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RP-HPLC 法测定中华绒萤蟹主要组织中的

恩诺沙星及其代谢产物
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摘 要:建立了反相高效液相色谱法( RP-HPLC)测定中华绒萤蟹肌肉、月刊夷腺、精巢和卵巢组织内的恩诺沙

星、环丙沙星含量。结果表明，恩诺沙星和环丙沙星在四种组织中的平均回收率分别为 70.5% :t 12.619昏，

70 . 25 % :t 14. 739毛;日内精密度分别为 3.279合:t 0.84 % ,2. 14 % :t 0.689毛;日间精密度分别为 5.389毛:t 2 .46 %, 

3.48% :t 1.16%。恩诺沙星、环丙沙星的最低检测限分别为 0.021.1g1g 和 O.ω4 Fglgo 以 10 mglkg 蟹体重开IJ量

单次肌肉注射给药后，恩诺沙星在中华绒茧蟹肌肉、肝膜腺、精巢和卵巢内的 TI111LX ， CIll1LX分别为: 1 h , 4. 323 :t 

0.56μglg; 1 h ,6.042 :t 0.72 1.1g1g;3 h ,2. 381 :t 0 .431.1芭Ig;3 h,2.10l :t 0.29μ吕/巨，各组织的药物消除半衰期( 1，/平)

分别为 :45.186 h ,73.93 h ,45.577 h, 38.081 h。各组织中均能检测到环丙沙星，但含量均处较低水平，日_1-~k射

手u消除起伏波动较大。本方法快速、灵敏、准确，适合于中华绒萤蟹组织中恩诺沙星、环丙沙里含量分析。
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Development of RP-HPLC for determination of enrofloxacin and 

its metabolite in tissues of Chinese miUen-handed 

crab (Eriocheir sinensis) by RP-HPLC 
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Abstract: The methods of reverse < phase high perlonnance liquid chromatogl叩hy (RP- HPLC) were developed to 

detelmine concentration of enrofloxacin(ENR) and ciprofloxacin(CIP) in muscle , hepatopancreas , spennatγ ， ovarγ 

0 1" Chinese mitten-handed crab( Eriocheir si旧时ω). The average recovery of ENR and CIP in four tissues is 70. 5 % 

土 12. 61 % , 70.25 % :t 14. 73% ; The intra-day preelS lOn of ENR and CIP is 3.27% :t 0.849毛， 2.14% 士

0.68 %, respeetively; The inter-day preCIS lOn is 5. 38 % :t 2. 46 %, 3. 48 % :t 1. 16 %, respectively. The 
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lowest detected limit of enrofloxacin in tissues is O. 02μglg ， and ciprofloxacin is O. 004 月Ig. ENR was 

administered lo E. sinen.sis in a single dose( 10 mglkg b. w.) following intramuscular administration. The Tm缸，

Cn郎。f ENR in four tissues are 1 h , 4 . 323 :t 0.56 l.lgl g; 1 h , 6.042 :t 0.72 吨位; 3 h , 2.381 :t 0 .43 问Ig;3 h , 

2. 10 1 :t 0.29 l.lgl g , respectiv哟， and the half-life of elimination in these tissues is 45 . 186 h , 73 .93 h , 45 .577 h , 

38.081 h , respectively. The method is fast , sensitive , precise and suitable to detelmine the concentrations of 

enrof1oxacin and ciprof1oxacin in Chinese mitten-handed crab , Eriocheir sinen.sis 

Key words: Eriocheir sinensis ; RP- HPLC; enrof1oxacin; ciprof1oxacin; phmmacokinelics 

恩诺沙星( enrof1oxacin , ENR) 属于第三代唾诺自同类药物，作用机理为通过抑制细菌 DNA 回旋酶

( gyrase) 的活性，阻碍细菌 DNA 的解链、切割和重封等而达到抑菌、杀菌的目的[1] 恩、诺沙星作为第一
个畜禽专用的喳诺四日类药物，其在水产动物[2 - 13] 、畜禽 [14- 20]体内的药代动力学研究较多，其中水产动

