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摘要:建立了高效准确分析饮用水中痕量抗生素的固相萃取 / 液相色谱串联质谱法分析供水厂中磺胺嘧啶、磺胺甲唑、诺
氟沙星、恩诺沙星、土霉素、头孢噻肟钠、罗红霉素 ７ 种抗生素残留的方法ꎮ 通过优化固相萃取最终确定的样品前处理条件为:
固相萃取小柱类型为 Ｗａｔｅｒｓ 公司的 Ｏａｓｉｓ ＨＬＢ(５００ ｍｇꎬ６ ｃｃ)ꎻ过样体积 １ ０００ ｍＬꎻ上样流速 １０ ｍＬ / ｍｉｎꎻ水样 ｐＨ ４ꎻ洗脱剂类型

为甲醇ꎻ洗脱剂用量 ９ ｍＬꎮ 运用三重四级杆质谱检测器ꎬ在多反应选择监测离子模式(ＭＲＭ)下进行目标物的分析检测ꎬ采用

含 ０􀆰 １％甲酸的水作为流动相无机相 Ａ、乙腈作为流动相有机相 Ｂ 进行梯度洗脱ꎮ ７ 种抗生素在 ０􀆰 ５ ~ ２００ ｎｇ / Ｌ 的范围内有较

好的线性关系ꎬ最低检出限为 ０􀆰 １~１􀆰 ２ ｎｇ / Ｌꎬ平均加标回收率为 ６８％~１１２％ꎬ相对标准偏差 １􀆰 ６％~１０􀆰 ７％ꎮ 该方法的回收率和

精密度良好ꎬ重现性佳且用时短ꎬ可满足实际水样中痕量抗生素的检测ꎮ
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＠ ｓｏｈｕ.ｃｏｍꎮ

　 　 抗生素作为用途最为广泛的处方药ꎬ除了被用

作预防和治疗人类的传染性疾病外ꎬ一些抗生素也

被用于畜牧业、农业和水产品养殖等领域[１－２]ꎮ 据

调查ꎬ中国有 ７０％以上的处方药是抗生素ꎬ而美国

只占 ３０％[３－４]ꎮ 虽然抗生素在人类的健康和社会发

展中的地位举足轻重ꎬ但由于抗生素的大量使用ꎬ也
随之带来了抗生素药物污染的问题[５－８]ꎮ 这些抗生

素通过各种途径进入环境中诱导微生物产生耐药性

􀅰３４２􀅰
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和耐药基因ꎬ从而对人类健康和生态环境安全造成

