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章节摘录

版权页：   插图：   硝基咪唑类药物（Nitroimidazoles）属于硝基杂环化合物，主要有甲硝唑、二甲硝
咪唑、替硝唑、奥硝唑、洛硝哒唑和地美硝唑等。
硝基咪唑类药物的抗原虫活性和抗厌氧菌活性受到人们的广泛重视。
体内外毒理试验证实，硝基咪唑类药物对某些动物具有致癌、致突变、损伤DNA等作用，对人具有潜
在致癌性。
欧盟已于1993年规定禁止食品动物使用洛硝哒唑，现已全面禁止使用该药，且规定可食性动物组织中
硝基咪唑类药物不得检出。
我国农业部规定“禁止甲硝唑、地美硝唑作为饲料添加剂用于食品动物，禁止洛硝哒唑用于所有食品
动物的任何用途”。
 目前，国内外已有报道，禽肉、蜂蜜等动物源性食品中硝基咪唑的测定方法主要有免疫法、气相色谱
法、高效液相色谱法、液相色谱—质谱联用法和气相色谱—质谱联用法（gas chromatography—mess
spectrometry，GC—MS），但免疫法的检测项目有限，气相色谱—质谱联用法需要进行衍生，气相色
谱法的灵敏度不够高。
我国现有的水产行业标准中缺少硝基咪唑类药物残留的测定方法标准，尚未见在水产品中同时检测五
种硝基咪唑类药物的报道。
本文以固相萃取法为净化手段，采用液相色谱—紫外检测技术，建立测定罗非鱼肌肉中硝基咪唑类多
组分残留的方法。
 1 材料与方法 1.1 材料、试剂与仪器 甲硝唑、地美硝唑、奥硝唑、替硝唑、洛硝哒唑标准品（纯度
均99.0%），美国Sigma公司；乙腈、甲醇（均为色谱纯），美国天地公司；其他试剂无特别说明均为
分析纯；水为超纯水。
 1100高效液相色谱仪（配紫外检测器），美国Agilent公司；组织匀浆机，江苏国华公司；旋转蒸发仪
，瑞士Buthi公司；恒温振荡器，金坛市富华仪器有限公司；DK—S24型恒温水浴锅，上海森信仪器公
司；氮吹仪，美国Organomation公司；Oasis MCX固相萃取柱（3CC），美国Waters公司；纯水过滤装
置，法国Millipore公司。
 1.2 方法 1.2.1 醋酸缓冲液的配制。
称取0.82g无水醋酸钠溶解于800mL水中，以冰醋酸调节pH4.3，加水定容至1000mL。
 1.2.2 氨水甲醇溶液的配制。
准确移取2mL氨水，用甲醇定容到100mL。
 1.2.3 标准品溶液的制备。
称取甲硝唑、地美硝唑、奥硝唑、替硝唑、洛硝哒唑标准品各10.0mg，混合后用甲醇溶解并定容
到100mL，浓度为100μg／mL的混合标准贮备液（冷藏保存，可保存6个月）；标准工作液：临用时准
确移取贮备液，用流动相稀释，配制成系列浓度的标准工作液。
 1.2.4 样品前处理。
准确称取10.00g肌肉，放到组织捣碎机中，加入2.0g氯化钠和2.0g磷酸氢二钾，匀质，加入20.0mL乙酸
乙酯，40℃振荡提取60.0min，过滤，用20.0mL乙酸乙酯重复提取，合并滤液，在旋转蒸发仪浓缩至于
。
 用1mL 1.0moL／L盐酸和1.5mL乙酸乙酯洗涤旋发瓶，转移到20.0mL的分液漏斗，重复用1mL 1.0moL
／L盐酸和1.0mL乙酸乙酯洗涤，一起转移到分液漏斗，加入5.0mL正己烷，振荡，静置30min，收集下
层。
样品过MCX柱（预先用2.0mL甲醇，2.0mL水冲洗），让样品自然重力下流出，吹干，加3.0mL水洗柱
，加3.0mL2%氨水甲醇溶液洗脱，收集洗脱液，水浴40℃氮气吹至0.5mL，用流动相定容至1.0mL，经
过0.45μm滤膜过滤后，供液相色谱测定。
 1.2.5 色谱条件。
色谱柱为HC C18柱（250×4.6mm，5μm）；流动相为醋酸缓冲液十乙腈（86：14，体积比），用前
用0.45μm滤膜过滤，并超声脱气；流速为1.0mL／min；色谱柱温为30℃；进样量为30μL；检测波长
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为320nm。
当样品图谱和标准品色谱峰保留时间一致时，可以采用DAD对该色谱峰进行紫外光谱特征扫描，作为
定性的依据，以避免假阳性结果的出现。
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