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饲料中抗生素滤渣的鉴别 显微红外光谱法

1 范围

本文件描述了饲料中抗生素滤渣的显微红外光谱鉴别方法。

本文件适用于配合饲料、浓缩饲料、精料补充料和饲料原料中抗生素滤渣的鉴别。

2 规范性引用文件

下列文件中的内容通过文中的规范性引用而构成本文件必不可少的条款。其中，注日期的引用文件，

仅该日期对应的版本适用于本文件；不注日期的引用文件，其最新版本（包括所有的修改单）适用于本

文件。

GB/T 8322 分子吸收光谱法 术语

GB/T 20195 动物饲料 试样的制备

3 术语和定义

GB/T 8322 界定的以及下列术语和定义适用于本文件。

3.1

显微红外光谱 microscopic infrared spectrum

使用显微红外成像系统采集的试样中微小区域的红外光谱，微小区域的大小由选择的空间分辨率决

定。

3.2

显微红外成像系统 microscopic infrared spectroscopy

可以对试样微小区域进行红外光谱的获取。采集到的数据包含试样的二维空间位置信息和试样各微

小区域的红外光谱信息。

3.3

余弦相似度 cosine similarity

两个光谱向量的夹角余弦值。用于衡量光谱间的差异大小，余弦相似度值越接近 1，说明两个光谱

越相似。

3.4

阈值 threshold

根据余弦相似度判断光谱是否和目标光谱相似的临界值。

4 原理

采集试样的显微红外光谱，计算试样显微红外光谱与抗生素滤渣显微红外光谱库中光谱的余弦相似

度，根据判定阈值判断试样中是否含有与抗生素滤渣显微红外光谱库中光谱高度相似的光谱，可为鉴别

试样中的抗生素滤渣提供一定的证据。
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5 仪器设备

5.1 显微红外成像系统：配有光源、分光系统、检测器、样品台、测量附件和配套的数据处理软件等。

5.2 压片机：配有压片模具、压力表、加压系统、保护装置等。可将饲料粉末或固体颗粒压成表面平

整光滑且不易损坏的压片。

5.3 分析天平：精确为 0.1 mg。

6 样品

按GB/T 20195规定制备试样，至少100 g，粉碎使其全部过0.425 mm试验筛，混合均匀，装入密闭容

器中，备用。

7 抗生素滤渣显微红外光谱库构建及鉴别阈值确定

用于建立抗生素滤渣显微红外光谱库及鉴别阈值确定的抗生素滤渣样品应保证真实性和代表性，代

表性尽量涵盖各种影响因素，如需考虑：

a）生产地域和原料的不同；

b）加工技术和工艺的不同；

c）储存条件的不同。

采集抗生素滤渣样品的显微红外图像，获得抗生素滤渣样品的显微红外光谱，从中选取有代表性的

显微红外光谱，建立抗生素滤渣显微红外光谱库及确定鉴别阈值，抗生素滤渣显微红外光谱库构建及鉴

别阈值确定实施例参见附录 A。

8 试验步骤

8.1 试样制备

为获得信噪比良好的显微红外光谱，需采用压片机将试样制备成压片，即试样压片。试样压片尺寸

根据显微红外成像系统样品台尺寸确定，根据试样压片尺寸选取相应规格的压片机。取适量试样，采用

一定压力及压制时间制备试样压片，所用试样质量、压力和压制时间的确定应确保压片表面平整且在分

析过程中不易破损。

注 1：应检查试样压片表面平整度，避免出现凹陷、突起、裂痕等影响红外光谱采集的物理缺陷。

注 2：在试样压片制备过程中，应保持压片模具的清洁，避免出现样品污染。试样压片在制备及分析过

程中应避免触摸以防污染样品。

8.2 显微红外光谱采集

按显微红外成像系统仪器厂商规定的操作指南或使用说明书，选择合适的空间分辨率，选取包含不

低于 2 万条显微红外光谱的区域获取试样的显微红外图像。光谱分辨率和空间分辨率的设置可参照下列

参数。

a） 光谱分辨率为8 cm-1。

b） 空间分辨率为25 μm×25 μm。

8.3 显微红外光谱预处理

对获取的显微红外图像采用主成分降噪方法提高红外光谱的信噪比，采用二阶导数处理提高光谱的

分辨率，通过剔除 CO2 在 2349 cm-1 附近的红外波段扣除 CO2 信号对分析的干扰。
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8.4 鉴别分析

