
	7.4~14
	5.5~15
	6.0~11
	4.7
	5.7
	2.5
	12
	9.5
	8.8
	12
	9.5
	8.8

	
	
	20.0
	4.9~6.2
	6.1~11
	7.6~9.3
	5.7
	4.6
	5.8
	5.7
	8.0
	8.8
	5.7
	8.0
	8.8

	
	
	100
	6.0~9.9
	1.9~6.7
	4.4~7.2
	3.2
	10
	2.9
	7.8
	5.6
	6.2
	7.8
	12
	6.3

	17
	金刚烷胺
	5.00
	8.0~14
	12~19
	7.2~16
	5.7
	6.9
	0.1
	11
	15
	14
	11
	15
	14

	
	
	20.0
	5.1~19
	5.1~15
	11~13
	6.8
	15
	2.6
	12
	9.4
	12
	12
	9.4
	12

	
	
	100
	4.3~7.2
	2.8~5.9
	6.7~8.0
	8.9
	3.8
	4.2
	5.9
	4.8
	7.6
	11
	6.1
	8.2



表 C.3 精密度汇总表（废水）
	序号
	目标化合物
	加标浓度（ng/L）
	实验室内相对标准偏差（%）
	实验室间相对标准偏差（%）
	重复性限（ng/L）
	再现性限（ng/L）

	1
	呋喃唑酮
	20.0
	6.8~9.3
	9.4
	7.9
	7.9

	
	
	40.0
	11~14
	11
	12
	12

	
	
	160
	1.2~6.8
	5.7
	4.9
	11

	2
	呋喃它酮
	20.0
	8.5~14
	3.3
	11
	11

	
	
	40.0
	6.5~8.1
	5.6
	7.2
	7.2

	
	
	160
	3.7~6.4
	12
	5.3
	20

	3
	呋喃西林
	20.0
	3.6~7.9
	1.0
	5.8
	5.8

	
	
	40.0
	3.2~6.8
	4.4
	5.0
	5.0

	
	
	160
	2.0~4.5
	4.4
	3.8
	7.5

	4
	呋喃妥因
	20.0
	7.2~16
	12
	12
	12

	
	
	40.0
	4.3~11
	1.1
	7.8
	7.8

	
	
	160
	0.7~7.0
	7.2
	5.6
	12

	5
	红霉素
	20.0
	6.4~12
	12
	8.9
	8.9

	
	
	40.0
	5.8~9.6
	6.5
	8.0
	8.0

	
	
	160
	3.0~3.9
	8.8
	3.4
	14

	6
	泰乐菌素
	20.0
	12~15
	10
	14
	14

	
	
	40.0
	3.3~11
	13
	6.9
	7.7

	
	
	160
	1.5~9.2
	6.0
	5.9
	11

	7
	白霉素
	20.0
	13~16
	4.3
	14
	14

	
	
	40.0
	8.1~9.6
	13
	8.9
	9.2

	
	
	160
	1.5~6.7
	11
	4.8
	19

	8
	延胡索酸泰妙菌素
	20.0
	8.1~11
	7.4
	9.5
	9.5

	
	
	40.0
	6.9~17
	4.9
	12
	12

	
	
	160
	2.3~6.0
	11
	5.0
	20

	9
	林可霉素
	20.0
	9.7~14
	2.7
	12
	12

	
	
	40.0
	7.6~13
	5.8
	11
	11

	
	
	160
	2.8~8.2
	12
	6.7
	18

	10
	替米考星
	20.0
	5.6~6.0
	3.1
	5.9
	5.9

	
	
	40.0
	5.6~6.6
	15
	6.2
	8.0

	
	
	160
	4.3~7.5
	17
	6.5
	25

	11
	氯霉素
	20.0
	5.6~14
	4.6
	9.4
	9.4

	
	
	40.0
	3.3~8.0
	1.5
	6.1
	6.1

	
	
	160
	0.9~6.2
	2.9
	4.2
	6.1

	12
	甲砜霉素
	20.0
	6.8~12
	4.4
	11
	11

	
	
