附件2（略）
附件3

狂犬病灭活疫苗（HCP-SAD株）等9种兽药产品说明书和标签
1、 狂犬病灭活疫苗（HCP-SAD株）说明书和标签
（一）狂犬病灭活疫苗（HCP-SAD株）说明书

兽用
【兽药名称】
通用名  狂犬病灭活疫苗（HCP-SAD株）
商品名  瑞比克
英文名  Rabies Vaccine，Killed Virus
汉语拼音  Kuangquanbing Miehuoyimiao（HCP-SAD Zhu）
【主要成分与含量】  疫苗中含有灭活的狂犬病病毒HCP-SAD株，灭活前不少于106.3 FAID50/ml。

【性状】  类红色或红色透明液体。

【作用与用途】  用于预防犬、猫和马的狂犬病。

【用法与用量】  3月龄以上犬和猫，皮下或臀部肌肉注射，每只1ml，1年后加强接种，此后每3年接种一次；3月龄以上马，肌肉注射，每匹2ml，1年后加强接种，此后每年接种一次。

【不良反应】  接种后，可能出现一过性的发热、嗜睡、缺乏食欲和注射部位肿胀或疼痛，持续一日或数日后，会自行恢复。必要时，可使用肾上腺素或其他治疗措施。

【注意事项】  （1）仅用于接种健康犬、猫或和马。

（2）使用前应摇匀。

（3）不要冻结。

（4）疫苗中含有庆大霉素。

（5）用过的疫苗瓶、用具和未用完的疫苗等应进行无害化处理。

（6）屠宰前21日内的马禁止使用。

【规格】  （1）1ml/瓶  （2）10ml/瓶

【包装】  （1）1ml×50瓶/盒  （2）10ml×10瓶/盒 

【贮藏与有效期】  2～8℃保存，有效期为24个月。

【《进口兽药注册证书》证号】   
【生产企业】  勃林格殷格翰动物保健（美国）有限公司（Boehringer Ingelheim Vetmedica，Inc.）   地址：800. 5th Street, N.W. Fort Dodge, Iowa 50501,USA
仅在兽医指导下使用

（二）狂犬病灭活疫苗（HCP-SAD株）标签
兽用
狂犬病灭活疫苗（HCP-SAD株）

瑞比克
1（10）ml/瓶                                  《进口兽药注册证书》证号：
                                              批    号：

有效期至：

【作用与用途】  用于预防犬、猫和马的狂犬病。

【贮藏与有效期】  2～8℃保存，有效期为24个月。

【生产企业】  勃林格殷格翰动物保健（美国）有限公司
仅在兽医指导下使用
2、 鸡病毒性关节炎活疫苗（1133株）说明书和标签
（一）鸡病毒性关节炎活疫苗（1133株）说明书

  兽用
【兽药名称】

通用名  鸡病毒性关节炎活疫苗（1133株）
商品名  无

英文名  Tenosynovitis Vaccine，Modified Live Virus（Strain 1133）

汉语拼音  Ji Bingduxingguanjieyan Huoyimiao（1133 Zhu）

【主要成分和含量】  每羽份疫苗中含有鸡病毒性关节炎病毒（1133株）至少 103.4TCID50。

【性状】  灰白色至棕褐色海绵状疏松团块，易与瓶壁脱离，加入稀释液后迅速溶解。

【作用与用途】  用于预防鸡病毒性关节炎。

【用法与用量】  颈背部皮下注射。按瓶签注明羽份，用专用稀释液稀释，对1～10日龄雏鸡进行免疫，每只0.2ml。8～18周龄时加强接种。

【不良反应】  一般无可见的不良反应。
【注意事项】  （1）本品接种1日龄雏鸡后，可能会影响鸡马立克氏病活疫苗的免疫效果。

（2）产蛋期内不要接种。屠宰前21日内禁止使用。

（3）疫苗稀释后，应于1小时内全部用完。

（4）应使用无菌注射器和针头。

（5）疫苗瓶和未用完的疫苗，应焚毁。

（6）疫苗稀释后，应在1小时内用完。避免放在高温处，避免阳光直射。

（7）疫苗中含有庆大霉素和两性霉素B。

【规格】  1000羽份/瓶 

【包装】  10 瓶/盒

【贮藏与有效期】  2～8℃保存，有效期为24个月。

【《进口兽药注册证书》证号】  

【生产企业】  硕腾公司美国查理斯堡生产厂（Zoetis Inc., Charles City, USA）
地址  2000 Rockford Road,Charles City，Iowa 50616-9989，USA

仅在兽医指导下使用

（二）鸡病毒性关节炎活疫苗（1133株）标签
兽用
鸡病毒性关节炎活疫苗（1133株）

1000羽份/瓶                                      《进口兽药注册证书》证号：

批    号：

有效期至：

【作用与用途】  用于1～10日龄雏鸡免疫，预防鸡病毒性关节炎。

【贮藏与有效期】  2～8℃保存，有效期为24个月。

【生产企业】  硕腾公司美国查理斯堡生产厂

仅在兽医指导下使用
3、 鸡马立克氏病火鸡疱疹病毒活疫苗（FC-126株）说明书和标签
（一）鸡马立克氏病火鸡疱疹病毒活疫苗（FC-126株）说明书

兽用
【兽药名称】
通用名  鸡马立克氏病火鸡疱疹病毒活疫苗（FC-126株）
商品名  无 

英文名  Marek’s Disease Vaccine，Live（Strain FC-126）
汉语拼音  Ji Malikeshibing Huojipaozhenbingdu Huoyimiao（FC-126 Zhu）
【主要成分与含量】  每羽份疫苗中含有鸡马立克氏病火鸡疱疹病毒FC-126株至少2000PFU。
【性状】  乳白色海绵状疏松团块，易与瓶壁脱离，加入稀释液后迅速溶解。
【作用与用途】  用于预防鸡马立克氏病。
【用法与用量】  皮下注射。适用于接种1日龄雏鸡，每只0.2 ml。按标签注明羽份，用专用稀释液稀释，使0.2 ml稀释液中含疫苗1羽份（例如：500羽份的疫苗用100 ml稀释液稀释；1000羽份的疫苗用200 ml稀释液稀释；2000羽份的疫苗用400 ml稀释液稀释）。
推荐稀释方法和步骤：
（1）去掉疫苗瓶盖上的铝套，用酒精棉球消毒疫苗的塑料瓶盖，用同样的方法消毒专用稀释液的瓶盖。
（2）用无菌的注射器和针头抽取3 ml稀释液并注入疫苗瓶内。
（3）拔出注射器针头后，轻轻摇动使疫苗溶化。
（4）在注射器内抽入3 ml空气。