潜在影响[９－１２]ꎮ
目前来说ꎬ虽有大量文献对抗生素的检测方法

进行过报道[１３－１４]ꎬ但由于目标物质的理化性质不同

以及所使用的前处理方法不同等原因ꎬ对于地表水、
海水等自然水体的加标回收率变化范围很大[１５－１７]ꎬ
这也一定程度上说明了在自然环境中对抗生素进行

检测的难度之大ꎮ 而这些已经建立的抗生素检测方

法都有着各自的缺点ꎬ主要表现为以下 ３ 个方面ꎮ
(１)受环境以及国家对药物管理制度不同等因

素的影响ꎬ全球使用抗生素的情况不一ꎬ甚至同一个

国家的不同地区都有较大差异ꎬ因此各地区对抗生

素检测的侧重点也有所不同ꎬ选取的相同类别抗生

素的代表性物质也会有所不同ꎮ
(２)大部分文献选取动植物、食品、土壤、淤泥、

各类污废水作为抗生素的残留基质ꎬ由于不同基质

理化性质的不同ꎬ一些优化的因素如萃取方法、萃取

剂、萃取时间、ｐＨ 等的选择不同ꎬ而且这些基质的物

理和化学性质与本实验研究的地表水体和饮用水体

的基质有很大差异ꎬ因此直接使用已有的检测方法

是不现实的ꎮ
(３)本实验针对苏州市饮用水水源进行痕量抗

生素的监测ꎬ对方法的回收率、定性定量检出限等均

有较高要求ꎬ因此对于含有较高抗生素等药物残留

的基质如污废水等所用的检测方法并不适用ꎮ
因此ꎬ本实验根据饮用水痕量抗生素残留的特

点建立了灵敏、高效的检测方法ꎬ并成功运用到苏州

市主要供水水厂抗生素的检测分析中ꎮ

１　 实验部分

１􀆰 １　 仪器与设备

Ｕｌｔｉｍａｔｅ ３０００ 高效液相色谱仪与 ＴＳＱ Ｑｕａｎｔｕｍ
Ｕｌｔｒａ ＥＭＲ 三重四级杆质谱联用仪ꎬ美国 Ｔｈｅｒｍｏ 公

司ꎻＺｏｒｂａｘ Ｅｃｌｉｐｓｅ ＸＤＢ－Ｃ１８ 反相色谱柱(３􀆰 ０ ｍｍ×
５０ ｍｍꎬ１􀆰 ８ μｍ)ꎬＡｇｉｌｅｎｔ 公司ꎻＯＡＳＩＳ ＨＬＢ ６ ｃｃ /
５００ ｍｇ 固相萃取小柱ꎬ美国 Ｗａｔｅｒｓ 公司ꎻ０􀆰 ４５ μｍ
有机滤膜ꎬ东都实验室ꎮ
１􀆰 ２　 药品与试剂

甲醇、乙腈、甲酸水溶液(色谱纯)ꎬ美国 Ｓｉｇｍａ
公司ꎻ氢氧化钠、硫酸(分析纯)ꎬ国药集团化学试剂

有限公司ꎻ高纯液氮购自空气化工产品(苏州)有限

公司ꎻ实验用水均为 Ｍｉｌｌｉ－Ｑ 超纯水ꎮ
抗生素目标物:磺胺嘧啶、磺胺甲唑、诺氟沙

星、恩诺沙星、土霉素、头孢噻肟钠、罗红霉素标准

品ꎬ质量分数均达到 ９８􀆰 ０％ꎬ美国 ｓｉｇｍａ 公司ꎮ
１􀆰 ３　 样品预处理

水样样品抽滤:连接抽滤装置采用 ０􀆰 ４５ μｍ 有

机滤膜ꎬ通过真空泵将采集的水样进行抽滤ꎮ 抽滤

完成后用 ３ ｍｏｌ / Ｌ 的硫酸溶液和氢氧化钠溶液将水

样的 ｐＨ 调至 ４􀆰 ０ꎬ并定容至 １ Ｌꎻ固相萃取小柱活

化:ＨＬＢ 固相萃取柱使用前先后用 ３ ｍＬ 甲醇、３ ｍＬ
超纯水缓慢流经小柱ꎬ去除柱子干扰杂质ꎻ固相萃

取:取 １ Ｌ 滤后水样ꎬ使样品以 １０ ｍＬ / ｍｉｎ 的流速通

过活化的 Ｏａｓｉｓ ＨＬＢ(５００ ｍｇꎬ６ ｃｃ)固相萃取小柱ꎬ
水样过柱后ꎬ将固相萃取小柱在真空下抽 １ ｈ 至干ꎻ
洗脱:用 ３×３ ｍＬ 甲醇洗脱固相萃取小柱(靠自然重

力流下)ꎻ浓缩:在 ４０℃水浴条件下用氮吹仪吹至近

干ꎻ定容:最后用 Ｖ(乙腈) ∶Ｖ(０􀆰 １％甲酸水)＝ １０ ∶９０
溶液定容至 １ ｍＬ 待测ꎮ
１􀆰 ４　 仪器条件

色谱条件:分析仪器采用美国 Ｔｈｅｒｍｏ 公司 ＴＳＱ
Ｑｕａｎｔｕｍ Ｕｌｔｒａ ＥＭＲ 三重四级杆质谱检测器ꎻＺｏｒｂａｘ
Ｅｃｌｉｐｓｅ ＸＤＢ－Ｃ１８ 反相色谱柱 ( ３􀆰 ０ ｍｍ × ５０ ｍｍꎬ
１􀆰 ８ μｍ):柱温 ３０℃ꎻ流速 ０􀆰 ３ ｍＬ / ｍｉｎꎻ进样量:
１０ μＬꎻ流动相 Ａ 为含 ０􀆰 １％甲酸的水ꎬ流动相 Ｂ 为

乙腈ꎮ
梯度淋洗条件:０~２ ｍｉｎꎬ２％ Ｂꎬ２~６ ｍｉｎꎬ由 ２％

Ｂ 升至 ４０％ Ｂꎬ６􀆰 ０ ~ ６􀆰 １ ｍｉｎꎬ由 ４０％ Ｂ 升至 ５０％
Ｂꎬ６􀆰 １~ ８􀆰 ０ ｍｉｎꎬ由 ５０％ Ｂ 降至 ２％ Ｂꎬ８ ~ １２ ｍｉｎꎬ
２％ Ｂꎮ

