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简介

• 抗生素已经广泛应用于人类和牲畜
的治疗, 超过60年的历史

• 抗生素经常用于在农业以进行各种
鱼,龙虾和虾的传染病防治

• 细菌的出现抑制了抗生素的作用, 
使病毒出现在人类的食品供应中
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简介(续)

• 近来,美国FDA和欧共体已经制订了一项
计划,增加对海产品中抗生素的监测

• 现在,正在研发大量的方法以进行多种抗
生素的分析

• 之前的方法采用固相萃取 (SPE),这种方
法对于所有的抗生素并不总是有效的
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简介(续)

• 凝胶渗透色谱 (GPC)是一种常用的净化
技术,能够用于从各类物质中去除大分子
量的干扰物质

• 工作于丹佛FDA的Jose Roybal博士开发
了一种采用 Sephadex LH 20的手工GPC
净化方法.

• 这项研究详细阐述了采用OI分析仪器公
司的AutoPrep 2000 GPC系统进行虾的全
自动GPC净化的整个过程
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实验

• 材料

– 所有的溶剂都是农残级或更高级别;所有的化
学物质都是ACS级.

– 抗生素测试: 氯霉素, 诺氟沙星, 磺胺二甲嘧
啶, 磺胺甲嘧啶, 磺胺嘧啶和磺胺喹恶啉.
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被测试物质的化学结构
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实验 – 萃取

• 在食品处理机上研碎 40 g虾组织, 然后
转移入一个清洁的烧杯

• 加入 400 ml 乙酸乙脂, 超声 15 分钟

• 过滤后放入一个 450-ml RapidVap 管
• 采用RapidVap N2 蒸发系统于75 ºC和

70% 的涡流速度蒸发至干.
• 重新溶解于10 ml 二氯甲烷用于GPC净化
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用于蒸发的RapidVap N2 蒸发系统
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实验 – GPC 净化

• 实验条件
– AutoPrep 2000 GPC 系统

– EnviroSep-ABC 分离柱 (部件号. 308842)
– 2.5 ml 样品环

– 二氯甲烷移动相

– 流速 = 4.5 ml/min
– 柱子的校准采用 GPC 标样, 含有玉米油, 邻
苯二甲酸酯, 甲氧滴滴涕, 二萘嵌苯和硫

• 254 nm紫外检测器
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实验 – GC和HPLC分析

• HPLC 配置254nm
紫外检测器

• 气相色谱仪配置
一台脉冲式火焰
光度检测器(硫模
式)和J&W DB5柱
子. 分流比9:1
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分析物的相对淋洗时间

分析物 保留时间
玉米油 10.9 min

邻苯二甲酸酯 12.9 min
甲氧滴滴涕 14.5 min
磺胺甲基嘧啶 15.0 min

氯霉素 15.1 min
磺胺喹恶啉 15.2 min
诺氟沙星 15.2 min

磺胺二甲基嘧啶 15.5 min
磺胺嘧啶 15.8 min
二萘嵌苯 18.5 min

硫 22.5 min
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总结和结论

• GPC AutoPrep 2000配置一根 EnviroSep-ABC柱
子能够有效地从各类抗生素中分离大分子量的
干扰物质, 例如油脂和色素.

• GPC具有其它类型的萃取净化,例如SPE,
所不具备的优势.
– 能够应用于各种类型或者种类的物质;”通用
型”; 例如, 氟喹诺酮类抗生素

– 不会破坏分析物

– 按照尺寸进行分离

– 便于实现自动化; 无人执守的技术
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未来的研究课题

• LC/MS的回收率研究

• GPC净化的其它类型的移动相

• 研究其它类型的抗生素