（5）把装有空气的注射器插入疫苗瓶内，使针头刚透过瓶盖即可。把空气注入疫苗瓶内，以改变瓶内的真空状态。

（6）将疫苗瓶倒立，把所有的疫苗混合液抽入注射器内。

（7）再把所有疫苗混合液注入稀释液瓶内，使500羽份疫苗的总容量不超过100 ml、1000羽份疫苗的总容量不超过200 ml或2000羽份疫苗的总容量不超过400 ml。混合均匀后即可使用。
【不良反应】  一般无可见的不良反应。
【注意事项】  （1）仅用于接种1日龄健康雏鸡。
（2）用专用稀释液稀释，并摇匀。
（3）疫苗稀释后，应在1小时内用完。
（4）接种时，应执行常规无菌操作。
（5）接种过程中，应保持疫苗稀释液在21～27℃以内。如果温度在27℃以上，应将带有疫苗稀释液的瓶子放在冰浴容器内。
（6）疫苗瓶和未用完的疫苗应烧毁。
（7）疫苗中含有庆大霉素。
（8）屠宰前21日内禁止使用。
（9）推荐使用带有20～22号针头的自动注射器进行接种，注意对所有使用的器材进行灭菌，并经常更换针头。
【规格】  （1）500羽份/瓶  （2）1000羽份/瓶  （3）2000羽份/瓶
【包装】  10瓶/盒
【贮藏与有效期】  疫苗：2～8℃保存；稀释液：27℃以下保存，有效期均为24个月。
【《进口兽药注册证书》证号】   

【生产企业】  硕腾公司美国查理斯堡生产厂（Zoetis Inc., Charles City, USA）
地址：2000 Rockford Road，Charles City，Iowa 50616-9989，USA

仅在兽医指导下使用
（二）鸡马立克氏病火鸡疱疹病毒活疫苗（FC-126株）标签
兽用
鸡马立克氏病火鸡疱疹病毒活疫苗（FC-126株）
500（1000、2000）羽份/瓶                      《进口兽药注册证书》证号：       

批    号：   

有效期至：       

【作用与用途】  用于预防鸡马立克氏病。
【用法与用量】  皮下注射。适用于接种1日龄雏鸡，每只0.2 ml。
【生产企业】  硕腾公司美国查理斯堡生产厂
仅在兽医指导下使用
4、 鸡传染性法氏囊病活疫苗（Lukert株）说明书和标签
（一）鸡传染性法氏囊病活疫苗（Lukert株）说明书

兽用
【兽药名称】
通用名  鸡传染性法氏囊病活疫苗（Lukert 株）
商品名  无
英文名  Infectious Bursal Disease Vaccine，Live（Strain Lukert）
汉语拼音  Ji Chuanranxingfashinangbing Huoyimiao（Lukert Zhu）
【主要成分与含量】  每羽份疫苗中含鸡传染性法氏囊病病毒Lukert 株至少5000 TCID50。
【性状】  红褐色海绵状疏松团块，易与瓶壁脱离，加入稀释液后迅速溶解。
【作用与用途】  用于预防鸡传染性法氏囊病。
【用法与用量】  饮水接种。适用于7日龄或7日龄以上鸡。
疫苗的稀释：每1000羽份疫苗稀释到3.8～7.6L稀释液中。
稀释液的配制：每7.6L清水中加入28.4g干奶粉。
【不良反应】  一般无可见的不良反应。
【注意事项】  （1）仅用于接种健康鸡。
（2）若用于种鸡，此苗应在使用6～8周前进行首次接种。
（3）饮水接种前应停水2～4小时。接种前24小时内停用任何药物和清洁剂。
（4）饮水接种时，水中必须不含氯等消毒剂，饮水要清洁，忌用金属容器。
（5）疫苗稀释后，应于1小时内用完。
（6）疫苗中含有庆大霉素。
（7）疫苗瓶和未用完的疫苗，应焚毁。
（8）屠宰前21日内禁止使用。
【规格】  （1）500羽份/瓶  （2）1000羽份/瓶  （3）2500羽份/瓶  （4）5000羽份/瓶  （5）10000羽份/瓶  （6）15000羽份/瓶  （7）25000羽份/瓶
【包装】  10瓶/盒
【贮藏与有效期】  2～8℃保存，有效期为24个月。
【《进口兽药注册证书》证号】  

【生产企业】  硕腾公司美国查理斯堡生产厂（Zoetis Inc., Charles City, USA）
地址：2000 Rockford Road，Charles City，Iowa 50616-9989，USA

仅在兽医指导下使用
（二）鸡传染性法氏囊病活疫苗（Lukert 株）标签
兽用
鸡传染性法氏囊病活疫苗（Lukert 株）
500（1000、2500、5000、10000、15000、25000）羽份/瓶   《进口兽药注册证书》证号：
批    号：
有效期至：
【作用与用途】  用于7日龄或7日龄以上鸡，预防鸡传染性法氏囊病。
【贮藏与有效期】  2～8℃保存，有效期为24个月。
【生产企业】  硕腾公司美国查理斯堡生产厂
仅在兽医指导下使用
5、 托芬那酸片说明书和标签
（一）托芬那酸片说明书

兽用
【兽药名称】 

通用名称：托芬那酸片
商品名称：痛立定 

英文名称：Tolfenamic acid Tablets
汉语拼音：Tuofennasuan pian

【主要成分】 托芬那酸
【性状】 本品为白色片。
【药理作用】 药效学  本品为解热镇痛、非甾体抗炎药（NSAID），是邻氨基苯甲酸的衍生物，经人工合成，属于甲芬灭酸类化合物，该药物具有非甾体结构，能够发挥抗炎、抗渗出和止痛及解热作用。托芬那酸的主要作用机制和其他非甾体药物相同，通过抑制环氧化酶，来阻断重要的炎性介质花生四烯酸合成前列腺素。托芬那酸也可能存在其他作用机制，体内和体外研究显示，托芬那酸都可以抑制由中性粒细胞（PMNs）生成白三烯LTB4。
药动学  犬对托芬那酸的吸收迅速，以4mg/kg剂量单次内服托芬那酸，血药浓度1小时可达高峰，最大血药浓度（Cmax）约为4μg/ml，存在托芬那酸肝肠循环；拌食给予相同剂量的托芬那酸，Cmax为2±3μg/ml。
猫对托芬那酸的吸收也十分迅速。以4mg/kg剂量单次内服托芬那酸，血药浓度1小时（Tmax）可达高峰，Cmax约为5.6μg/ml。托芬那酸可分布至所有器官，其中血浆、消化道、肝脏、肺和肾脏的浓度最高，但大脑中的浓度较低。托芬那酸及其代谢产物大多无法通过胎盘屏障。托芬那酸主要以原形排泄，少部分以无活性的代谢物形式排泄。
对于肾功能不全的犬，托芬那酸的消除无变化。
【适应证】 用于治疗猫发热综合征；用于治疗犬炎症的急性期以及慢性运动系统疾病的疼痛。
【用法与用量】 以托芬那酸计。内服：每1kg体重，犬、猫4mg，一日1次，连用3日。犬可以长期给药（连续3日给药，停药4日，持续13周）。
【不良反应】 治疗过程中少数动物会出现腹泻和呕吐、短暂的多饮和/或多尿，治疗结束多数症状会自行消失。
【注意事项】 1.患有心脏病或肝病动物可能引起消化道溃疡或出血、血质不调等，勿使用本品。
2.对本品过敏的动物勿使用本品。
3.对小于6周龄或老年动物使用本品时，应考虑额外风险。如必须使用时，应酌情减量并进行临床监测。
4.勿超过说明书中的给药剂量和给药时间使用本品。
5.对患有脱水、低血容或低血压的动物应避免使用本品，会增加潜在的肾脏毒性风险。
6.麻醉动物应待其完全苏醒后使用本品。
7.对患有慢性肾功能不全且必须接受抗炎治疗的动物，使用托芬那酸治疗时无需调整用药剂量。但该产品禁用于肾功能不全的急性期。
8.怀孕动物慎用。
9.24小时内勿与其他非甾体类抗炎药同时使用。
10.托芬那酸与血浆蛋白的结合力较高，与其它高血浆蛋白结合力的药物相拮抗。
11.非甾体类抗炎药可引起吞噬抑制作用，因此在辅助治疗细菌感染时，与合适的抗菌药物联合用药可增强疗效。 
12.犬长期服用本品时，即以4mg/kg/日的剂量每周连续给药3日，连续给药3个月，犬的耐受性良好。如出现药物过量的情况，应给予对症治疗。肝功能不全的犬应对其进行密切监测。
13.使用后瓶体及过期药物应按照当地医用废弃物法规处理。
【休药期】 无需制定。
【规格】 （1）6mg  （2）60mg  
【包装】
【贮藏】 密封，25℃以下干燥保存。
【有效期】 36个月。
【进口兽药注册证号】 
【生产企业】 法国威隆制药股份有限公司（Vetoquinol S.A.）
地址：Magny Vernois, 70200 Lure, France
（二）托芬那酸片标签
兽用
【兽药名称】 

