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摘 要 随看我国水产养从业 的迅速发展
,

渔 药大童投 入 使用
。
由于 药物 残留具有毒刹作

用
,

产 危害着人体健康
,

渔药残留 已成为国际转会对我国水产品设 的主要贫易壁全之

一
,

走影响我国水产品进入 国际市场的关健
。

杭生索使用非常普遇
,

易追成残留
。

本文建立

了一种快速
、

简便的反相高效液相色语检浏水产品中枕生素残留的方法
。

该才法以
、

以

碑酸 甲璐 和 司 碑酸 乙赌 甲醉 为流动相
,

利用梯

度沈脱
,

能够同时检侧氛霉素
,

土霉素
,

四环紊
。

对黄花鱼组织及其肝胜
、

缝鱼组织及其肝

脏
、

灯组织进行检洲
。

在经鱼组织和肝脏中发现有级霉素的残留
,

残留黄分别为 可掩
,

和 以吨
。

关健词 渔药
,

羲霉素
,

土 霉紊
、

四环素
,

高效液相色诺

近几十年来
,

我国水产养殖业发展迅速
,

养殖

规模不断扩大
,

产量迅猛增加
。

目前
,

我国已成为

世界水产品生产和出口大国
,

水产品养殖产量已占

全球养殖产量的
。

但我国养殖水产品质量水平

不高
,

总体形势不容乐观
,

尤其是出口鳗骊
、

虾仁

等药残问题
,

在国际市场上造成了极为恶劣的影

响
,

并给我国水产品出 口企业带来了灾难性的打

击
。 一 年间 日本市场多次退回并销毁

抗生素超标的我国鳗鲡及其制品 另外
,

年

月 日
,

欧盟因抓霉素超标禁止进 口中国的所有

动物源性食品
,

造成我国水产行业近 万劳动力下

岗
,

十几万渔民的水产品因企业无法履行收购合同

卖不出去
,

损失达 亿美元〔’
一习 。 因而加强养

殖水产品中药物残留的检测方法研究
,

加强监控管

理已是当务之急
。

目前水产品中药物残留检测分析

方法主要有气相色谱法
、

液相色谱法
、

免疫法和联

用技术等
。

高效液相色谱法 灵敏度较

高
、

可靠性较强
,

是目前应用广泛的一种理化检测

手段
。

此法重复性好
、

速度快
,

可使许多极难分离

的待测物得以分析
。

本文以 磷酸 甲

醉 和 磷酸 乙 腊 甲醉

为流动相
,

利用梯度洗脱
,

能够同

时检测抓称素
、

土霉素
、

四环素
。

该方法可快速
、

简便地用于检测水产品中抗生素的残留
。

实验材料与方法

仪器 旋转蒸发仪 宁波科生仪器 过滤装

置 德国 高效液相色谱仪

光二极管阵列检测器

柱
, ,

二
试剂

甲醇 色谱纯
,

乙睛 色谱纯
,

正己烷 色

谱纯
,

磷酸 分析纯
,

盐酸 优级纯
,

无水硫酸钠 分析纯
,

乙酸乙醋 色谱纯
。

氯霉素标准品 德国进口

土霉素标准品 国产

四环素标准品 国产
、

样品的制备

样品 鳗鱼
,

黄花鱼
,

虾 购于本地市场
,

分

别称取其肌肉组织或肝脏 一 摊
,

加入等量的无

水硫酸钠
,

并加入 的 溶液和

的乙酸乙酷
,

用高级组织捣碎机将混合物绞

碎
,

并用 的 溶液和 的 乙

酸乙酷转 移 至烧 杯 中
,

静 置 浸 泡 一 ,

以

印 的速度离心
,

滤出上清夜
,

于蒸馏烧

瓶中
,

沸水浴旋转蒸发浓 缩
,

在残 留物 中加入

甲醇和 正 己烷
,

并转移至分液漏斗

中
,

静置
,

分液
,

弃去正 己烷
。

再加入 正 己

烷
,

重复上述操作
。

滤液通过
,

的有机相针
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头滤器过滤
,

滤液供 检测使用
。

液相色谱条件

色 谱 柱 咪 云 柱
, ,

流动相
,

磷酸 甲醇

磷酸 乙 睛 甲醇
,

过滤
、

脱气

流 速 ,

检测波长
, , ,

梯度洗脱 一

一 一

后

进样量

氛霉素标准工作曲线的绘制

用电子夭平准确称 的氯霉素标准品

于小烧杯中
,

用甲醇少量多次转移于 的容量

瓶中
,

定容
、

摇匀
。

配成 巧 耐
,

的氯霉素标

液
。

用移液枪分别取 岁 的氯霉素标准液
、 、 、 、 ,

于 的小瓶子

中
,

用甲醉定容 一
,

配成
、 、 、

、

五个标样
,

供 丑
,

进样
。

氯霉素
、

土霉素
、

四环素混合标液的配制

称取土霉素标准品 于小烧杯中
,

用

溶液少量多次转移至
,

的容量

瓶中
,

每次转移都用一次性针头水相滤器抽滤
,

定

容
、

摇匀
,

配成 的土霉素标准液
。

称取 的四环素标准品
,

用

溶液按上述方法配制 岁 的四环素

标准液
。

各取
,

氯霉素标准液
,

土霉素标准液
, ,

岁 四环素标准液

于
,

容量瓶中
,

用 溶液定容
、

摇匀
。

供 进样
。

样品的测定

分别检测以下五个样品液 黄花鱼组织
,

黄花

鱼肝脏
,

虾组织
,

鳗鱼组织
,

鳗鱼肝脏
。

吸取样品

液 进样
,

根据工作曲线
,

用峰面积进行定量

计算
。

结果与讨论

氯霉素标准工作曲线

表 抓 素标准液工作曲线的绘制
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图 图 抓 素标准液色谱图

屯 了

从上图可看出
,

线性关系较好
,

线性回归方程

为
,

相对系数 扩 二
。

氯霉素标准液色谱图

进 , 日 ‘

氯霉素
、

土霉素
、

四环素混合标液色谱图
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图 混合标准样品色谱图

心 剑乒 。山 川

从上图可以看出
,

色谱图可以完全分离
。

可以

同时检测氯霉素
,

土霉素
,

四环素
。

精密度实验

取抓霉素标准品 于 的容量瓶

中
,

用甲醇溶解
,

配成 的抓霉素标液
。

再取 的标液 于 的容量瓶中
,

用甲醉定容
,

配成 以 的标液
。

在上述色谱

条件下
,

重复进样 次
。

表 精密度实验结果

日 口旧

峰

皿心

积

平均值

印
。

精密度良好
。

样品的色谱图

图 组鱼组织样品色谧图

加心 帐沪劝 曰 眨旧

图 级鱼肝桩样品色谱圈

论 玩力 嗯 ” 记 巴 湘 、滩

实验结果发现鳗鱼及鳗鱼肝脏两个样品液中
,

在 有明显的出峰
,

通过加标验证是氯霉素

的残留
。

由峰面积计算得鳗鱼组织和鳗鱼肝脏中舰

霉素残留含量分别为 岁掩
、

掩
,

没

有检测到土霉紊和四环素残留
。
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