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= = 吡喹酮和克螨特是新型抗寄生虫药，在水产养殖中被
作为渔药复配剂。二者均为受热易分解物质，其残留分析可

采用色谱法［) , %］、光谱法［&］以及生物检测法［#］，但对二者的

同时分离检测未见报道。本研究采用固相萃取 )高效液相色

谱 DE,)FEGH 同时测定了鱼组织中二者的残留。

!" 实验部分
! " !" 仪器与试剂

= = D<)#""" 型液相色谱仪（北京分析仪器厂），%.@/.7 I%)

)"" 紫外检测器；固相萃取柱（大连依利特公司）；吡喹酮、克

螨特对照品由福建省淡水研究所提供，含量均大于 ((J ；甲

醇（色谱纯，上海化学试剂研究所）；其他试剂均为分析纯。

! " #" 实验方法

= = 色谱条件：色谱柱为 K/6@&)E.L H)’（)#" -- M &- * --

/- 5- ，)" !-）；流动相为甲醇 )水（体积比为 (". )"）；流速 )- )

-G N -/7；柱温为室温；检测波长 !!! 7-；进样量 !" !G。在

上述条件下两物质于 % -/7 内完全分离（见图 ) ).）。

图 !" 混合标准品（#）、鱼肌肉空白样品（$）和
鱼肌肉加标样品（ %）的色谱图

) ’吡喹酮（" ’ * A N G）；! ’克螨特（" ’ * A N G）’

= = 样品预处理：将新鲜带皮鲫鱼肌肉组织清洗干净，匀浆。

称取 %- " A 于 !# -G 离心管中，加入 )- ! A 无水硫酸钠、(- "
-G 乙酸乙酯，匀质提取 ! -/7，以! #"" @ N -/7 转速离心分离

)" -/7。取上层乙酸乙酯溶液。残渣继续同法提取 ! 次。

合并乙酸乙酯提取液，用氮气吹干。然后加入 )- " -G 正己

烷清洗，用氮气吹干，重复两次，用 )- " -G 甲醇溶解残余物。

将甲醇提取液通过预先用甲醇处理过的正相 D/C! 固相萃取

柱后，收集流出液，过 "- &# !- 滤膜供高效液相色谱分析。

#" 结果与讨论
# " !" 方法的线性范围及检测限

= = 配制质量浓度为 "- "! , )- #" A N G 的吡喹酮和克螨特系

列混合标准液进行色谱分析。吡喹酮和克螨特的线性范围

分别是 "- "! , )- #" A N G 及 "- "& , )- &" A N G，相关系数分别为

"- (($ $及"- ((( &；方法的最低检出质量浓度（ ! " # O !）分别

为 )- ) -A N G及 )- ! -A N G。

# " #" 样品前处理

# " # " !" 提取条件的选择 = 比较了常用的提取溶剂乙酸乙

酯、二氯甲烷、乙腈等的提取效果。结果表明以乙酸乙酯作

为提取溶剂时浸出杂质少且易排除基质干扰，回收率高。不

过，采用中等极性溶剂乙酸乙酯提取样品时可能会提取出类

脂物，本文选用正己烷脱脂剂结合 DE, 法去除类脂物，总体

提取效果好。

# " # " #" 固相萃取体系的选择 = 以甲醇、二氯甲烷、乙酸乙酯

等溶剂以及流动相溶解待测物提取物，然后过 DE, 柱。实

验表明当使用 )""J 甲醇溶解残余物过柱时，去除杂质的效

果最好，待测物在填料上的保留也较小，测得的回收率高且

重现性佳，从而可达到简便快速纯化样品的目的。

# " $" 方法回收率与精密度实验

= = 分别称取鲫鱼肌肉样品 #- " A，添加不同量的吡喹酮和

克螨特标准混合液进行 DE,)FEGH 分析（每个浓度水平下

平行测定 # 份样品）（色谱图见图 )），计算平均回收率和相

对标准偏差（PDQ），结果见表 )。

表 !" 样品的加标回收率和精密度

化合物 加入量 N -A 检测量 N -A 回收率 N J PDQ N J
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