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&三元荧光体系%
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&测定氧氟沙星的

方法!并实测鸡灌喂氧氟沙星药片后血液中药物浓度"人体尿液中氧氟沙星浓度及蜂蜜"氧氟沙星片剂"滴

眼液中氧氟沙星的含量!均得到满意结果#在
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缓冲介质和聚乙烯醇
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存在下!溴化

十六烷基三甲胺
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氧氟沙星三元配合物在疏水性玻璃表面上受热挥发形成的自组装环直径为
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&范围内!荧光强度与药物浓度有良好的线性关系%
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&#此法用于鸡灌胃氧氟沙星
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后血药中药物浓度的测定!回收率为
@C&Fg
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$检测了三名健康志愿者服用氧氟沙星片剂后尿液中氧氟沙星的浓度!发现服药后
!O

尿液中药物

浓度最高!回收率在
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#应用于三种蜂蜜中氧氟沙星残留量的测定!回收率为
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!相对标准偏差小于
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$检测了氧氟沙星片剂"滴眼液中有效成分的含量!与标示量相近!回收

率分别为
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氧氟沙星系第三代喹诺酮类药物!属于广谱抗菌药物!

对细菌"支原体及部分厌氧菌有效!多用于呼吸系统感染与

泌尿系统感染!对革兰氏阳性菌"阴性菌均显示较大活性!

已成为食源性动物饲养中最重要的抗感染药物之一!过量使

用会导致在动物组织中产生残留(
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#我国规定牛"鸡"猪"

羊"兔等动物的肌肉"脂肪"肝"肾食品中喹诺酮类兽药最
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#因此!建立快速"准确"灵敏度高的

检测
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在动物"食品和人体中残留量的新方法具有重要

的学术意义和社会意义#目前报道的
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检测方法有高效

液相色谱法(
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"荧光分析法"电化学分析法(
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"毛细管电泳

法(
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)和微生物法(
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)等#自组装环%
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&荧

光显微成像技术是近年来发展起来的具有广泛应用前景的新

技术!已用于金属离子"蛋白质"盐酸小檗碱"四环素"米诺

环素"美他环素"依诺沙星等(
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)的测定#该方法具有灵敏

度高"样品用量少"共存离子干扰小等优点#本文在前期工

作的基础上!应用
.?K

技术建立了
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三

元荧光体系测定氧氟沙星的方法!并实测鸡灌喂
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片剂

后血液中的浓度"人体尿液中的浓度"蜂蜜"

?B=c

片剂和

滴眼液中的含量!均得到满意结果#进一步拓宽了
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技术

在动物"食品和人体残留量检测及药物含量的测定!为药物

检测新方法的建立提供可信的理论依据#
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试剂
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标准品%中国药品

生物制品检定所&!滴加
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溶解!

用三次蒸馏水定容至
,-;=

棕色容量瓶!配成
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&!甲醇!三氯甲烷#所用试剂均为分析纯!实验用水为

三次蒸馏水#
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试样的制备
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胃给药!

)O
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于

干净试管中!用
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甲醇沉淀蛋白二次%
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.
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&!待蛋白沉淀完全后!将此上清液作为分析试
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进行测定#
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人体尿液

三名健康志愿者空腹
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!按照服药说明各自服用
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内按一定的时间间隔接取尿

液!离心
"-;96

%

)---2

.

;96

Z"

&!移取上清液
";=

稀释

"--
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倍作为分析试液#
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氧氟沙星滴眼液试液

移取
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试验方法
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!用蒸馏水定容至
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#每加一种试剂均需旋涡混匀!放置
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#在二氯

二甲基硅烷处理过的疏水性载玻片表面上!用微量进样器移

取一定体积溶液点样!然后置于微波炉中高火烘干
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在倒置荧光显微镜下采集
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图像!测定荧光强度
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结果与讨论
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俯视图!环呈蓝色!当液滴体
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!环直径为
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&分别对径向距离%
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试验条件的优化
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的选择

不同酸度介质影响
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的荧光强度(
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最大!但当缓冲溶液

用量再增大时!背景值亦会增加!故实验选择加入
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用量的影响

E#8+")F

能够改变疏水性固载表面的性质!是决定荧光

物质成环好坏的一个重要因素#由图
F

可知!当
E#8+")F

用

量较小或较大时!成环荧光强度都不是最大!且
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用

量较大时成环不清晰#当
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浓度为
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强度最大且成环效果最佳!故实验选择
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表面活性剂用量的影响
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对荧光体系起着物理增敏的作用!实验考查了
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为
"m"

%图
C

&#

)&)&,

!