	40.0
	3.7~9.1
	2.6
	7.1
	7.1

	
	
	160
	2.8~5.1
	5.5
	3.8
	9.6

	13
	氟甲砜霉素
	20.0
	7.7~15
	6.5
	12
	12

	
	
	40.0
	6.6~8.9
	3.5
	7.9
	7.9

	
	
	160
	2.6~14
	0.6
	8.9
	8.9

	14
	甲硝唑
	20.0
	6.5~12
	3.5
	9.0
	9.0

	
	
	40.0
	4.5~11
	5.3
	7.3
	7.3

	
	
	160
	2.5~6.7
	2.3
	5.1
	5.9

	15
	二甲硝咪唑
	20.0
	8.6~13
	5.8
	11
	11

	
	
	40.0
	5.9~9.8
	2.6
	7.4
	7.4

	
	
	160
	1.1~6.1
	1.9
	4.3
	5.0

	16
	洛硝达唑
	20.0
	11~13
	13
	12
	12

	
	
	40.0
	5.0~9.6
	6.6
	8.2
	8.2

	
	
	160
	2.0~4.6
	13
	3.3
	19

	17
	金刚烷胺
	20.0
	12~20
	5.5
	16
	16

	
	
	40.0
	6.7~10
	5.3
	8.0
	8.0

	
	
	160
	2.3~8.5
	11
	5.4
	19







































表 C.4 正确度汇总表（空白水样）
	序号
	目标化合物
	加标浓度（ng/L）
	回收率范围（%）
	（%）

	1
	呋喃唑酮
	5.00 
	91.8~99.4
	95.8±7.6

	
	
	20.0 
	90.6~99.5
	96.2±9.8

	
	
	100 
	86.8~105
	98.6±20.4

	2
	呋喃它酮
	5.00 
	80.8~113
	101±34.6

	
	
	20.0 
	94.6~114
	106±20.0

	
	
	100 
	110~118
	115±8.0

	3
	呋喃西林
	5.00 
	85.8~118
	104±32.5

	
	
	20.0 
	108~114
	112±6.9

	
	
	100 
	101~117
	108±15.3

	4
	呋喃妥因
	5.00 
	87.7~112
	103±25.9

	
	
	20.0 
	86.8~104
	97.4±18.5

	
	
	100 
	94.6~99.8
	97.0±5.3

	5
	红霉素
	5.00 
	89.6~97.6
	94.2±8.2

	
	
	20.0 
	93.0~97.5
	94.7±4.9

	
	
	100 
	99.4~104
	101±5.3

	6
	泰乐菌素
	5.00 
	97.0~98.8
	98.0±1.8

	
	
	20.0 
	89.8~96.3
	92.3±7.0

	
	
	100 
	85.6~106
	93.3±22.1

	7
	白霉素
	5.00
	103~115
	108±12.3

	
	
	20.0 
	94.6~112
	105±17.7

	
	
	100 
	103~111
	108±8.2

	8
	延胡索酸泰妙菌素
	5.00 
	91.6~101
	94.7±10.3

	
	
	20.0 
	91.4~105
	98.4±13.6

	
	
	100 
	99.9~109
	105±9.3

	9
	林可霉素
	5.00 
	93.6~111
	102±16.5

	
	
	20.0 
	103~110
	107±6.7

	
	
	100 
	102~111
	106±10.2

	10
	替米考星
	5.00 
	109~117
	113±8.8

	
	
	20.0 
	99.7~106
	103±6.4

	
	
	100 
	96.2~110
	103±13.9

	11
	氯霉素
	5.00 
	92.6~106
	101±13.8

	
	
	20.0 
	95.6~114
	104±17.8

	
	
	100 
	92.4~99.6
	96.7±7.6

	12
	甲砜霉素
	5.00
	89.6~102
	94.7±13.0

	
	
	20.0 
	87.1~104
	95.4±16.9

	
	