计算试样显微红外光谱与抗生素滤渣光谱库中光谱的余弦相似度，余弦相似度计算按公式（1）计

算：

�敄慪敄慍桴敔敄特⹥ = ��� � = �∙�
|�|∙|�|………………………………………（1）

式中：

�敄慪敄慍桴敔敄特⹥——光谱 A、B 的余弦相似度；

�——光谱 A、B 的夹角；

�——光谱 A；

B——光谱 B。

根据 7 确定的鉴别阈值，判断试样中是否含有与抗生素滤渣显微红外光谱库中光谱高度相似的光谱，

若余弦相似度大于阈值，则认为该光谱与抗生素滤渣库中该类抗生素滤渣光谱高度相似，为鉴别试样中

存在该类抗生素滤渣提供一定的证据。饲料中抗生素滤渣鉴别实施例参见附录 B。

9 鉴别报告（结果表示）

鉴别报告应包括以下信息：

a) 鉴别试样所需的全部信息；

b) 所有本文件未明确或被视为可选的所有操作条件；

c) 任何可能影响结果的环境因素；

d) 选用的抗生素滤渣光谱库及判定阈值；

e) 获得的试样的鉴别结果。
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附录 A

（资料性）

抗生素滤渣显微红外光谱库构建及鉴别阈值确定实施例

A.1 抗生素滤渣样品采集与制备

收集来自不同抗生素生产厂家的不同处理工艺和不同生产批次的代表性抗生素滤渣样品 44 个，种

类及数量见表 A.1。采集的样品均为湿滤渣，统一将湿滤渣放置在空气中自然晾晒风干。所有样品干燥

后粉碎过 0.425 mm 筛。

采用压片机制备厚度约 1 mm、直径 13 mm 的圆形压片，每个抗生素滤渣样品称取约 200 mg，压

片机压力设定为 40 MPa，压片时间 2 min。
表 A.1 抗生素滤渣采集信息表

类别 抗生素滤渣名称 数量

氨基糖苷类

单硫酸卡那霉素滤渣 1

硫酸新霉素滤渣 5

硫酸安普霉素滤渣 2

吉他霉素滤渣 1

硫酸庆大霉素滤渣 1

盐酸大观霉素滤渣 2

硫酸链霉素滤渣 2

大环内酯类

酒石酸泰万菌素滤渣 4

酒石酸泰乐菌素滤渣 4

阿维菌素滤渣 3

硫氰酸红霉素滤渣 1

截短侧耳素类
截短侧耳素滤渣 1

泰妙菌素滤渣 1

四环素类
盐酸金霉素滤渣 3

土霉素滤渣 4

林可酰胺类 盐酸林可霉素滤渣 1

多肽类 硫酸粘菌素滤渣 4

β-内酰胺类 青霉素滤渣 3

其它类 黄霉素滤渣 1

A.2 显微红外光谱采集

采用傅里叶变换红外显微成像系统采集抗生素滤渣样品的显微红外图像。采集前，添加液氮对检测

器进行制冷，并预热 1h 之后，进行设备自检，自检成功后采集显微红外图像。参数设置为：波数范围

4 000 cm-1~750 cm-1，光谱分辨率为 8 cm-1，扫描次数为 16 次，干涉仪动镜移动速度为 1 cm/s，空间分

辨率为 25 μm×25 μm，压片分析面积为 4 000 μm×4 000 μm，即每个压片获得 25 600 条光谱。

A.3 显微红外光谱预处理

利用主成分分析进行降噪处理，选取前 20 个主成分对显微红外图像进行重构，从而实现显微红外
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光谱的降噪处理。对降噪后的红外光谱进行二阶导数处理（窗口宽度为 5）提高光谱的分辨率。剔除 2 422
cm-1 ~ 2 263 cm-1 波段的显微红外光谱以扣除 CO2 信号对分析的干扰。