物的研究主要集中在海水鱼类如尖吻自卢( Spams αuratα L) [6] 、菱羊铜( Dicentrarchus labnω) [7] ，甲壳动物中

的中国对虾( Pel阳旧 ch阳刚ωP ， 12] 、凡纳滨对虾 (Penaeus uannamei) [ 13] 等，而对中华绒整蟹仅有杨先乐

等[3]和李正等[11]建立的蟹血淋巴中盐酸环丙沙星(2003 年已被禁用)的检测方法及其代谢动力学研究，

此外其它药物在中华绒整蟹体内的残留检测、代谢规律等的研究还未见报道。鉴此，本文建立了恩诺沙

星及其代酣产物环丙沙星在中华绒萤蟹主要组织中的检测方法，同时研究了恩诺沙星在中华绒整蟹体

内的药功学规律，以期为恩诺沙星在水产动物体内的残留检测及在养殖中的合理使用提供理论参考。

I 材料与方法

1. 1 试验动物

中华绒萤蟹( Er肌heir sinen.sis )购于江苏省南通国营农场。雄雌蟹各 lω 只，体重 54.5 士 5.2 go 水

温 25 . 0 :t 0 . 5 "C, 24 h 连续充气。

1. 2 实验试剂

恩诺沙星( enrof1oxacin , ENR) 标准品(含量二:;: 98. 0%) ，环丙沙星( ciprof1oxacin , CIP) 标准品(含量 2

99.0%) ，购于 Sigma 公司;恩诺沙星原药(纯度为 97.5% ，:jtt号 040518 - 2) ，浙江医药股份有限公司新吕

制药厂。甲醇、乙腊、三乙胶，均为 HPLC 级;拧棱酸、醋酸胶、正己皖，均为分析纯。

1. 3 试验仪器

Agilent 川00 型高效液相色语仪，附紫外检测器;低泪冰箱;被涡混合器;微型匀浆机;氮气吹干仪;

真空泵;万分之一电子天平 ;epen出rf 台式离心机等。

1. 4 流动相及色谱条件

流动相为:甲醇I(0.05 mollL 拧棱酸+ 0.01 mollL 醋酸馁，三乙股调 pH 4.5) = 25/75(V/V) 。色谱

条件为: RP-ODS C 18分析柱 ( 150 mm x 4 . 6 mm , 5μm) ;检测波长 :276 nm; 流速: 1.5 mUmin; 柱温:40 OC; 

自动进样量: 10 VLo 

1. 5 给药及组织样采集

恩、诺沙星j豆粉用生理盐水配成 10 mg/mL 溶液，用 I mL 注射器通过中华绒萤蟹第四步足与体壁关

节膜处肌肉稍斜插入注射给药，剂量 10 mglkgo 给药后，在确定时间点取样，取样时拔开背甲并立即摘

除心脏，将溺于月二「腆腺中的肠道等剔除后用慑子分别取肝!快)1血和性腺(精巢或卵巢) ;肌肉则取与步足相

连的腹壁肌肉。所取样品均置低温冰箱保存至用。

1. 6 组织样处理

1. 6.1 提取

样JlIII'卡?且'll'c l 然解冻。才守所取蟹主Il织样置于1Jf伊~ [1' 研!轩约 10 min ，达到l均质盯精确称1lX匀浆样 !51I
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5.00 g，置于附 2~3 粒玻璃珠的三角瓶中，加 15 I11L 乙睛，摇床振荡 15 l11in ( 120 r/ l11in) , 4500 r/ l11in 离心

15 l11in ，取上清液。往残渣中加入 10 I11L 乙睛，摇床振荡 15 l11in , 4500 r/ l11in 离心 15 l11in ，合并仁清液。