	100 
	84.0~100
	91.2±16.3

	13
	氟甲砜霉素
	5.00 
	87.3~93.9
	90.9±6.7

	
	
	20.0 
	80.6~104
	88.8±26.3

	
	
	100 
	83.7~91.6
	87.4±8.0

	14
	甲硝唑
	5.00 
	97.3~104
	101±6.3

	
	
	20.0 
	97.0~108
	103±11.0

	
	
	100 
	85.9~106
	97.1±20.3

	15
	二甲硝咪唑
	5.00 
	92.0~103
	97.8±10.8

	
	
	20.0 
	86.0~110
	97.2±24.1

	
	
	100 
	98.4~110
	103±13.4

	16
	洛硝达唑
	5.0 
	89.3~111
	102±21.6

	
	
	20.0 
	104~113
	108±9.2

	
	
	100
	106~119
	113±13.1

	17
	金刚烷胺
	5.00
	106~116
	110±10.8

	
	
	20.0
	103~110
	106±7.2

	
	
	100
	99.7~112
	106±12.3























表 C.5 正确度汇总表（地表水、地下水和海水）
	序号
	目标化合物
	加标浓度（ng/L）
	地表水
	地下水
	海水

	
	
	
	回收率范围（%）
	                    （%）
	回收率范围（%）
	                       （%）
	回收率范围（%）
	                       （%）

	1
	呋喃唑酮
	5.00
	101~105
	103±4.2
	86.0~107
	98.7±22.4
	99.0~116
	105±19.2

	
	
	20.0
	83.9~109
	95.5±24.6
	94.8~109
	101±14.4
	95.3~103
	98.6±7.9

	
	
	100
	97.4~103
	101±6.0
	95.6~97.9
	96.9±2.4
	98.1~102
	99.9±3.9

	2
	呋喃它酮
	5.00
	95.7~105
	99.3±10.0
	93.3~106
	98.6±13.2
	91.4~105
	101±15.7

	
	
	20.0
	97.8~106
	103±7.7
	99.1~118
	108±19.6
	101~108
	104±7.2

	
	
	100
	102~115
	108±13.0
	103~110
	107±6.4
	97.8~105
	103±7.8

	3
	呋喃西林
	5.00
	92.2~103
	96.4±11.6
	96.7~105
	102±8.2
	95.6~108
	102±12.6

	
	
	20.0
	92.0~107
	99.7±14.2
	94.2~107
	102±13.0
	93.2~114
	106±21.2

	
	
	100
	90.7~102
	95.5±11.7
	102~115
	107±13.4
	101~111
	105±9.7

	4
	呋喃妥因
	5.00
	89.9~99.0
	95.4±9.7
	96.3~119
	109±22.8
	93.3~105
	98.2±12.1

	
	
	20.0
	93.7~117
	103±24.7
	99.6~114
	108±14.4
	90.8~112
	101±21.4

	
	
	100
	93.5~110
	103±16.4
	93.9~109
	101±15.2
	89.9~95.0
	92.7±5.1

	5
	红霉素
	5.00
	86.1~108
	95.7±22.4
	99.6~107
	103±6.5
	97.3~110
	105±13.0

	
	
	20.0
	90.6~104
	96.3±13.8
	106~119
	111±13.5
	94.4~104
	98.5±9.8

	
	
	100
	94.9~96.1
	95.4±1.3
	94.5~95.4
	94.9±0.9
	81.5~101
	91.6±19.5

	6
	泰乐菌素
	5.00
	90.7~93.5
	92.3±2.9
	93.3~107
	103±15.5
	89.3~108
	99.0±18.8

	
	
	20.0
	78.5~97.6
	86.3±20.1
	94.7~115
	106±19.8
	82.8~95.6
	90.1±13.2

	
	
	100
	92.3~97.9
	95.3±5.6
	82.6~91.9
	88.2±9.9
	90.4~99.2
	95.8±9.5

	7
	白霉素
	5.00
	85.1~96.0
	91.7±11.6
	99.3~103
	102±4.3
	88.4~107
	95.1±20.6

	
	