通用名称：托芬那酸片
商品名称：痛立定 

英文名称：Tolfenamic acid Tablets
汉语拼音：Tuofennasuan pian

【主要成分】 托芬那酸
【性状】 本品为白色片。
【适应证】 用于治疗猫发热综合征；用于治疗犬炎症的急性期以及慢性运动系统疾病的疼痛。
【用法与用量】 以托芬那酸计。内服：每1kg体重，犬、猫4mg，一日1次，连用3日。犬可以长期给药（连续3日给药，停药4日，持续13周）。
【规格】 （1）6mg  （2）60mg  

【进口兽药注册证号】 
【生产日期】
【生产批号】
【有效期】至
【休药期】 无需制定。
【贮藏】 密封，25℃以下干燥保存。
【包装】  

【生产企业】 法国威隆制药股份有限公司（Vetoquinol S.A.）
地址：Magny Vernois, 70200 Lure, France
6、 维吉尼亚霉素标签
兽用
【兽药名称】
通用名称：维吉尼亚霉素
商品名称：
英文名称：Virginiamycin

汉语拼音：Weijiniyameisu
【包装】 25公斤/箱

【生产日期】

【生产批号】

【有效期】至
【运输注意事项】 无。
【贮藏】 遮光、密封，在干燥处保存。

【进口兽药注册证号】 
【生产企业】 美国辉宝有限公司巴西生产厂（Phibro Saude Animal Internacional Ltd.）
    地址：Av. Pres. Tancredo de A. Neves 1111. Guarulhos Sao Paulo, Brazil

7、 维吉尼亚霉素预混剂说明书和标签
（一）维吉尼亚霉素预混剂说明书

兽用
【兽药名称】
通用名称：维吉尼亚霉素预混剂
商品名称：速大肥500（Stafac500）
英文名称：Virginiamycin Premix
汉语拼音：Weijiniyameisu Yuhunji
【主要成分】 维吉尼亚霉素
【性状】 本品为浅褐色或褐色粉末。
【药理作用】 抗生素类药。通过抑制革兰氏阳性菌的蛋白质合成而达到抗菌目的，小剂量能提高饲料转化率，促进猪、鸡生长。内服不吸收，主要由粪便排出体外。

【适应证】 主要用于猪、鸡促生长。
【用法与用量】 以维吉尼亚霉素计。混饲：每1000kg饲料，猪10～25g；鸡5～20g。
【不良反应】 按推荐的用法与用量使用，暂无不良反应。

【注意事项】 1.置于儿童不能触及处。

2.未经稀释混合不得使用。

【休药期】 猪、鸡1日。

【规格】 100g∶50g（5000万单位）

【包装】

【贮藏】 遮光、密封，在干燥处保存。

【有效期】

【进口兽药注册证号】 

【生产企业】 美国辉宝有限公司加拿大生产厂（Phibro Animal Health Corporation）

    地址：52 Wellington Street Mitchell, Ontario Canada

（二）维吉尼亚霉素预混剂标签
兽用
【兽药名称】
通用名称：维吉尼亚霉素预混剂
商品名称：速大肥500（Stafac500）

英文名称：Virginiamycin Premix
汉语拼音：Weijiniyameisu Yuhunji
【主要成分】 维吉尼亚霉素
【性状】 本品为浅褐色或褐色粉末。
【适应证】 主要用于猪、鸡促生长
【用法与用量】 以维吉尼亚霉素计。混饲：每1000kg饲料，猪10～25g；鸡5～20g。
【规格】 100g∶50g（5000万单位）

【进口兽药注册证号】 

【生产日期】

【生产批号】

【有效期】至
【休药期】 猪、鸡1日。

【贮藏】 遮光、密封，在干燥处保存。

【包装】 

【生产企业】 美国辉宝有限公司加拿大生产厂（Phibro Animal Health Corporation）

    地址：52 Wellington Street Mitchell, Ontario Canada

8、 酒石酸泰万菌素可溶性粉说明书和标签
（一）酒石酸泰万菌素可溶性粉说明书

兽用
【兽药名称】
通用名称：酒石酸泰万菌素可溶性粉
商品名称：爱乐新（Aivlosin）
英文名称：Tylvalosin Tartrate Soluble Powder

汉语拼音：Jiushisuan Taiwanjunsu Kerongxingfen

【主要成分】 酒石酸泰万菌素
【性状】 本品为白色至淡黄色粉末。
【药理作用】 药效学  大环内酯类抗生素。酒石酸泰万菌素能抑制细菌蛋白质的合成，从而抑制细菌的繁殖。酒石酸泰万菌素对革兰氏阳性菌、部分革兰氏阴性菌和支原体具有抗菌活性，抗菌谱包括禽败血支原体、滑液支原体、火鸡支原体、猪肺炎支原体、猪滑液支原体、猪鼻支原体、赤痢螺旋体、肠道螺旋体、细胞内劳森氏菌、产气荚膜梭菌、鼻气管鸟杆菌和葡萄球菌及链球菌，对其他抗生素耐药的革兰氏阳性菌也有效，对禽败血型支原体和滑液型支原体具有很强的抗菌活性。细菌对泰万菌素不易产生耐药性。
药动学  内服酒石酸泰万菌素可迅速吸收。鸡血药浓度30分钟可达最高，猪为2小时。酒石酸泰万菌素及其代谢产物3-O-乙酰泰乐菌素可全身分布，组织药物浓度高于血药浓度，药物浓度最高的组织为呼吸系统组织、肠粘膜、胆汁、脾、肾和肝。酒石酸泰万菌素可通过胆汁进入肠道，主要以3-O-乙酰泰乐菌素形式通过粪便和尿液排泄。粪便中药物原形和3-O-乙酰泰乐菌素可迅速降解和消失。
【适应证】 用于治疗猪、鸡支原体感染和猪赤痢螺旋体以及其他敏感细菌的感染。
【用法与用量】 以泰万菌素计。混饮：每1L水，猪50～85mg，连用5日；鸡200mg，连用3～5日。
【不良反应】 按推荐剂量使用，暂未见不良反应。
【注意事项】 1.避免皮肤和眼睛直接接触本品。
    2.严禁儿童接触本品。
3.蛋鸡产蛋期禁用。
【休药期】 猪3日；鸡5日。
【规格】 （1）100g:5.0g（500万单位） （2）100g:25.0g（2500万单位） 