1. 6.2 净化和浓缩

上i青液加入 10 I11L 正己皖，充分振荡 5 l11in 后静置，取下层移入烧瓶中， 55 oC 旋转蒸发至近干，月1

3.0111L 乙睛溶解残留物，重复 l 次，合并溶解液，经砂芯漏斗过滤，并用3.0 I11L 乙腊洗涤漏斗壁和协纸，

重复洗涤一次，合并滤液，于 45 0C恒温氮气吹干，用 0.5111L 流动相充分溶解残渣，经 0.45μm 微孔洁、膜

过滤后，4 "c冰箱保存至分析。

l. 7 组织样添加恩诺沙星、环丙沙星标准工作曲线

1. 7.1 标准母液配制

准确称取 0.010 g 恩诺沙星标、环丙沙星准品，置于 50 I11L 烧杯中，用 1 I11L 浓 HCU容解后，转移至

100 I11L 容量瓶中，用双蒸馆水稀释至刻度，即成 100 f.1g/I11L 的恩诺沙星、环丙沙星标准品母液。

1.7.2 肝膜腺样品标准曲线

称取 2.0 g 蟹空白肝膜腺 8 份，分别加入相应体积的恩诺沙星和环丙沙星标准溶液，使之浓度为

O~ 10.0 l.J.g/g ， P;'飞后按"1.6 组织样处理"。以 HPLC 测得的峰面积为横坐标，相应的浓度为纵坐标，作标

准曲线O

1. 7.3 肌肉(或性腺)样品标准曲线

称取 2.0 g 蟹空白肌肉(或性腺 )7 份，分别加入相应体积的恩诺沙星(环丙沙星)标准溶液，使之浓

度为 0~5.0 l.J.g/g，其余同上 O

l. 8 回收率及精密度测定

1. 8.1 回收率

采用加样回收法。取 4 份 1.00 g 蟹空白组织(肌肉、肝膜腺、精巢或卵巢)置于碾磨中，分别加入定

量 100 . 0 l.J.g/I11L 的恩诺沙星和环丙沙星标准品母液，使其理论浓度分别为 2 ， 5 ， 10 f.1g/g，其余同"组织样

处理"。根据恩诺沙星及环丙沙星标准曲线计算出各组织中药物浓度。回收率(%) =样品实测浓度/

样品理论浓度 x 100%0 

1. 8.2 精密度

日内精密度:采用加入法。在一日内的试验的前、中、末，分别取 l∞ .0μg/I11L 的恩诺沙星标准母液

50.0 I.J.L, 1]f1入到1.∞ g 组织样中，混匀后按同"组织样处理" ， HPLC 测定各组织中药物浓度。每样重复 3
次，记录恩诺沙星、环丙沙星的峰面积，计算日内精密度;日间精密度:一周重复测定 3 次，每样重复 3

次，计算日|可精密度。

l. 9 数据处理
药代动力学模型拟合及参数计算采用 MCPKP 药动学软件。

2 结果

2.1 }~，诺沙星、环丙沙星的色谱行为

在1. 4 所设计的色谱条件下， HPLC 基线走动平稳，恩诺沙星的保留时间约为 9 .49 111肌环丙沙星的

保留时间约为 5.34 l11ino 其中JfFH蚓泉丰fI精巢样 JJ1 中均有较多杂质UI辈出现，但基本者15元干扰峰，杂峰与药

UI辈分离良好(图 1 )。

2.2 恩诺沙星、环丙沙里标准工作曲线

将浓)立分!JJIJ为 0.02 ~ 10.0 Ilg/mL 的思说'f Y-少 12 、环|材沙lil标准;在液illf~(:检测后，记录其山幸而积，得到

各组织标准 r作 1111 线。 从表 1 '1' 同 9;如讪、J扑l川|轩 l川山|川川11 线牛村扪|川1 ，关关f刊性1:二 U良1:J好f-，以 Z牙叶)川11起t坦且μjJ，间i冈A川{击Î'、Jν、

失知知|川|恩诺沙扉「的内检切训训!川~ 11限民头为J 0.0但21μJ.gν号ν/g ，正.E1环1千f~气|内ω付村-沙 j忏川从「口且!飞j的|白甘忻十检贪切训测!川IJlI限民为 0 ， 00ω41附1咯g/句go
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2 圳