	20.0
	107~117
	111±10.6
	104~106
	106±2.3
	81.5~91.6
	88.1±11.3

	
	
	100
	93.9~106
	102±13.4
	95.9~105
	101±9.0
	99.3~103
	102±3.5

	8
	延胡索酸泰妙菌素
	5.00
	82.5~90.6
	87.8±9.3
	101~115
	110±14.7
	110~116
	114±5.6

	
	
	20.0
	103~109
	105±6.4
	102~114
	108±11.6
	90.6~103
	95.0±13.9

	
	
	100
	98.3~103
	101±4.0
	95.2~114
	105±18.8
	103~115
	110±11.7

	9
	林可霉素
	5.00
	81.5~91.9
	88.2±11.6
	92.3~109
	100±16.9
	92.3~109
	100±16.9

	
	
	20.0
	99.2~102
	102±3.3
	88.5~108
	99.2±19.7
	88.5~108
	99.2±19.7

	
	
	100
	90.5~101
	95.4±10.6
	91.7~95.7
	93.8±4.0
	91.7~95.7
	93.8±4.0

	10
	替米考星
	5.00
	99.4~99.9
	99.6±0.5
	102~108
	106±7.0
	91.4~99.6
	95.4±8.2

	
	
	20.0
	89.7~103
	97.1±13.5
	93.1~104
	98.6±10.9
	85.0~94.4
	90.7±10.0

	
	
	100
	96.8~108
	104±11.2
	90.7~105
	95.7±15.9
	85.4~97.5
	90.8±12.3

	11
	氯霉素
	5.00
	90.1~99.3
	95.1±9.3
	98.5~109
	103±10.9
	90.9~101
	96.1±10.1

	
	
	20.0
	88.8~102
	97.6±15.2
	94.6~107
	99.2±12.9
	86.3~99.7
	93.2±13.4

	
	
	100
	103~106
	105±2.6
	96.4~105
	102±9.0
	94.6~106
	99.0±12.2

	12
	甲砜霉素
	5.00
	92.0~106
	99.1±14.0
	106~112
	109±6.4
	97.2~115
	108±18.8

	
	
	20.0
	95.0~103
	98.9±8.0
	96.1~99.0
	97.9±3.1
	105~115
	109±10.6

	
	
	100
	99.6~103
	101±3.7
	83.3~104
	93.3±20.7
	106~114
	111±8.4

	13
	氟甲砜霉素
	5.00
	95.4~108
	103±12.4
	102~118
	110±15.0
	92.3~109
	100±16.9

	
	
	20.0
	99.0~110
	103±12.5
	93.0~114
	102±21.5
	88.5~108
	99.2±19.7

	
	
	100
	94.3~102
	98.5±7.8
	84.1~103
	95.3±19.9
	91.7~95.7
	93.8±4.0

	14
	甲硝唑
	5.00
	93.7~110
	105±18.8
	96.6~113
	105±16.3
	93.5~104
	101±11.8

	
	
	20.0
	99.7~105
	103±5.7
	96.6~110
	104±13.4
	95.5~106
	103±11.6

	
	
	100
	97.2~111
	103±15.0
	98.9~106
	102±8.0
	96.1~108
	102±12.1

	15
	二甲硝咪唑
	5.00
	92.5~102
	95.9±10.7
	95.3~114
	105±18.4
	92.3~109
	100±16.9

	
	
	20.0
	102~111
	106±10.5
	95.1~105
	99.9±9.9
	88.5~108
	99.2±19.7

	
	
	100
	94.5~98.0
	95.8±3.8
	94.3~104
	99.8±9.9
	91.7~95.7
	93.8±4.0

	16
	洛硝达唑
	5.00
	93.8~104
	98.9±9.4
	104~117
	110±12.3
	95.7~101
	98.4±5.3

	
	
	20.0
	93.1~104
	101±12.0
	103~112
	107±9.4
	96.4~108
	102±11.7

	
	