（3）100g:85.0g（8500万单位）
【包装】 

【贮藏】 密封，在阴凉干燥处保存。
【有效期】 24个月。
【进口兽药注册证号】 

【生产企业】 英国伊科动物保健有限公司GGS工厂（ECO Animal Health Ltd., Gallows Green Services Limited）
地址：Cod Beck Blenders, Cod Beck Estate, Dalton, Thirsk, North Yorkshire, YO7 3HR, United Kingdom

（二）酒石酸泰万菌素可溶性粉标签

兽用
【兽药名称】
通用名称：酒石酸泰万菌素可溶性粉
商品名称：爱乐新（Aivlosin）
英文名称：Tylvalosin Tartrate Soluble Powder

汉语拼音：Jiushisuan Taiwanjunsu Kerongxingfen

【主要成分】 酒石酸泰万菌素。
【性状】 本品为白色至淡黄色粉末。
【适应证】 用于治疗猪、鸡支原体感染和猪赤痢螺旋体以及其他敏感细菌的感染。
【用法与用量】 以泰万菌素计。混饮：每1L水，猪50～85mg，连用5日；鸡200mg，连用3～5日。
【规格】 （1）100g:5.0g（500万单位） （2）100g:25.0g（2500万单位） 

（3）100g:85.0g（8500万单位）
【进口兽药注册证号】 

【生产日期】
【生产批号】
【有效期】至
【休药期】 猪3日；鸡5日；蛋鸡产蛋期禁用。
【贮藏】 密封，在阴凉干燥处保存。
【包装】 

【生产企业】 英国伊科动物保健有限公司GGS工厂（ECO Animal Health Ltd., Gallows Green Services Limited）
地址：Cod Beck Blenders, Cod Beck Estate, Dalton, Thirsk, North Yorkshire, YO7 3HR, United Kingdom

9、 酒石酸泰万菌素预混剂说明书和标签
（一）酒石酸泰万菌素预混剂说明书

兽用
【兽药名称】
通用名称：酒石酸泰万菌素预混剂
商品名称：爱乐新（Aivlosin）
英文名称：Tylvalosin Tartrate Premix

汉语拼音：Jiushisuan Taiwanjunsu Yuhunji 

【主要成分】 酒石酸泰万菌素
【性状】 本品为淡黄褐色或黄褐色粉末。
【药理作用】 药效学  大环内酯类抗生素。酒石酸泰万菌素能抑制细菌蛋白质的合成，从而抑制细菌的繁殖。酒石酸泰万菌素对革兰氏阳性菌、部分革兰氏阴性菌和支原体具有抗菌活性，抗菌谱包括禽败血支原体、滑液支原体、火鸡支原体、猪肺炎支原体、猪滑液支原体、猪鼻支原体、赤痢螺旋体、肠道螺旋体、细胞内劳森氏菌、产气荚膜梭菌、鼻气管鸟杆菌和葡萄球菌及链球菌，对其他抗生素耐药的革兰氏阳性菌也有效，对禽败血型支原体和滑液型支原体具有很强的抗菌活性。细菌对泰万菌素不易产生耐药性。
药动学  内服酒石酸泰万菌素可迅速吸收。鸡血药浓度30分钟可达最高，猪为2小时。酒石酸泰万菌素及其代谢产物3-O-乙酰泰乐菌素可全身分布，组织药物浓度高于血药浓度，药物浓度最高的组织为呼吸系统组织、肠粘膜、胆汁、脾、肾和肝。酒石酸泰万菌素可通过胆汁进入肠道，主要以3-O-乙酰泰乐菌素形式通过粪便和尿液排泄。粪便中药物原形和3-O-乙酰泰乐菌素可迅速降解和消失。
【适应证】 用于治疗猪、鸡支原体感染和猪赤痢螺旋体以及其他敏感细菌的感染。
【用法与用量】 以泰万菌素计。混饲：每1000kg饲料，猪50g，鸡100～300g。连用7日。【不良反应】 按推荐剂量使用，暂未见不良反应。
【注意事项】 1.避免皮肤和眼睛直接接触本品。
    2.严禁儿童接触本品。
3.蛋鸡产蛋期禁用。
【休药期】 猪3日；鸡5日。
【规格】 （1）100g:1g（100万单位）（2）100g:5g（500万单位）
（3）100g:20g（2000万单位）
【包装】 

【贮藏】 密封，在干燥处保存。
【有效期】 24个月。
【进口兽药注册证号】 

【生产企业】 英国伊科动物保健有限公司GGS工厂（ECO Animal Health Ltd., Gallows Green Services Limited）
地址：Cod Beck Blenders, Cod Beck Estate, Dalton, Thirsk, North Yorkshire, YO7 3HR, United Kingdom
（二）酒石酸泰万菌素预混剂标签

兽用
【兽药名称】
通用名称：酒石酸泰万菌素预混剂
商品名称：爱乐新（Aivlosin）
英文名称：Tylvalosin Tartrate Premix

汉语拼音：Jiushisuan Taiwanjunsu Yuhunji 

【主要成分】 酒石酸泰万菌素
【性状】 本品为淡黄褐色或黄褐色粉末。
【适应证】 用于治疗猪、鸡支原体感染和猪赤痢螺旋体以及其他敏感细菌的感染。
【用法与用量】 以泰万菌素计。混饲：每1000kg饲料，猪50g，鸡100～300g。连用7日。 

【规格】 （1）100g:1g（100万单位）（2）100g:5g（500万单位）
（3）100g:20g（2000万单位）
【进口兽药注册证号】 

【生产日期】
【生产批号】
【有效期】至
【休药期】 猪3日；鸡5日；蛋鸡产蛋期禁用。
【贮藏】 密封，在干燥处保存。
【包装】
【生产企业】 英国伊科动物保健有限公司GGS工厂（ECO Animal Health Ltd., Gallows Green Services Limited）
地址：Cod Beck Blenders, Cod Beck Estate, Dalton, Thirsk, North Yorkshire, YO7 3HR, United Kingdom
附件4
维吉尼亚霉素和泰万菌素每日允许摄入量和最高残留限量及残留检测方法标准（试行）

1、 维吉尼亚霉素每日允许摄入量和最高残留限量（试行）以及残留检测方法标准（试行）
（一）维吉尼亚霉素每日允许摄入量和最高残留限量（试行）

维吉尼亚霉素的每日允许摄入量（ADI）、猪和鸡组织中的最高残留限量（MRLs）如下表：
	活性成分
	残留标示物
	动物品种
	靶组织
	MRLs

	维吉尼亚霉素ADI：
250μg/kg b.w.
	维吉尼亚霉素M1
	猪、鸡
	肌肉
	100μg•kg-1

	
	
	
	皮脂
	400μg•kg-1

	
	
	
	肝脏
	300μg•kg-1

	
	
	
	肾脏
	400μg•kg-1


（二）维吉尼亚霉素残留检测方法标准（试行）
动物性食品中维吉尼亚霉素M1残留量的测定
液相色谱-串联质谱法
1 范围

本标准规定了动物性食品中维吉尼亚霉素残留检测的制样和液相色谱-串联质谱测定方法。

本标准适用于猪和鸡的肌肉、肝脏、肾脏及皮脂中维吉尼亚霉素M1残留量的检测。

2 规范性引用文件

下列文件对于本文件的应用是必不可少的。凡是注日期的引用文件，其随后所有的修改单（不包括勘误的内容）或修订版均不适用于本标准，然而，鼓励根据本标准达成协议的各方研究是否可使用这些文件的最新版本。凡是不注日期的引用文件，其最新版本适用于本标准。

