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高效液相色谱法分析海水中的氯霉素
’

在海水养殖中
,

氯霉素被认为是抑制对虾病原弧菌作用最强的药物
�

由于氯霉素存在严重的副作用
,

能引起人的

再生 障碍性贫血
、

粒状白细胞缺乏症等疾病
,

许多发达 国家相继禁止或严格限制使用氯霉素
�

因此
,

有必要对养殖环

境中残留的氯霉素进行监测 目前
,

有关海洋环境介质中痕量氯霉素检测方法的研究报道不 多
,

在相关的实验室加标

试验中
,

由于加标量较大
,

水样中的氯霉素采取直接进样

本文建立 了一种海水中痕量氯霉素的高效液相色谱检测方法
,

并应用此方法测定大连海域典型养殖 区水体中氯霉

素的残留量
�

� 高效液相色谱测定海水中痕� 氮霉素的方法
�

�

� 线性关系及测定范围

分别定量称取氯霉素标准品
,

依次用乙酸乙 醋稀释成 �
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的氯霉素标准

溶液
,

进样测定
�

结果表明
,

进样量 � 与峰面积 � 线性关系良好 �
� 二 �

�

� � � �
,

回归方程为 � � � �� �
一 � ���

,

其线性

范围为 � � �一��
� �

�
�

� 检出限

以相当于三倍噪音的响应值计算检出限
,

该仪器的检出限为 �
�

��� ��
�

如果海水量 以 � �� �� 计
,

该分析方法最低

可 以测定海水样品中 �
�
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·
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含量的氯霉素
�

�
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� 保留时间和响应 因子 的重复性

在不同的测定时间间隔内
,

重复测定 � 次
,

氯霉素的相对保留时间
、

响应 因子及其标 准偏差 ��� � 和相 对偏差

�� �� � 列于表 � 抓霉素的相对保留时间和响应 因子 的相对标准偏 差分别为 �
�

� � 和 �
�
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�

由此可见
,

本方法的精

密度高
,

重 复性好
�

表 � 保留时间和响应因子的重复性测定结果

测定次数 � 平均值 �� � �� � �

相对保 留时间� � ��
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� 加标回收实验

采用标准加人法测定此方法的回收率
�

当海水中氯霉素的加标浓度水平依次为 �
,
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,

���
,

�� � 和 � ��� 卜�
·
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时
,

其加标 回收率及相对标准偏差见表 �
�

本方 法的 回收率为 �
�

� � 一 � ��
�

� �
,

相对偏差为 �
�

� � 一�
�

� �
,

其准确

度较高
�

表 � 海水中氯霉素加标 回收实验结果
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� 氯霉素稳定性 实验

对贮存在冰箱 �� ℃ � 内的 � 林�
·

�
一 ’

氯霉素标准 溶液
,

在 � �� 内
,

间 隔不 同时间共测定 �� 次
,

旨在 考察低温

�� ℃ � 下乙酸乙酷中氯霉素的稳定性和测定方法的稳定性
�

�� 次的响应 因子测定值都在警告限 �� 士 �� � 内
,

大部

分测定值位于 �� 士 � � � 附近
,

偏离最大值为 � 士 �
�

� �  !
�

由此 可见
,

低温下 乙 酸 乙醋中氯霉素在 �� � 内能稳定保

存
�

对室温下放置的加标浓度为 � 卜�
·

�
一 ’
及 �� 林 �

·

�
一 ’

的氯霉素样品
,

间隔 �� � 进样测定
,

样品 中氯霉素的降解率分

别为 �� � 和 �� �
�

由此可见
,

室温自然环境下保存氯霉素样品
,

降解较快
�

萃取过程中加酸处理的样 品
,

其回收率为 � �� � � 未加酸处理 的样品
,

其回收率为 ��� �
�

表明在萃取过程中
,

酸度对氯霉素的稳定性没有影响
�

� 环境样品的测定
�

�

� 样品的采集与分析

选择大连沿岸海域 �� 个经常发生养殖病害
、

并使用抗生素治疗的典型养殖 区
,

于 � ��� 年 � 月采集 了 �� 个海水样

品
,

以反映大连沿岸海域养殖中使用氯霉素在海洋环境中的残 留情况
�

准确量取 � � �耐 海水置于分液漏斗中
,

加人 �� � � 乙酸 乙醋
,

振荡 �� ��
,

静置分层
,

将分离的乙 酸乙醋收集到旋

转蒸发瓶中
�

按照上述提取方法
,

再分别用 � � �� 乙酸乙酷
,

重复萃取海水 � 次
,

合并 � 次萃取液 于旋转蒸发瓶中旋

转蒸发
,

浓缩至近干
,

用 乙酸乙醋定容至 ���
,

过 �
�

�� 卜� 油性滤膜
,

进样
,

在波长 ���
� � 下测定

�

�
�

� 环境样 品的测定结果

样 品测定结果表明
,

仅在黄海海 区一站位检出氯霉素
,

其含量为 ��
�

� ��
·
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其余站位都低于本方法的检出限
�

�

� ���
·
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�

因为只有一个样品检出氯霉素
,

为了确证
,

我们进行了加标测定
,

通过环境样品及其加标样 品的色谱图

比较
,

样 品中的峰与氯霉素标准具有相同的保留时间
,

且加标时该峰面积增大
,

因此
,

确定 了检 出样 品中的峰就是氯

霉素的峰
�

由此可以看 出
,

用本方法测定海水中的氯霉素
,

可以 准确确定氯霉素峰的位置
,

而且氯霉素的峰 能很好地

和其它组分的峰分离
,

应用此方法可 以满足养殖海域水体中氯霉素的测定
�

综上所述
,

本文建立的高效液相色谱法测定海水中的氯霉素
,

分离效果好
,

灵敏度高
,

还具有快速
、

准确
、

可靠

等特点
�

应用此方法测定大连沿岸海域典型养殖 区海水中的氯霉素
,

在黄海海 区有 一站点检出氯霉素
,

其含 量为
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一 ’ ,

其余站位都低于本方法 的检 出限 �
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