B 

2 

E 

LU 

5.739毛; 63.6 % :t 5.60 % , 60. 8 % :t 3. 12 % ; 56 . 3 % :t 

1. 20% ,54.7% :t 3.49%;82.7% :t 6.61 1元 ， 84.7% :t
|到 '1'华绒茧蟹组织 '1'恩的沙旦、环丙沙皇的色 i苦行为

3.229毛(表 2)0 各浓度下，恩、诺沙星、环丙沙星在各 Fig.1 HPLC chrolllatognun of EN H. and CIP in the 

组织中的平均回收率分别为 705%±l2.6l% ， lMSties?IE-MHOMM 
A 标准，kli和沙庄、 FFIÁj沙足|茎lì肖; B. 1111 入标准，包、计!i Y:少卑、环 l将沙

里后的蟹肌肉;c. /111人标准，也说沙挝、月、内沙足1月的蟹)If)快!出;
D. }JII入标准总1， ~f'iý少挝、环内沙Jil Jfi 的蟹卵巢;1<:. 1JII入标准恩 t，í:f
1少卑、环|勾沙巧!后的ID:柏巢咱 "1" 所 jfrjJ~(I~ 色 i汗降为环|苟沙 )'I~ ~J来.

"2")iJi1115]斗的色情峰为尼lJ丰fY~少层的-

2 

C 

70. 25 % :t 14. 73 % 0 

精密度

日内精密度:在空白组织中添加恩诺沙星和l环

丙?少星标准肖子液，浓'度为 5.01J.g/笆，在试验的前、中、末期分别测定药物浓度，每次重复 3 次，记录恩诺沙

星峰面积，推算血药浓度。计算出日内相对标准偏差 (RSD) ，肌肉、性腺中恩诺沙星和环丙沙星的日内

标注偏差均小于 3% ，只有肝膜腺中恩诺沙星的差异稍大，为 4.61%0

H 间精密度:在空白组织中添加思诺沙星和l环丙沙星标准溶液，浓度为 5.0 用/g，在一周内重复测

定 3 次，计算其标准偏差和相对标准偏差。总体仁看，恩诺沙星的日间精密度差异比环丙沙星略大，最

大的为肝膜腺，达 8.9959毛(表 3) 。

2 .4 

蟹各组织恩诺沙星和环丙沙星标准工作曲线

The standard working curve of ENR&CIP in tissues of E. sinellSis 

表 1

付1夭系数

0.994 1 

0.993 1 

0.997 9 

0.995 8 

;1、 l:kjy-少马1

标准 1111线

y= 0.1434X-0.0263 

1'= 0.160 OX 

y = 0.153 2X 

y= 0.135 8X 

相关系数

0.9923 

0.9909 

0.991 7 

0.987 7 

息说沙Ml

标斤11 1I 1t~

Y=0.075 1 X 

Y= 0.086 8X -0.0766 

Y = 0.082 8X - O. 0766 

Y= 0.078 5X -0.1α)3 

Tab.l 

m乡('
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)Jl)HJJ出

柏 m

卵巢

μg/g 

i"Il织

80.8 :t 5.73 

85.13 

60.8 :t 3.12 

54.7 士 3.49

平均 1"l rJ)(牛~(%)

月、 1村 yJ，' k[J 

1"1 rJ)(卒(%)

74.30 

82.98 

8.513 

64.50 

58.73 

59.30 

52.25 

58.72 

52.23 

日 1.50 

84.68 

87.93 

中华绒莹蟹组织中恩诺沙星、环丙沙星回收率的测定结果

The recovery of ENR&CIP in the tissues of E. sinellsis 

"j~i川l 浓!支

1.486 

4.149 

平均 1"11仗 J字(%)