GB/T 6682  分析实验室用水规格和试验方法。

3 原理

试料中维吉尼亚霉素M1，经乙腈提取，正己烷除脂，用液相色谱-串联质谱测定维吉尼亚霉素M1残留量，外标法定量。

4 试剂和材料

以下所用的试剂，除特别注明者外均为分析纯试剂；水为符合GB/T 6682规定的一级水。

4.1 维吉尼亚霉素M1对照品，CAS No:21411-53-0，纯度≥93%。

4.2 乙腈 色谱纯。

4.3 甲酸 色谱纯。

4.4 乙腈 
4.5 乙腈-水（60:40）混合液：取乙腈600mL，加水400mL，混合即得。

4.6 正己烷

4.7 0.1％甲酸溶液：取甲酸1 mL，用水稀释至1000 mL。

4.8 50μg/mL贮备液：精密称取维吉尼亚霉素M1对照品5.0mg，置于100mL容量瓶中，用乙腈溶解并定容，配制成浓度为50μg/mL的维吉尼亚霉素M1贮备液。4℃避光保存，有效期1个月。

4.9 标准工作液：精密量取维吉尼亚霉素M1贮备液0.1、0.5、1、1.5、2、3、4、6、8和9mL，分别置于不同的50mL容量瓶中，用乙腈定容至刻度，配制成浓度为0.1、0.5、1、1.5、2、3、4、6、8和9μg/mL的维吉尼亚霉素M1标准工作液。4℃避光保存，有效期1个月。

5 仪器和设备

5.1 超高效液相色谱-串联质谱仪：配电喷雾电离源。

5.2 分析天平 感量0.01m g。

5.3 天平 感量0.01 g。

5.4 均质机

5.5 离心机 转速大于8000r/min。

5.6 涡旋振荡器

5.7 移液器 量程为0.5mL～5mL。

5.8 微量加液器 20 μL～200 μL。

5.9 离心管 50 mL，15 mL。

5.10 有机滤膜 0.22 μm。

6 试样的制备与保存

6.1 试料的制备 

取适量新鲜或解冻的空白或供试组织，绞碎并使均质。

——取均质的供试样品，作为供试试料。

——取均质的空白样品，作为空白试料。

——取均质的空白样品，添加适宜浓度的标准工作液，作为空白添加试料。

6.2 试料的保存

-40℃以下保存，避免反复冻融。

7 测定步骤

7.1 提取

称取试料（2.00±0.02）g（肌肉组织须按重量比1:1加水进行均质后再进行称样提取，称样量4g±0.04）置50mL离心管中，加4mL乙腈，涡旋2min，超声30min，离心10min（4000r/min），将上清液转移至15mL具盖离心管中。再次向残渣中加入2mL乙腈，涡旋2min，超声30min, 离心10min（4000r/min），合并上清液转移至15mL离心管。

7.2 净化
提取液加水至约9.5mL，涡旋混合30s，加3mL正己烷，涡旋30s，离心10min（4000r/min），弃上层正己烷层，重复除脂一次，转移至10mL刻度试管中，加水定容至10mL，涡旋混合30s，备用。
肌肉样品取备用液用0.22μm滤膜过滤，取续滤液注入液相色谱-质谱联用仪。肝脏样品取备用液适量，加入2倍体积的乙腈-水（60:40）混合液，涡旋30s，过滤，取续滤液进样检测。肾脏和皮脂样品取备用液适量，加入3倍体积的乙腈-水（60:40）混合液，涡旋30s，过滤，取续滤液进样检测。

7.3 基质匹配标准曲线的制备
7.3.1 鸡肝脏组织标准工作曲线：取均质后的鸡空白肝脏按7.1和7.2项下方法进行处理，除脂后，分别精密加入0.3、1.5、3、6和9μg/mL的维吉尼亚霉素M1标准工作液各200μL，加水定容至10mL，再加2倍体积乙腈-水（60:40）混合液按比例稀释成维吉尼亚霉素M1浓度为2、10、20、40和60 ng/mL系列标准溶液，临用现配。

7.3.2 鸡肌肉组织标准工作曲线：取均质后的鸡的空白肌肉按7.1和7.2项下方法进行处理，除脂后，分别精密加入0.1、0.5、1、2和3μg/mL的维吉尼亚霉素M1标准工作液各200 μL，加水定容至10mL，配制成维吉尼亚霉素M1浓度为2、10、20、40和60ng/mL系列标准溶液，临用现配。 

7.3.3 其他组织样品标准工作曲线：分别精密量取0.1、0.5、1、2和3μg/mL的维吉尼亚霉素M1标准工作液各200μL，加乙腈-水（60:40）混合液定容至10mL，配制成维吉尼亚霉素M1浓度为2、10、20、40和60 ng/mL系列标准工作溶液，临用现配。

7.3.4 以测得维吉尼亚霉素M1特征离子峰面积作为纵坐标，对应的浓度为横坐标，绘制标准曲线。求线性回归方程和相关系数。
7.4 测定

7.4.1 色谱条件

色谱柱：C18（100mm×2.1mm，粒径1.7μm），或效能相当者。
柱温：30℃。
进样量：5(L。
流速：0.2 mL/min。
流动相：A-乙腈；B-0.1％甲酸溶液，梯度洗脱程序见表1。
表1 梯度洗脱程序

	Time（min）
	A
	B

	0
	30
	70

	1
	30
	70

	3
	42
	58

	6
	42
	58

	6.5
	95
	5

	8.5
	95
	5

	9
	30
	70

	10
	30
	70


7.4.2 质谱条件

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。
离子源温度：150℃。
脱溶剂温度：200℃。
毛细管电压：3.0kV。
脱溶剂气流速：800L/h。
锥孔反吹气流速：150L/h。
定性离子对、定量离子对、锥孔电压和碰撞能量见表2。

表2  药物的定性、定量离子对及锥孔电压、碰撞电压的参考值

	化合物
	定量离子对

（m/z）
	定性离子对

（m/z）
	锥孔电压

（V）
	碰撞能量（eV）

	
	
	526.3>355.1
	20
	18

	维吉尼亚霉素M1
	526.3>355.1
	526.3>337.1
	20
	22

	
	
	526.3>109.1
	20
	38


7.5 测定法

7.5.1 定性测定

样品色谱图的保留时间与相应对照品的保留时间、各色谱峰的特征离子与相应浓度标准溶液各色谱峰的特征离子相对照定性。试样与对照品保留时间的相对偏差不大于2.5％；样品特征离子相对丰度偏差不超过表3的规定，则可判断试样中存在相应的被测物。

表3 定性测定时相对离子丰度的最大允许误差

	相对离子丰度
	＞50%
	＞20%至50%
	＞10%至20%
	≤10%

	允许的最大偏差
	±20%
	±25%
	±30%
	±50%


7.5.2 定量测定

取试样溶液和标准溶液，作单点校准或作标准曲线校准，按外标法定量，其中鸡肌肉和鸡肝脏选用基质加标准工作曲线进行计算，其他组织采用标准溶液作为标准工作曲线进行计算。标准溶液及试样溶液中的化合物组份的响应值均应在仪器检测的线性范围内。在上述色谱-质谱条件下，标准溶液、空白试样和空白添加试样溶液中特征离子质量色谱图见附录A。