试剂加入顺序

在
S>X8U+8%

!̂

+?B=c

三元体系中!试剂加入的顺序

会影响体系的形成和稳定性#按
S>X8U

!

8%

!̂

!

?B=c

和

'[

!

+'[

F

S%

缓冲溶液以及
E#8+")F

的顺序依次加入试剂

时!三元体系形成自组装环的
)

6

;5f

明显增强#

)&)&C

!

反应时间的选择

试验了
S>X8U+8%

!̂

+?B=c

体系反应时间与荧光强度

的关系!结果如图
D

#从图中可以看出!当反应时间达到
",

;96

时!

S>X8U+8%

!̂

+?B=c

三元体系络合反应完全!荧光

强度达到最大!且在
",

"

F,;96

内体系
6

;5f

稳定且最大!故

实验选择
",;96

作为反应最佳时间#

(,

-

.Z

!
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=
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=
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=
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共存物质干扰

在实际测样中!共存物质的干扰是一个非常重要的问

题#试验了在药物制剂"食品以及生物样品中共存的一些物

质!在
"&C,j"-

ZC

;$%

.

=

Z"

?B=c

存在时的影响%见表
"

&#

从表中可见!在测定误差不大于
o"-g

范围内!
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"

'[

^

F

"

S%

Z

"

S5

)̂

"

X

N

)̂

"

U5

)̂

"

SJ

)̂

"尿素"麦芽糖"甘氨酸"赖

氨酸"维生素
S

以及甲醇的允许存在量为
?B=c

的
"---

倍!

'5

^

"

H6

)̂

"葡萄糖"维生素
U

,

的允许存在量为
?B=c

的

"--

倍!

B/

!̂ 的允许存在量为
?B=c

的
"-

倍#而与
?B=c

结

构相似的药物左氧氟沙星和加替沙星!允许存在的浓度分别

为
"&"-j"-

ZD和
"&--j"-

ZD

;$%

.

=
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#
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!
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-
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共存物质
浓度
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;$%
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=

Z"

&
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变化

+

g

共存物质
浓度
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=
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&

)4

变化

+

g

a

^
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Z
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Z!
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Z
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麦芽糖
"&-j"-

Z!
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^
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Z
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Z!

)̂&@
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-̂&"
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!
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Z

"&-j"-

Z!

Z)&-

[.8

<

"-&- Z"&-

X

N

)̂

!

S%

Z

"&-j"-

Z!

Z"&- .M.

"&-j"-

Z,

"̂&!

U5

)̂

!

S%

Z

"&-j"-

Z!

Z)&@

甘氨酸
"&-j"-

Z!

ZF&*

H6

)̂

!

S%

Z

"&-j"-

ZF

ZC&,

赖氨酸
"&-j"-

Z!

"̂&-

SJ

)̂

!

.?

)Z

F

"&-j"-

Z!

ZF&,

维生素
U

,

"&-j"-

ZF

Z)&*

B/

!̂

!

S%

Z

"&-j"-

Z,

Z*&,

维生素
S

"&-j"-

Z!

Z)&*

左氧氟沙星
"&"j"-

ZD

"̂&"

尿素
"&"j"-

Z!

Z-&@

加替沙星
"&-j"-

ZD

"̂&-

甲醇
"&-j"-

Z!

Z-&,

5淀粉浓度'

;

N

.

;=

Z"

$

<

[.8

浓度'

%

N

.

;=

Z"

$

[.8

'人血清蛋白$

.M.