A.4 抗生素滤渣显微红外光谱库构建及鉴别阈值的确定

基于光谱欧氏距离从每个抗生素滤渣样品 25 600 条显微红外光谱中选取代表性光谱用于构建抗生

素滤渣的显微红外光谱库及确定鉴别阈值的光谱集。在此实施例中每个抗生素滤渣选用了 4 000 条代表

性显微红外光谱用于构建抗生素滤渣显微红外光谱库，4 000 条代表性显微红外光谱作为确定鉴别阈值

的光谱集。构建的抗生素滤渣显微红外光谱库中不同抗生素滤渣平均显微红外光谱如图 A.1 所示。不同

来源的同一种类抗生素滤渣光谱分别如图 A.2 至图 A.12 所示。
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图 A.1 抗生素滤渣显微红外光谱库中各类抗生素滤渣的平均显微红外光谱
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图 A.2 抗生素滤渣显微红外光谱库中不同来源安普霉素滤渣的平均显微红外光谱
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图 A.3 抗生素滤渣显微红外光谱库中不同来源阿维菌素滤渣的平均显微红外光谱
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图 A.4 抗生素滤渣显微红外光谱库中不同来源大观霉素滤渣的平均显微红外光谱
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图 A.5 抗生素滤渣显微红外光谱库中不同来源金霉素滤渣的平均显微红外光谱

1000150020002500300035004000
Wavenumber / cm -1

0

0.5

1

1.5

2

A
bs

or
ba

nc
e

LMS-16
LMS-34

图 A.6 抗生素滤渣显微红外光谱库中不同来源链霉素滤渣的平均显微红外光谱

1000150020002500300035004000
Wavenumber / cm -1

0

0.5

1

1.5

2

2.5

3

3.5

4

A
bs

or
ba

nc
e

NJS-3
NJS-10
NJS-18
NJS-40

图 A.7 抗生素滤渣显微红外光谱库中不同来源粘菌素滤渣的平均显微红外光谱
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图 A.8 抗生素滤渣显微红外光谱库中不同来源泰乐菌素滤渣的平均显微红外光谱
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图 A.9 抗生素滤渣显微红外光谱库中不同来源泰万菌素滤渣的平均显微红外光谱
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图 A.10 抗生素滤渣显微红外光谱库中不同来源土霉素滤渣的平均显微红外光谱
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图 A.11 抗生素滤渣显微红外光谱库中不同来源新霉素滤渣的平均显微红外光谱
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图 A.12 抗生素滤渣显微红外光谱库中不同来源青霉素滤渣的平均显微红外光谱

对每一类抗生素滤渣样品，按公式（1）计算确定鉴别阈值光谱集光谱与抗生素滤渣显微红外光谱

库中同类抗生素滤渣光谱的余弦相似度值，按照余弦相似度值 2.5%下百分位数确定判别阈值。抗生素

滤渣名称、抗生素滤渣显微红外光谱库中该类抗生素滤渣显微红外光谱数量及判定阈值如表 A.2 所示。
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表 A.2 抗生素滤渣鉴别显微红外光谱余弦相似度阈值