7.6 空白试验

除不加试料外，采用完全相同的步骤进行平行操作。

8 结果计算和表述

单点法校正，试样中药物残留量按式（1）计算：

X=
[image: image1.wmf]m

v
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AC

S

S

´

                                 （1）
或标准曲线校准，试样中药物残留量按式（2）计算：

由AS=aCS+b求得 a 和 b，则 X=
[image: image2.wmf]m
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                    （2）
式中：
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试样中维吉尼亚霉素M1残留量，μg/kg；

[image: image6.png]


标准工作液中维吉尼亚霉素M1浓度，μg/L；

[image: image8.png]


试样溶液中维吉尼亚霉素M1峰面积；

[image: image10.png]


标准工作液中维吉尼亚霉素M1峰面积；

[image: image12.png]


最终定容后溶液体积，mL；

[image: image14.png]


供试样品质量，g。

注：计算结果需扣除空白值，测定结果用平行测定的算术平均值表示，保留三位有效数字。其中鸡肌肉和鸡肝脏采用空白基质加标准溶液作为标准工作曲线进行计算，其他组织采用标准溶液作为标准工作曲线进行计算。

9 检测方法灵敏度、准确度和精密度

9.1 灵敏度

本方法肌肉、肝脏、肾脏和皮脂的检测限分别为2μg/kg、6μg/kg、8μg/kg和8μg/kg，肌肉的定量限为10μg/kg，其他组织定量限为50μg/kg。

9.2 准确度

本方法中鸡和猪肌肉组织在10ng/kg～200ng/kg测定浓度水平上，肝脏和肾脏组织在50ng/kg～600ng/kg测定浓度水平上，皮脂组织在50ng/kg～800ng/kg测定浓度水平上的回收率均在70%～120％范围内。

9.3 精密度

本方法批内相对标准偏差≤20%，批间相对标准偏差≤30%。
附录 A

(资料性附录)
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图A.1 鸡肝脏空白试样特征离子质量色谱图[image: image16.wmf]09-Sep-2016  20:12:19
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图A.2 在鸡肝脏中添加维吉尼亚霉素M1的特征离子质量色谱图(150ng/kg)
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图A.3 鸡肝脏基质匹配标准溶液特征离子质量色谱图（150ng/kg）
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图A.4 猪肝脏空白试样特征离子质量色谱图
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图A.5 在猪肝脏中添加维吉尼亚霉素M1的特征离子质量色谱图（150ng/kg）
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图A.6 猪肝脏基质匹配标准溶液特征离子质量色谱图（150ng/kg）
各图中由上到下依次为M1特征离子质量色谱图526.3>355.1、526.3>337.1和526.3>109.1

2、 泰万菌素每日允许摄入量和最高残留限量（试行）

（一）泰万菌素每日允许摄入量和最高残留限量（试行）以及残留检测方法标准（试行）
泰万菌素的每日允许摄入量（ADI）和其在鸡组织及鸡蛋中的最高残留限量（MRLs）如下表：

	活性成分
	残留
标示物
	动物
品种
	靶组织
	MRLs

	泰万菌素
ADI：
2.07μg/kg b.w.
	泰万菌素和3-O-乙酰泰乐菌素总和
	鸡
	皮肤和脂肪
	50μg•kg-1

	
	
	
	肝脏
	50μg•kg-1

	
	泰万菌素
	
	蛋
	200μg•kg-1


（二）泰万菌素残留检测方法标准（试行）
猪可食性组织中泰万菌素残留检测
液相色谱-串联质谱法
1 范围
本标准规定了猪可食性组织中泰万菌素和3-O-乙酰泰乐菌素残留检测的制样和液相色谱-串联质谱测定方法。
本标准适用于猪皮脂、猪肌肉、猪肝脏与猪肾脏中泰万菌素和3-O-乙酰泰乐菌素残留量的测定。
2 规范性引用文件
下列文件对于本文件的应用是必不可少的，凡是注日期的引用文件，其随后所有的修改单（不包括勘误的内容）或修订版均不适用于本标准，然而，鼓励根据本标准达成协议的各方研究是否可使用这些文件的最新版本。凡是不注日期的引用文件，其最新版本适用于本标准。
GB/T 6682 分析实验室用水规格和试验方法
3 原理
试料中的残留药物用50%乙腈溶液提取，使用正己烷脱脂，无水硫酸镁和氯化钠进行盐析，再吸取乙腈层用酸性氧化铝粉末净化，液相色谱-串联质谱法测定，用基质匹配标准溶液，外标法定量。
4 试剂和材料
以下所用的试剂，除特别注明者外均为分析纯试剂；水为符合GB/T 6682规定的一级水。
4.1 泰万菌素（C53H87NO19）对照品：纯度大于93.0%。
4.2 3-O-乙酰泰乐菌素（C48H79NO18）对照品：纯度大于95.0%。
4.3 乙腈：色谱纯。
4.4 甲酸：色谱纯。
4.5 甲醇：色谱纯。
4.6 正己烷
4.7 无水硫酸镁
4.8 氯化钠
4.9 酸性氧化铝：100～200目。
4.10 20mmol/L酒石酸溶液：称取0.3g酒石酸，溶解于100mL水中。
4.11 0.1%甲酸溶液：准确吸取0.5mL甲酸，于500mL水中，混匀即得。
4.12 50%乙腈的酒石酸溶液：准确吸取50mL乙腈，用20mmol/L酒石酸溶液定容至100mL，混匀即得。
4.13 1mg/mL泰万菌素贮备液：精密称取泰万菌素对照品约10mg，至10mL容量瓶内，用乙腈溶解并定容至刻度，摇匀即得。-20℃冰箱中保存，有效期为6个月。
4.14 1mg/mL3-O-乙酰泰乐菌素贮备液：精密称取3-O-乙酰泰乐菌素对照品约10mg，至10mL容量瓶内，用乙腈溶解并定容至刻度，摇匀即得。-20℃冰箱中保存，有效期为6个月。
4.15 10μg/mL混合标准工作液：准确吸取泰万菌素和3-O-乙酰泰乐菌素贮备液各0.1mL至10mL容量瓶中，用乙腈稀释至刻度，摇匀即得。-20℃冰箱中保存，有效期为3个月。
5 仪器和设备
5.1 液相色谱-串联质谱仪（配电喷雾离子源）。