	100
	90.8~96.8
	93.7±6.0
	93.8~115
	106±21.0
	99.1~105
	103±6.0

	17
	金刚烷胺
	5.00
	108~113
	111±4.8
	102~108
	106±6.0
	103~109
	106±6.0

	
	
	20.0
	88.0~102
	94.1±14.4
	83.3~95.2
	89.6±11.9
	108~114
	111±5.4

	
	
	100
	89.5~106
	97.2±16.6
	101~110
	106±9.0
	100~109
	106±9.3



































表 C.6 正确度汇总表（废水）
	序号
	目标化合物
	加标浓度（ng/L）
	回收率范围（%）
	（%）

	1
	呋喃唑酮
	20.0
	86.7~104
	93.9±18.0

	
	
	40.0
	88.8~109
	97.2±21.1

	
	
	160
	96.2~107
	99.8±12.4

	2
	呋喃它酮
	20.0
	99.5~106
	104±7.5

	
	
	40.0
	94.7~106
	101±11.3

	
	
	160
	92.8~107
	102±15.4

	3
	呋喃西林
	20.0
	92.5~94.2
	93.6±1.9

	
	
	40.0
	91.5~98.9
	94.1±8.2

	
	
	160
	92.0~101
	96.2±9.1

	4
	呋喃妥因
	20.0
	93.7~119
	107±25.0

	
	
	40.0
	97.8~99.9
	98.8±2.1

	
	
	160
	85.8~99.0
	93.2±13.5

	5
	红霉素
	20.0
	99.4~113
	105±14.1

	
	
	40.0
	103~112
	107±9.8

	
	
	160
	86.2~95.4
	90.1±9.5

	6
	泰乐菌素
	20.0
	83.1~98.5
	88.3±17.7

	
	
	40.0
	81.7~103
	89.9±22.9

	
	
	160
	90.1~105
	96.4±15.4

	7
	白霉素
	20.0
	92.3~101
	96.6±8.3

	
	
	40.0
	82.1~103
	90.6±21.9

	
	
	160
	91.8~112
	105±22.5

	8
	延胡索酸泰妙菌素
	20.0
	98.0~113
	108±16.1

	
	
	40.0
	101~111
	107±9.8

	
	
	160
	95.2~119
	109±24.1

	9
	林可霉素
	20.0
	92.3~109
	100±16.9

	
	
	40.0
	88.5~108
	99.2±19.7

	
	
	160
	91.7~95.7
	93.8±4.0

	10
	替米考星
	20.0
	97.1~103
	99.8±6.0

	
	
	40.0
	88.8~105
	94.5±18.2

	
	
	160
	79.9~103
	89.3±24.3

	11
	氯霉素
	20.0
	93.9~103
	98.1±9.2

	
	
	40.0
	104~107
	106±3.1

	
	
	160
	99.9~106
	103±6.5

	12
	甲砜霉素
	20.0
	96.7~105
	102±9.1

	
	
	40.0
	105~110
	108±5.1

	
	
	160
	96.4~107
	104±11.5

	13
	氟甲砜霉素
	20.0
	92.3~109
	100±16.9

	
	
	40.0
	88.5~108
	99.2±19.7

	
	
	160
	91.7~95.7
	93.8±4.0

	14
	甲硝唑
	20.0
	102~108
	104±6.4

	
	
	40.0
	96.1~107
	101±11.2

	
	
	160
	98.0~103
	101±5.3

	15
	二甲硝咪唑
	20.0
	91.1~103
	97.7±12.1

	
	
	40.0
	94.5~99.5
	96.8±5.0

	
	
	160
	98.8~103
	101±4.2

	16
	洛硝达唑
	20.0
	80.7~103
	89.9±23.3

	
	
	40.0
	85.0~96.7
	91.6±12.0

	
	
	160
	84.7~105
	91.8±22.9

	17
	金刚烷胺
	20.0
	98.4~109
	103±11.2

	
	
	40.0
	96.6~107
	103±11.1

	
	
	160
	87.8~109
	101±22.1
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