1.29 

2.94 

5.93 

1.05 

2.94 

5.32 

1.63 

4.23 

8.79 

79.4 :t 1.15 

78.41 

63.6 :t 5.60 

56.3 :t 1.20 

回收率

蟹空白组织中添加恩诺沙皇和|环丙沙星标准溶

液，使理论浓度分别为 2.0 、 5.0 、 10.0 用/g，然后按

"1.6 组织样处理测定恩诺沙星、环丙沙星含量。

根据实测浓度和理论浓度计算出回收率，肌肉、肝膜 l

JJ泉、精巢和卵巢中恩诺沙星、环丙沙星在三个浓度 F

平均阳率分别为 79. 4 % :t 1. 15% , 80. 8 %:t !l 
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表 2
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表 3 恩诺沙星、环丙沙星的日内精密度和日间精密度

Tab.3 The intra-day precision and inter-day precision of RP-HPLC methods for ENR&CIP % 

卵巢肌肉 JJTI快!惊 精巢

|二l 内 2.83 4.61 2.92 
|二 I I"IIJ 3 .4 1 8.995 4.51 
111);j 1.14 2.47 2.61 

1=1 j"l iJ 2.62 4.84 2.41 

应!-it'iì少 J{

川、 (λH少Ji!

2.73 
4.61 

2.34 
4.04 

恩诺沙星丰u环丙沙星在中华绒整蟹各组织的平均日内、日间精密度分别为 3.279毛士 0.849毛， 2.14%

士 0.689岛 ;5.389毛:t 2 .469毛， 3 . 48 % :t 1 . 16 %。

2.5 蟹单次肌注给药后恩诺沙星、环丙沙星的药代动力学

恩、诺沙星以 10 mglkg 剂量，单次肌注给药中华

绒莹蟹后，不同时间点采集蟹组织样品，处理后经 7 

HPLC 测得其组织中恩诺沙星及其代谢产物环丙沙二
星的浓度，绘制了中华绒整蟹肌肉、肝膜腺、性腺中 24
恩诺沙星和环丙沙星的浓度 时间曲线图(图 2 ，明;
3)0 给药后第 0.5 h，肌肉中即检测到恩诺沙星，并尸 l

在第 1 h 达峰值 4. 323 :t O. 564 吨/g，其后浓度开始 0' 0.5 3 6 12 24 18 96 168 

缓慢下降，第 1 - 12 h 药物浓度变化不大，至第 12 h 时间 /h

度为6.0归42 :t 0.72却0 ，μ.lg扩/g，高出肌肉中恩诺沙星峰浓 mje配削cl忧旧时e缸d<d a叫drn口m川100S剖由舶11比n阳n 1ωo E. s川u阳f
度达2笃8.4句5%毛，第 0.5 h-4咄8 h ，肝膜腺中恩恩、诺沙星浓