5.2 分析天平：感量0.00001g。
5.3 天平：感量0.01g。
5.4 离心管：50mL，10mL。
5.5 涡旋混合器
5.6 水平振荡器
5.7 高速离心机
5.8 恒温水浴氮吹仪
5.9 微孔滤膜：尼龙，0.22μm。
6 试料的制备与保存
6.1 试料的制备
取适量新鲜或冷藏的空白或供试样品，匀浆均质后备用。
取均质的供试样品，作为供试试料。
取均质的空白样品，作为空白试料。
取均质的空白样品，添加适宜浓度的标准工作液，作为空白添加试料。
6.2 试料的保存
-20℃以下保存。
7 测定步骤
7.1 提取
称取2（±0.02）g试料于50mL离心管内，加入5mL水和5mL乙腈，涡旋混匀后加入10.00mL正己烷，振荡提取5min，再加入无水硫酸镁与氯化钠各2g，振荡5min后8000r/min离心5min，吸取中间乙腈层清液1.00mL至另一离心管中备用。
7.2 净化
准确吸取上述备用液0.50mL，加入20mmol/L酒石酸溶液定容至1.00mL，加入酸性氧化铝0.2g，涡旋混匀约30s，10000r/min离心5min，取上层液体过0.22μm微孔滤膜，供液相色谱-串联质谱仪测定。
7.3 空白试样基质溶液的制备
准确称取2（±0.02）g空白试料于50mL离心管内，按提取和净化步骤操作后可获得空白试样的基质溶液。
7.4 基质匹配标准曲线的制备
精密量取标准工作液适量，空白试样基质溶液稀释成浓度为0.5、1.0、2.0、5.0、10、20ng/mL的系列标准溶液，上机测定。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，绘制标准曲线。
7.5 测定
7.5.1 液相色谱参考条件
色谱柱：C18（150 mm×2.1 mm，3µm），或效能相当者。
流动相：A相-乙腈；B相-0.1%甲酸溶液。
梯度洗脱：0～3min，20%A线性变化至80%A；3～6min，80%A线性保持不变，6.1min变化至20%A平衡3分钟。
流速：0.3mL/min。
柱温：35℃。
进样量：10µL。
7.5.2 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：3700V。
离子传输管温度：350℃。
雾化器温度：350℃。
鞘气流速：300L/h。
辅助气流速：500L/h。
吹扫气流速：100L/h。
碰撞气：高纯氩，200Pa。
待测药物定性、定量离子对及对应透镜电压、碰撞能量参考值见表1。
表1 泰万菌素和3-O-乙酰泰乐菌素定性、定量离子对及对应透镜电压、碰撞电压参考值
	药物
	定性离子对
(m/z)
	定量离子对
(m/z)
	透镜电压
(V)
	碰撞能量
(eV)

	泰万菌素
	1042.60>109.06
	1042.60>109.06
	185
	48

	
	1042.60>174.13
	
	
	45

	3-O-乙酰泰乐菌素
	958.52>174.11
	958.52>174.11
	181
	44

	
	958.52>814.40
	
	
	32


7.5.3 测定法


取试样溶液和基质匹配标准溶液，作单点或多点校准。按外标法，以峰面积计算。
试样溶液和标准溶液中泰万菌素和3-O-乙酰泰乐菌素的峰面积均应在仪器检测的线性范围之内。试样溶液的保留时间在基质匹配标准溶液保留时间的±5%之内。试样溶液中的离子相对丰度与基质匹配标准溶液中的离子相对丰度相比，符合表2的要求。特征离子质量色谱图分别见附录A中图A.1～图A.3。
表2 试料溶液中离子相对丰度的允许偏差范围
	相对丰度（%）
	允许偏差（%）

	＞50
	±20

	＞20～50
	±25

	＞10～20
	±30

	≤10
	±50


7.6  空白试验
取空白试料，采用完全相同的测定步骤进行平行操作。
8 结果计算和表述
单点校准：[image: image21.wmf]As

CsA
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或标准曲线校准：由As＝aCs＋b，求得a和b，则[image: image22.wmf]a

b
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=


按下式计算试料中泰万菌素和3-O-乙酰泰乐菌素残留量：
[image: image23.wmf]10
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式中：
X——试料中泰万菌素或3-O-乙酰泰乐菌素残留量，µg/kg；
Cs——基质匹配标准溶液中泰万菌素或3-O-乙酰泰乐菌素浓度，ng/mL；
C——试样溶液中泰万菌素或3-O-乙酰泰乐菌素浓度，ng/mL；
As——基质匹配标准溶液中泰万菌素或3-O-乙酰泰乐菌素峰面积；
A——试样溶液中泰万菌素或3-O-乙酰泰乐菌素峰面积；
V——乙腈提取液体积，mL；
[image: image24.wmf]m

——试料的质量，g。
注：计算结果需扣除空白值，测定结果用平行测定的算术平均值表示，保留三位有效数字。
9 检测方法灵敏度、准确度和精密度
9.1 灵敏度
本方法泰万菌素和3-O-乙酰泰乐菌素在猪皮脂、猪肌肉、猪肝脏与猪肾脏中的检测限为2.5µg/kg，定量限为5µg/kg。
9.2 准确度
本方法对猪皮脂、猪肉、猪肝与猪肾样品在5µg/kg～50µg/kg添加浓度范围内，泰万菌素和3-O-乙酰泰乐菌素的回收率范围为60%～120%。
9.3 精密度
本方法批内相对标准偏差≤20%，批间相对标准偏差≤20%。

附录A

（资料性附录）
泰万菌素和3-O-乙酰泰乐菌素特征离子质量色谱图
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图A.1 猪肝脏空白试样溶液特征离子质量色谱图
[image: image26.emf]RT:0.00 - 10.00SM:3G

012345678910

Time (min)

0

500

1000

1500

0

2000

4000

6000

8000

0

1000

2000

3000

4000

Intensity

0

1000

2000

3000

4000

NL: 4.69E3

Base Peak m/z= 108.56-109.56 

F: + c ESI SRM ms2 1042.595 

[109.057-109.059, 

174.128-174.130, 

814.386-814.388]  MS 

20170103TLV_PL1_1

NL: 4.70E3

Base Peak m/z= 173.63-174.63 

F: + c ESI SRM ms2 1042.595 

[109.057-109.059, 

174.128-174.130, 

814.386-814.388]  MS 

20170103TLV_PL1_1

NL: 8.36E3

Base Peak m/z= 173.60-174.60 

F: + c ESI SRM ms2 958.520 

[174.110-174.112, 

640.404-640.406, 

814.404-814.406]  MS 

20170103TLV_PL1_1

NL: 1.67E3

Base Peak m/z= 813.88-814.88 

F: + c ESI SRM ms2 958.520 

[174.110-174.112, 

640.404-640.406, 

814.404-814.406]  MS 

20170103TLV_PL1_1


图A.2 猪肝脏空白添加试样特征离子质量色谱图（5µg/kg）
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图A.3 猪肝脏基质匹配标准溶液特征离子质量色谱图（5µg/kg）
注：从上往下依次为泰万菌素特征离子质量色谱图（1042.60>109.06，1042.60>174.13）和
3-O-乙酰泰乐菌素特征离子质量色谱图（958.52>174.11，958.52>814.40）
鸡可食性组织和鸡蛋中泰万菌素残留检测
液相色谱-串联质谱法
1 范围
本标准规定了鸡可食性组织、鸡蛋中泰万菌素和3-O-乙酰泰乐菌素残留检测的制样和液相色谱-串联质谱测定方法。
本标准适用于鸡皮/脂肪、鸡肌肉、鸡肝脏与鸡蛋中泰万菌素和3-O-乙酰泰乐菌素残留量的测定。
2 规范性引用文件
下列文件对于本文件的应用是必不可少的，凡是注日期的引用文件，其随后所有的修改单（不包括勘误的内容）或修订版均不适用于本标准，然而，鼓励根据本标准达成协议的各方研究是否可使用这些文件的最新版本。凡是不注日期的引用文件，其最新版本适用于本标准。
GB/T 6682 分析实验室用水规格和试验方法
3 原理
试料中的残留药物加氢氧化钠溶液混匀后用乙腈提取，再使用酸性氧化铝粉末除脂净化，液相色谱-串联质谱法测定，外标法定量。
4 试剂和材料
以下所用的试剂，除特别注明者外均为分析纯试剂；水为符合GB/T 6682规定的一级水。
4.1 泰万菌素（C53H87NO19）对照品：纯度大于93.0%。
4.2 3-O-乙酰泰乐菌素（C48H79NO18）对照品：纯度大于95.0%。
4.3 乙腈：色谱纯。
4.4 甲酸：色谱纯。
4.5 甲醇：色谱纯。
4.6 氢氧化钠
4.7 无水硫酸镁
4.8 氯化钠
4.9 酸性氧化铝：100-200目。
4.10 0.1mol/L氢氧化钠水溶液：称取0.4g氢氧化钠，溶解于100mL水中。
4.11 0.1%甲酸溶液：准确吸取0.5mL甲酸，于500mL水中，混匀即得。
4.12 20%乙腈溶液：准确吸取20mL乙腈，于100mL水中，混匀即得。
4.13 1mg/mL泰万菌素贮备液：精密称取泰万菌素对照品约10mg，至10mL容量瓶内，用乙腈溶解并定容至刻度，摇匀即得。-20℃冰箱中保存，有效期为6个月。
4.14 1mg/mL3-O-乙酰泰乐菌素贮备液：精密称取3-O-乙酰泰乐菌素对照品约10mg，至10mL容量瓶内，用乙腈溶解并定容至刻度，摇匀即得。-20℃冰箱中保存，有效期为6个月。
4.15 10μg/mL混合标准工作液：准确吸取泰万菌素和3-O-乙酰泰乐菌素贮备液各0.1mL至10mL容量瓶中，用乙腈稀释至刻度，摇匀即得。-20℃冰箱中保存，有效期为3个月。
5 仪器和设备
5.1 液相色谱-串联质谱仪（配电喷雾离子源）。