'

十二烷基硫酸钠$

?B=c

'

"&C,j"-

ZC
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.

=
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$

8%S%

!

'
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.

=
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$
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'
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.

=
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$
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!
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F
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缓冲溶液'
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%

=

$

E#8+")F

'

-&C-g

$液滴体积'
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%

=

!使用
F

倍镜头

=.F

!

线性范围及检出限

在实验确定的最佳成环条件下!得到了
.?K

荧光强度

%

6

;5f

&与环上氧氟沙星浓度%

T

&的线性关系%表
)

&#当液滴体

积为
-&)-

%

=

时!

?B=c

的线性范围为
!&!-j"-

Z"!

"

"&C,j

"-

Z")

;$%

.

296

N

%

"

%

-&C-

"

)&@*;

N

.

=

Z"

!

Mh-&@@@)

&!检

测限为
F&"-j"-

Z",

;$%

.

296

N

Z"

%

D&F"

%

N

.

=

Z"

&#

=.H

!

样品测定

)&,&"

!

鸡血清

取
"&!&"

中的鸡血清试液进行测定和加标回收实验

%表
!

&!结果表明!甲醇沉淀蛋白后对荧光测定几乎没有干

扰!用于鸡血清中氧氟沙星含量的测定得到满意结果#

!

!6A$"=

!

'&6$

C

5,46$

B

616:"5"12%#G*E:"59%?

液滴体积+
%

=

线性范围+%

;$%

.

296

N

Z"

&

线性回归方程%

T

!

;$%

& 相关系数%

M

& 检测限%

!

/

!

;$%

.

296

N

Z"

&

-&)-

!&!-j"-

Z"!

"

"&C,j"-

Z")

6

;5f

hZC&F!̂ "&Cj"-

"F
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%

!hD

&
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"
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!hC

&
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Z"F
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液滴组成'

?B=c

'
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=
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=
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倍镜头!其余用
F

倍镜头
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=
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!

-&,C

!

-&*!

!

"&"! @D&C

"

"--&" "&"

) )*&@ -&)*
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=
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=
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)&,&)

!

人体尿液

?B=c

在体内经氧化"还原"水解和结合等反应!通过

血浆"肾"肺进行转化!

@-g

以上的
?B=c

从肾脏以原形排

除!主要经肾小球滤过和肾小管分泌#由于肝脏的代谢有

限!生物氧化程度较少!体内消除较慢!半衰期为
!&C

"

C&D

O

!在尿液中浓度较高#取
"&!&)

节尿样!在实验优化条件下

分别进行尿液中
?B=c

浓度的测定!结果如图
*

所示#从图

看出!

!

个被检人在服药
!O

后!尿液中
?B=c

浓度都达到

峰值#取服用
?B=c

片剂
!O

后的
!

个尿样进行加标回收实

验!得到满意结果%表
F

&#

)&,&!

!

蜂蜜

蜂蜜中葡萄糖"果糖和麦芽糖的含量较高!对
?B=c

三

元配合物荧光有较大影响#但按
"&!&!

节方法处理蜂蜜后!

糖类的干扰几乎完全消除#在实验优化条件下对蜂蜜试液进

行测定!结果%表
,

&表明!此法用于蜂蜜中
?B=c

的含量测

定是可行的#
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-

._

!
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/
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=
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!
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!
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!
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洋槐花蜜
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荆花蜜
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?B=c

片剂
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"
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滴眼液
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"
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!

?B=c

片剂规格'

-&"

N

%按
S

"*

[

)-

B'

!

?

F

计&$

?B=c

滴眼液规格'
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N

.

,;=
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%按
S
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[
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!

?

F
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'
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.

=
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'
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.

=
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$

(
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!
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F
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%

=

$
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'
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=
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)&,&F

!

氧氟沙星片剂(滴眼液

分别对
"&!&F

节
?B=c

片剂试液和
"&!&,

节
?B=c

滴眼

液试液进行测定%表
C

&#结果表明!测定结果与标示量吻合!

加标回收率为
@!&,g

"

"-"&,g

和
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