质谱条件:离子源为电喷雾电离源(ＥＳＩ＋)ꎻ扫
描模式为正离子扫描ꎻ检测模式为多反应监测

(ＭＲＭ)ꎻ离子传输管温度 ３５０℃ꎻ喷雾电压 ３ ５００ Ｖꎻ
喷雾温度 ３００℃ꎻ鞘气压力 ２０ Ａｒｂꎻ辅助气压力

４５ Ａｒｂꎻ碰撞气压力 ２ ｍＴｏｒｒꎻＭＲＭ 模式的参数如

表 １ 所示ꎮ
表 １　 ７ 种抗生素保留时间、母离子、子离子、

碰撞能、Ｔｕｎｅ 参数

分析物

保留

时间 /
ｍｉｎ

母离子

(ｍ/ ｚ)
子离子

(ｍ/ ｚ)
碰撞能 /

ｅＶ

Ｔｕｎｅ
参数 /

Ｖ

磺胺嘧啶 ５􀆰 ２６ ２５０􀆰 ９ ９２􀆰 １ꎬ１０７􀆰 ９ꎬ１５５􀆰 ９ ２７ꎬ２２ꎬ１６ ６５

磺胺甲唑 ７􀆰 １６ ２５３􀆰 ９ ６５􀆰 ２ꎬ９２􀆰 １ꎬ１０８􀆰 ０ ４５ꎬ２８ꎬ２７ ６３

诺氟沙星 ５􀆰 ７７ ３２０􀆰 ０ ２３１􀆰 ０ꎬ２８２􀆰 ０ꎬ３０２􀆰 ０ ３９ꎬ２８ꎬ２２ １００

恩诺沙星 ６􀆰 ０３ ３４７􀆰 ９ １０６􀆰 ２ꎬ１５８􀆰 ０ꎬ１７４􀆰 ０ ２９ꎬ５ꎬ１４ ８７

土霉素 ５􀆰 ８４ ４６１􀆰 ０ ２０１􀆰 ０ꎬ２８２􀆰 ９ꎬ４２５􀆰 ９ ４２ꎬ３８ꎬ１７ １１２

头孢噻肟钠 ５􀆰 ９７ ４７７􀆰 ７０３ ３４２􀆰 ９ꎬ３４５􀆰 ８ꎬ３７３􀆰 ９ ２０ꎬ１６ꎬ１２ １１６

罗红霉素 ７􀆰 ７９ ８３７􀆰 ３ １５７􀆰 ７７０ꎬ６７８􀆰 ８６０ ３１ꎬ２１ １１４

􀅰４４２􀅰
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２　 结果与讨论

２􀆰 １　 萃取条件优化

２􀆰 １􀆰 １　 固相萃取小柱的影响

为比较不同填料的固相萃取小柱对目标污染物

的富集效果ꎬ在以往实验以及文献调研的基础上ꎬ实
验选取了 Ｓｕｐｅｌｃｌｅａｎ ＬＣ－１８、ＯＡＳＩＳ ＨＬＢ ２ 种固相萃

取小柱进行对比实验ꎮ
向 １ ０００ ｍＬ 超纯水中加入浓度为 １ ｍｇ / Ｌ 的混

合标准溶液 ２００ μＬꎬ作为待测水样ꎬ用 ３ ｍｏｌ / Ｌ 的硫

酸溶液和氢氧化钠溶液将水样的 ｐＨ 调至 ４􀆰 ０ꎮ 随

后按照 １􀆰 ３ 步骤进行样品处理ꎮ
不同固相萃取柱对目标抗生素的回收率结果如

表 ２ 所示ꎮ
表 ２　 不同固相萃取小柱对目标抗生素回收率的影响％

固相萃取柱 ＳＤＺ ＳＭＸ ＮＯＲ ＥＦＸ ＯＴＣ ＣＴＸ ＲＴＭ

Ｓｕｐｅｌｃｌｅａｎ ＬＣ－１８ ７３􀆰 ８ ６２􀆰 １ ５５􀆰 ８ ５８􀆰 ９ ６５􀆰 ８ ４０􀆰 ８ ６２􀆰 ７

ＯＡＳＩＳ ＨＬＢ １０１􀆰 ５ ９５􀆰 ６ ８４􀆰 ２ ８７􀆰 １ ９２􀆰 ７ ８５􀆰 ０ ９０􀆰 ０

实验结果表明ꎬＳｕｐｅｌｃｌｅａｎ ＬＣ－１８ 固相萃取小

柱对 ７ 种目标抗生素的回收率均较低ꎬＯＡＳＩＳ ＨＬＢ
固 相 萃 取 小 柱 的 回 收 率 较 高ꎮ 原 因 可 能 是

Ｓｕｐｅｌｃｌｅａｎ ＬＣ－１８ 固相萃取小柱硅胶上接有十八烷

基ꎬ含碳量约 １１􀆰 ５％ꎬ适用于从水溶液中萃取非极