5.2 分析天平：感量0.00001g。
5.3 天平：感量0.01g。
5.4 离心管：50mL，10mL。
5.5 涡旋混合器
5.6 水平振荡器
5.7 高速离心机
5.8 恒温水浴氮吹仪
5.9 微孔滤膜：PTFE，0.22μm。
6 试料的制备与保存
6.1 试料的制备
取适量新鲜或冷藏的空白或供试样品，匀浆均质后备用。
—— 取均质的供试样品，作为供试试料。
—— 取均质的空白样品，作为空白试料。
—— 取均质的空白样品，添加适宜浓度的标准工作液，作为空白添加试料。
6.2 试料的保存
-20℃以下保存。
7 测定步骤
7.1提取
准确称取2（±0.02）g试料于50mL离心管内，加入1mL0.1mol/L氢氧化钠溶液，涡旋混匀后加入10.00mL乙腈，振荡提取5min，再加入无水硫酸镁与氯化钠各2g，振荡5min后8000r/min离心5min，准确移取上层清液5.00mL至另一离心管中40℃下氮气吹干，1.00mL乙腈溶液溶解后取0.20mL，用水定容至1.00mL备用。
7.2净化
加入酸性氧化铝0.2g，涡旋混匀约30秒后，10000r/min离心5min，取上层液体过0.22μm微孔滤膜，供液相色谱-串联质谱仪测定。
7.3标准曲线的制备
精密量取标准工作液适量，用20%乙腈水溶液稀释成浓度为0.5、1.0、2.0、5.0、10、20ng/mL的系列标准溶液，上机测定。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，绘制标准曲线。
7.4测定
7.4.1 液相色谱参考条件
色谱柱：C18 150mm×2.1mm，3µm，或效能相当者。
流动相：A相-乙腈；B相-0.1%甲酸溶液。
梯度洗脱：0～3min，20%A线性变化至80%A；3～6min，80%A线性保持不变，6.1min变化至20%A平衡3分钟。
流速：0.3mL/min。
柱温：35℃。
进样量：10µL。
7.4.2 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：3700V。
离子传输管温度：350℃。
雾化器温度：350℃。
鞘气流速：300L/h。
辅助气流速：500L/h。
吹扫气流速：100L/h。
碰撞气：高纯氩，200Pa。
待测药物定性、定量离子对及对应透镜电压、碰撞能量参考值见表1。
表1 泰万菌素和3-O-乙酰泰乐菌素定性、定量离子对及对应透镜电压、碰撞电压参考值
	药物
	定性离子对
(m/z)
	定量离子对
(m/z)
	透镜电压
(V)
	碰撞能量
(eV)

	泰万菌素
	1042.60>109.06
	1042.60>109.06
	185
	48

	
	1042.60>174.13
	
	
	45

	3-O-乙酰泰乐菌素
	958.52>174.11
	958.52>174.11
	181
	44

	
	958.52>814.40
	
	
	32


7.4.3  测定法


取试样溶液和标准溶液，作单点或多点校准。按外标法，以峰面积计算。
试样溶液和标准溶液中泰万菌素和3-O-乙酰泰乐菌素的峰面积均应在仪器检测的线性范围之内。试样溶液的保留时间在标准溶液保留时间的±5%之内。试样溶液中的离子相对丰度与标准溶液中的离子相对丰度相比，符合表2的要求。特征离子质量色谱图分别见附录B中图B.1～图B.3。
表2试料溶液中离子相对丰度的允许偏差范围
	相对丰度（%）
	允许偏差（%）

	＞50
	±20

	＞20～50
	±25

	＞10～20
	±30

	≤10
	±50


7.5空白试验
取空白试料，采用完全相同的测定步骤进行平行操作。
8 结果计算和表述
单点校准：[image: image28.wmf]As
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或标准曲线校准：由As＝aCs＋b，求得a和b，则[image: image29.wmf]a
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按下式计算试料中泰万菌素和3-O-乙酰泰乐菌素残留量：
[image: image30.wmf]10
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式中：
X——试料中泰万菌素或3-O-乙酰泰乐菌素残留量，µg/kg；
Cs——标准溶液中泰万菌素或3-O-乙酰泰乐菌素浓度，ng/mL；
C——试样溶液中泰万菌素或3-O-乙酰泰乐菌素浓度，ng/mL；
As——标准溶液中泰万菌素或3-O-乙酰泰乐菌素峰面积；
A——试样溶液中泰万菌素或3-O-乙酰泰乐菌素峰面积；
V——乙腈提取液体积，mL；
[image: image31.wmf]m

——试料的质量，g。
注：计算结果需扣除空白值，测定结果用平行测定的算术平均值表示，保留三位有效数字。
9 检测方法灵敏度、准确度和精密度
9.1 灵敏度
泰万菌素和3-O-乙酰泰乐菌素在鸡皮/脂肪、鸡肌肉、鸡肝脏与鸡蛋中的检测限为2.5µg/kg，定量限为5µg/kg。
9.2 准确度
本方法对鸡皮/脂肪、鸡肌肉、鸡肝脏与鸡蛋样品在5µg/kg～50µg/kg添加浓度范围内，泰万菌素和3-O-乙酰泰乐菌素的回收率范围为60%～120%。
9.3 精密度
本方法批内相对标准偏差≤20%，批间相对标准偏差≤20%。

附录B

（资料性附录）
泰万菌素和3-O-乙酰泰乐菌素特征离子质量色谱图
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图B.1 鸡肝脏空白试样溶液特征离子质量色谱图
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图B.2 鸡肝脏空白添加试样特征离子质量色谱图（5µg/kg）
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图B.3 鸡肝脏基质匹配标准溶液特征离子质量色谱图（5µg/kg）
注：从上往下依次为泰万菌素特征离子质量色谱图（1042.60>109.06，1042.60>174.13）和
3-O-乙酰泰乐菌素特征离子质量色谱图（958.52>174.11，958.52>814.40）
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