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高效液相色谱法测定水产品中呋喃唑酮的残留量
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& & 呋喃唑 酮（ *+,-."#/0"12，345）是 一 种 广 谱 抗 菌 药，常

被用来防治水生生物 的 细 菌 性 疾 病。345 具 有 诱 变 致 癌 作

用［$］，已成为国内外水产行业的禁药，在水产品中不准有残

留。目前已有的检测方法［$ @ #］因操作复杂、灵敏度低而不适

合于水产 品 中 微 量 345 的 检 测。本 文 建 立 了 水 产 品（ 鱼、

虾、蟹）中微量 345 残留量的检测方法，样品前处理简单，不

需要复杂的净化步骤，灵敏 度 高，检 测 限 为 $A " !6 7 86，能 满

足国内外水产品中微量 345 测定的要求。

!" 实验部分

! ! !" 仪器和试剂

& & (6/#219 $$"" 液相色 谱 仪（ 配 有 紫 外 检 测 器 ），:5;)3"<

离心机，=>)#!( 旋转蒸发仪，?@3)$ 均质机，:@4)4! 恒温振

荡器。无水硫酸钠柱：!"" AA B !, AA /A 0A（ 内 装 #" @ $""

AA 高的无水硫酸钠）。二氯 甲 烷 和 乙 腈（ 均 为 色 谱 纯），正

己烷（ 分析纯，用乙腈饱和），水（ 一级水），无水硫酸钠（ 分析

纯，在 3#" C 下灼烧 , D），磷 酸（ 分 析 纯 ）。345 标 准 品：纯

度不小于 >>A #E（ 美国 F/6A- 公 司 ）。345 标 准 溶 液 配 制：

用乙腈将 345 配制成 $ 6 7 ;的标准储备液，再根据检测要求

用流动相稀释成相应的标准工作液。

! ! #" 样品的制备

& & 取鱼、虾、蟹等水产品可食 部 分，分 别 切 成 不 大 于 # AA

B # AA B # AA 小块，经高速组织捣碎机捣碎，充分混匀。

& & 称取 $"A " 6 均质后 的 样 品 于 锥 形 瓶 中，加 !# A; 二 氯

甲烷，搅拌分散均匀后浸泡 $# A/1，振荡 # A/1，提取液经无

水硫酸钠柱滤入蒸发烧瓶中，残渣用 !# A; 二氯甲烷重复提

取一次。用 $# A; 二氯甲烷冲洗无水硫酸钠柱，并用吸耳球

吹出柱中液体，滤液均滤入同一蒸发烧瓶中，于 ," C 减压蒸

发至干。用 $ A; 流 动 相 和 $ A; 正 己 烷 溶 解 残 渣，混 匀 !

A/1，转移至离心 管 中，离 心（+ #"" , 7 A/1）# A/1，去 除 正 己

烷层，再向离心管中加入 $ A; 正己烷，混匀 ! A/1，离心，去

除正己烷层，下层清液经 "A ,# !A 滤膜过滤后进样分析。

! ! $" 色谱条件

& & 色 谱 柱：4’=<(? G$4 柱（ !#" AA B ,A 3 AA /A 0A ，#

!A）；流 动 相：乙 腈 )水 )磷 酸（ 体 积 比 为 ," B 3" B "A $），流 速

"A 4 A; 7 A/1；检测波长：+3# 1A；进 样 体 积：!" !;；柱 温：!"

C ；外标法定量。

#" 结果与讨论

# ! !" 样品前处理方法的选择

& & 通常，样品前处理方法有两种：一是先用有机溶剂提取，

再用固相萃取柱净化。该法操作复杂，成本高，重现性不好。

二是用有机溶剂提 取，经 减 压 蒸 发、正 己 烷 净 化 后 分 析。该

法简单，可操作性强，但所用的溶剂和提取方式欠佳；方法的

灵敏度较低，检 出 限 高 于 $" !6 7 86。 我 们 对 第 二 种 方 法 进

行了研究，用二氯甲烷作提取剂，通过两次浸泡、两次振荡的

提取方式，可以高效率地提取出水产品中残留的 345。本法

的检出限为 $A " !6 7 86，可满足水产品药残检测的要求。

# ! #" 流动相的选择

& & 分别用乙腈 )水、甲醇 )水、乙腈 )水 )磷酸 + 种 流 动 相 对 阴

性生物样品和 345 标准溶液进行分离试验发现，以乙腈 )水 )

磷酸作流动相为最佳；对乙腈、水、磷酸的配比做了进一步考

察表明，乙腈、水、磷酸 的 最 佳 体 积 比 为 ," B 3" B "A $ 时，345

峰形对称，灵敏度高，重现性好，且与生物样品的本底有良好

的分离，无干扰。

# ! $" 线性关系、检出限和回收率

& & 用流动相配 制 "A "$ @ "A ! A6 7 ; 345 标 准 溶 液 进 行 分

析，以 345 的峰高 ! 为 纵 坐 标，345 的 质 量 浓 度 "（A6 7 ;）

为横坐标进行线性回归，回归方程为 ! # $"A .#" H "A ""4 34，

相关系数为"A >>> .。分别在黄 鳝、鲫 鱼、蟹、虾 等 样 品 中 以 #

!6 7 86 的水平添加 345，按“$ $ !”节 和“$ $ +”节 方 法 对 样 品

进行处理和分析，回收率和相对标准偏差（=F5）见表 $。该

方法的检出限（$ % & I !）为 $A " !6 7 86。

表 !" 呋喃唑酮的加标回收率及精密度（’ # #）

样品 添加量 7（!6 7 86） 回收率 7 E =F5 7 E
黄鳝 # 4. $ # 3 $ #"
鲫鱼 # 4+ $ ! # $ 4,

蟹 # 4. $ # + $ "#
虾 # 4> $ . + $ >#

# ! %" 样品测定

& & 从上海水产品市场购 买 , 种 鲜 活 水 产 品（ 南 美 白 对 虾、

河蟹、黄鳝、鲫鱼），分别按上述方法进行处理和分析，测定结

果令人满意，, 种水产品中均未检测出呋喃唑酮。
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