抗生素滤渣名称 光谱库中显微红外光谱数 判定阈值

单硫酸卡那霉素滤渣 4 000 0.94

硫酸新霉素滤渣 20 000 0.92

硫酸安普霉素滤渣 8 000 0.91

吉他霉素滤渣 4 000 0.95

硫酸庆大霉素滤渣 4 000 0.93

盐酸大观霉素滤渣 8 000 0.90

硫酸链霉素滤渣 8 000 0.92

酒石酸泰万菌素滤渣 16 000 0.94

酒石酸泰乐菌素滤渣 16 000 0.92

阿维菌素滤渣 12 000 0.90

硫氰酸红霉素滤渣 4 000 0.94

截短侧耳素滤渣 4 000 0.93

泰妙菌素滤渣 4 000 0.93

盐酸金霉素滤渣 8 000 0.93

土霉素滤渣 16 000 0.96

盐酸林可霉素滤渣 4 000 0.95

硫酸粘菌素滤渣 16 000 0.95

青霉素滤渣 12 000 0.92

黄霉素滤渣 4 000 0.93

注：判定阈值会随抗生素滤渣显微红外光谱库的变化而变化，但随着代表性抗生素滤渣样品的丰富，该阈值会逐渐

趋于稳定。
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附录 B

（资料性）

饲料中抗生素滤渣鉴别实施例

B.1 试样制备

对含有 5%（质量分数）抗生素滤渣的豆粕、酵母蛋白渣、玉米酒精糟（DDGS）、核苷酸渣和鸡配

合饲料样品制备试样压片，每个试样称取约 200 mg，采用压片机制备厚度约 1 mm、直径 13 mm 的圆

形压片，压片机压力设定为 40 MPa，压片时间 2 min。

B.2 试样显微红外光谱采集

同 A.2。

B.3 试样显微红外光谱预处理

同 A.3。

B.4 试样中抗生素滤渣的鉴别结果

根据公式（1）计算试样显微红外光谱与抗生素滤渣光谱库（同 A.4）中光谱的余弦相似度，根据

确定的鉴别阈值（表 A.2）鉴别饲料中是否掺有抗生素滤渣，图 B.1- B.4 给出了豆粕、酵母蛋白渣、玉

米酒精糟（DDGS）、核苷酸渣和鸡配合饲料中青霉素滤渣、土霉素滤渣、新霉素滤渣、泰乐菌素滤渣

的鉴别结果，含有抗生素滤渣的饲料试样中均检测出了对应的抗生素滤渣光谱。
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图 B.1 饲料（(a-e)分别为豆粕、酵母蛋白渣、DDGS、核苷酸渣和鸡配合饲料）中青霉素滤渣鉴别结果

左侧图像中红色像素点是鉴别出的抗生素滤渣、蓝色像素点是饲料；右侧光谱从上到下分别为：与抗生素滤渣显微红外

光谱库余弦相似度最大的光谱、鉴别为抗生素滤渣的像素点光谱的平均光谱，库中青霉素滤渣的平均光谱、饲料的平均

光谱
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图 B.2 饲料（(a-e)分别为豆粕、酵母蛋白渣、DDGS、核苷酸渣和鸡配合饲料）中土霉素滤渣鉴别结果

左侧图像中红色像素点是鉴别出的抗生素滤渣、蓝色像素点是饲料；右侧光谱从上到下分别为：与抗生素滤渣显微红外

光谱库余弦相似度最大的光谱、鉴别为抗生素滤渣的像素点光谱的平均光谱，库中土霉素滤渣的平均光谱、饲料的平均

光谱
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图 B.3 饲料（(a-e)分别为豆粕、酵母蛋白渣、DDGS、核苷酸渣和鸡配合饲料）中新霉素滤渣鉴别结果

左侧图像中红色像素点是鉴别出的抗生素滤渣、蓝色像素点是饲料；右侧光谱从上到下分别为：与抗生素滤渣显微红外

光谱库余弦相似度最大的光谱、鉴别为抗生素滤渣的像素点光谱的平均光谱，库中新霉素滤渣的平均光谱、饲料的平均

光谱
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图 B.4 饲料（(a-e)分别为豆粕、酵母蛋白渣、DDGS、核苷酸渣和鸡配合饲料）中泰万菌素滤渣鉴别结果

左侧图像中红色像素点是鉴别出的抗生素滤渣、蓝色像素点是饲料；右侧光谱从上到下分别为：与抗生素滤渣显微红外

光谱库余弦相似度最大的光谱、鉴别为抗生素滤渣的像素点光谱的平均光谱，库中泰万菌素滤渣的平均光谱、饲料的平

均光谱

________________
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