度变化不大，虽有波动，但均维持在 3.0 f.1.g/g 以上。从图 2 可看出，给药后各时间点精巢和卵巢中恩诺

沙星浓度较为接近，精巢中药物浓度略高于卵巢，但消除趋势一致;相对肌肉和肝膜腺组织，性腺中药物

消除速率较慢，但由于其药物浓度均处于较低值，所以至第 168 h，性腺与肌肉中药物消除情况一致，均

在0.16-0.18 问/g 之间 O

恩诺沙星在中华绒整蟹各组织中的代谢率均较 O. 16 

低。由图 3 可知，肝膜腺中环丙沙星在第 1 h 达到峰号。. 12 

值(0.141 :t 0.0156μg/g) ，仅为与之同时达峰的恩诺 Jfo.08

沙星浓度的 2.33 % ;给药后从第 3 h 至第 168 h ，肌罢:::
肉、卵巢和精巢组织中恩诺沙星的代谢产物环丙沙

星都维持在 0.02 - 0.05 问/g 之间(除第 96 h 精巢中

未检测到环丙沙星外) ;从图 3 可看出，环丙沙星在

经历了恩诺沙星在前期的持续代谢而浓度增加后，

至第 l卜- 3 h 起其浓度开始逐j渐斩降{低民 O 肝膜腺中环 F问ig.3 The 1阳阻卧阳su峭e白8 巳阳con时on汗)l1配1

丙沙星的浓度较高，但下降较其它组织也更为迅速，

第 240 h 以后，其浓度也与其它组织接近一致。

应用非线性最小二乘回归分析法对所测得数据进行一室模型( Co = A • e - kl )、二室模型 (Co=A.e-α1

仍达 2. 572 :t O. 379 l.1.g/ g; 第 12h 后药物开始快速消

除，至第 24 h 的药物浓度仅为第 12 h 的 39.589毛 O

肝膜腺的药物浓度达峰也较快，第 1 h 达峰，其峰浓

因 2 1:1"华绒萤蟹肌注给药恩诺沙星后

各组织中药物浓度变化

Fig. 2 The lissues concenlralÏon of ENR v. s. lÏme aflel 

-x一肝膜腺 ..0 肌肉

一舍一卵巢 。一精巢

$3t ~--J 企

1
4

L-EE 

O. 5 3 6 12 24 48 96 168 
时间 /h

民13 中华绒萤蟹肌注给药恩诺沙星后组织 '"1:1

环丙沙垦的药物浓度变化

叫ecled adminislralion 10 E. sLnensis 

al a dose of 10 mglkg with ENR 

+ B-e- ß1 ) 和|三室模型 (Co = A-e- Ll 1 + B-e- 121 + C-e- 131 ) 的拟合，使数据的力u权平方和最小。拟合结果为

各组织中应用二军模理方程与所测的数据拟合最好。这表明中华绒萤蟹单次口灌给药后，恩诺沙皇在

组织中的处置可以用开放性二室模型来描述，其肝JJ亮腺中药物浓度 时间关系方程为 :Co =0.215x
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e - O.087t + 5 .651 x e - 0 酬，该拟合曲线相关指数(R2 )0. 987 ，消除半衰期( t1/2ß) 为 73.93 h;肌肉中药物浓度

一时间关系方程为 :CO 二 3.995 X e 一 0 阴l+0.967 × e00lll ，正为 0.997 ， tl/习为 45.186 h;精巢中药物浓度

时间关系方程为: CO = 2.406 X e-0.059t + 0.416 X e- o 酬 ， R2 为 0.984 ， t 1 /2日为 45.577 h; 卵巢中药物浓度

-时间关系方程为: co = 0 .474 X e-0.074t + 1.808 X e-0.018t , R2 为 0.998 ， t l/2日为 38.081 ho 

3 讨论

3.1 关于流动相的筛选

水产动物体内药物残留检测方法以反相高效液相色谱( RP-HPLC) 法最为常用[2 -20J 因为它具有

灵敏度、回收率和精密度高等特点[l]O 虾类等甲壳动物体内药物的 HPLC 法检测研究也较多[口，9.12.13J

但对于中华绒整蟹体内药物 HPLC 法检测方法的研究报道较少[3.11 J 且关于蟹组织中药物含量的检测

方法还未见报道。

氟喳诺自同类药物的 HPLC 分析，多以甲醇(乙腊) -磷酸盐缓冲液(pH 2. 0 - 3 . 5 )为流动相。方星星

等[ 12J研究恩诺沙星在中国对虾体内的药代动力学时的流动相是 0.017 moUL 四丁基澳化胶:乙脂 (88:

12 ， V/V) ， 75%磷酸调 pH 3.0，而巩华等[ 13J测定凡纳滨对虾血淋巴中恩诺沙星时采用的流动中日则为0.05

moUL 磷酸:甲醇( 60 : 40 , V IV) ， 三乙肢调 pH 2.8; Intorre[7J研究恩诺沙星在尖吻自卢中的药功学时使用的

流动相为 0.01 moUL磷酸缓冲液/乙睛(85/15 ， v/v) ， 二乙胶调 pH 3.0 , Rocca[6J研究菱羊嗣对恩诺沙星

的处置时采用的流动相为 0.01 moUL 磷酸二氢伺+ 4.5 mUL磷酸(pH 2.0)1乙睛/三乙胶 (75/15/10 ，

V IV IV); LewbaIt[8)在研究恩诺沙星不同方式给药后，在观赏鱼(短盖巨脂鲤)中的药功学时采用的流动

相最为简单，为 86%磷酸(HPLC 级) 0 本试验在测定中华绒整蟹肌肉、肝膜腺、精巢和卵巢组织、中恩诺

沙星和环丙沙星含量时，曾尝试采用上述方法所用流动相，结果发现存在两个问题:一是蟹组织，特别是

肝膜腺和精巢中"杂质"难以处理，导致杂峰和药物峰较难分离;二是出峰时间过长，对于大量样品的处

理有困难。经过数十次的尝试后，发现甲醇、拧朦酸和醋酸佳的泪合盐可以较好地满足实验要求，但仍

发现恩诺沙星的保留时间过长(达 20 min);最后我们采用兰乙胶调节 pH 4.5 时，恩诺沙星和环丙沙星

与杂质峰都能得到较好的分离，出峰时间均在 10 min 以内，且峰形良好。

3.2 关于检测限的确定

本研究采用的 Agilent-ll∞型高效液相色谱仪配备紫外检测器，其检测灵敏度相对荧光检测器要

低， Rocca[6) 、 Intorre[7J在使用荧光检测器时，恩诺沙星、环丙沙星的检测限均为 0.01μglg (μg/mL) 。日本

厚生劳动省规定中国烤鲤中恩诺沙星最大残留限量(MRL) 为 0.05 !--lglg;2001 年我国农业部制定的《元

公害食品水产品中渔药残留限量}[21]规定恩诺沙星和环丙沙星在水产动物中的最大残留限量也为0.05

μglg。本研究在样品的前期处理中增加了氮气吹干和旋转蒸发两个步骤，以求将样品中药物进行改缩

以增加样品相对浓度。结果发现:恩诺沙星最低可以检测到 0.02 fJ.g息，而环丙沙星可达 0.004 问Ig ， 能

较好满足蟹组织中恩诺沙星和环丙沙星残留检测的要求。

3.3 关于回收率和精密度

回收率系指某一种物质经一定方法处理后，所测定的量与加人量的百分比，可以表明从样品的制备

和l样品的测定整个过程药物的损失程度。分析方法的回收率试验和精密度试验应包括样品处理在内的

全过程操作[2]O 恩诺沙星在四种组织中的平均凹收率为 70.5% :t 12.61 %，环丙沙星在四种组织中的平

均回收率为 70. 25 % :t 14.73 % ，两种药物的组织回收率较为接近，均在 70%左右。虽然回收率的绝对

值不高，但是其|二|内精密度和日间精密度(用"相对标准偏差( RSD)"表示)分别为 3.27% :t 0.84% , 

2.14% :t 0.68%;5.38% :t 2.469毛， 3 . 48 % :t 1 . 16 % ，这表明本试验建立的方法精密度较高，即包括组织

样品处理在内的高效液杆|色诺全过程操作分析测定居、诺沙早、环丙沙星的方法具有较好的再现性。

应用所建立的方法，测定了肌注给药后中华绒整蟹肌肉、肝腆JJ泉、精巢和卵巢仁1'1 恩诺沙里平1.1环丙沙
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星的浓度，结果基本反映出该药在其体内的代谢规律。由图 2 可知，恩诺沙星在蟹组织中 24 h 内浓度

均在 l 问/g 以上，其中肝膜腺中更达到 3μg/g;环丙沙星的代剧规律不能用房室模型进行模拟，但从图

3 可以看出，环丙沙星在各组织中的消除规律基本一致，第 48 h 其浓度就已接近安全限量。因此，在合

理用药的情况下，恩、诺沙星作为水产药物具有较好的前景O

综上可知，试验所设计的高效液相色语法条件适合于分析中华绒萤蟹组织中恩诺沙星、环丙沙星的

浓度。
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