性到中等极性的分析物ꎮ ＯＡＳＩＳ ＨＬＢ 固相萃取小

柱的填料是由亲脂性二乙烯苯和亲水性 Ｎ－乙烯基

吡咯烷酮 ２ 种单体按一定比例聚合成的大孔共聚

物ꎬ具有良好的化学稳定性ꎬ对极性和非极性化合物

均有较好的保留性ꎮ 总的来说ꎬ以聚合物为填料的

萃取小柱回收率要优于硅胶键合 Ｃ１８ 柱ꎮ
２􀆰 １􀆰 ２　 上样流速的影响

理论上ꎬ在前处理富集过程中ꎬ水样的上样流速

越慢越有利于固相萃取小柱的填料对目标物质的吸

附ꎬ但考虑到实验批量处理时的分析效率ꎬ过慢的上

样流速显然不能满足分析要求ꎮ 而且ꎬ过慢的水流

速度容易引起填料过干而造成填料颗粒间孔隙的坍

塌和空气的进入ꎬ影响柱效[１８]ꎮ 为了在最短的萃取

时间内得到最大的回收率ꎬ本实验对水样前处理的

上样流速进行了优化ꎬ考察了上样流速分别为 ５、８、
１０、１５ ｍＬ / ｍｉｎ 时的水样添加回收率ꎬ见表 ３ꎮ

从表 ３ 可以看出ꎬ上样流速分别为 ５、 ８、 １０
ｍＬ / ｍｉｎ 时ꎬ目标抗生素的回收率差别不大ꎬ而当上

　 　 　 　 　 　 　表 ３　 不同水样过柱流速对目标抗生素回收率的影响％

上样流速 /

(ｍＬ􀅰ｍｉｎ－１)
ＳＤＺ ＳＭＸ ＮＯＲ ＥＦＸ ＯＴＣ ＣＴＸ ＲＴＭ

５ ９３􀆰 ２ ９８􀆰 ７ １０３􀆰 ５ ８６􀆰 ９ １０５􀆰 ６ ８５􀆰 ４ ８４􀆰 ２

８ ９０􀆰 ８ ９３􀆰 ４ ９５􀆰 ６ ８１􀆰 ２ ９８􀆰 ３ ８１􀆰 ２ ７９􀆰 ６

１０ ９５􀆰 １ ９１􀆰 ０ ９８􀆰 ９ ８０􀆰 ８ ９２􀆰 ８ ７８􀆰 ４ ７５􀆰 ３

１５ ７１􀆰 ２ ６４􀆰 ５ ６１􀆰 ２ ５９􀆰 ８ ６５􀆰 ３ ５１􀆰 ４ ４９􀆰 ６

样流速升高到 １５ ｍＬ / ｍｉｎ 时ꎬ回收率显著降低ꎮ 考

虑到缩短萃取时间提高分析效率ꎬ本实验最终选择

上样流速为 １０ ｍＬ / ｍｉｎꎮ 但也有一些研究表明ꎬ上
样流速对固相萃取的回收率并无显著影响ꎬ原因可

能与目标分析物质的组分和萃取小柱的填料的性质

有关[１９－２１]ꎮ
２􀆰 １􀆰 ３　 水样 ｐＨ 的影响

水样的 ｐＨ 可以影响抗生素与固相萃取小柱的

结合效率ꎬ影响到最终的萃取效果ꎬ因此选择合适的

ｐＨ 很有必要ꎮ 有研究表明ꎬ抗生素在酸性条件下比

中性、碱性条件与萃取小柱的结合效果更高[２２]ꎮ 因

此ꎬ本实验将过柱的水样 ｐＨ 分别调成 ２􀆰 ０、３􀆰 ０、
４􀆰 ０、５􀆰 ０ ４ 种水平以考察 ｐＨ 对萃取效率的影响ꎬ结
果见图 １ꎮ 由图可知ꎬ目标抗生素的萃取效率在 ｐＨ
２􀆰 ０~４􀆰 ０ 逐渐上升ꎬ在 ｐＨ ５􀆰 ０ 迅速下降ꎮ

１—ＳＤＺꎻ２—ＳＭＸꎻ３—ＮＯＲꎻ４—ＥＦＸꎻ５—ＯＴＣꎻ６—ＣＴＸꎻ７—ＲＴＭ

图 １　 水样 ｐＨ 对目标抗生素回收率的影响

２􀆰 １􀆰 ４　 水样离子强度的影响

文献[２３]指出ꎬ在水样中加入适量的盐可以提

高离子强度ꎬ从而降低有机目标物在水中的溶解度ꎬ
进一步提高实验的萃取效率ꎮ 本实验分别在水样中

加入不同质量分数(０~２０％)的 ＮａＣｌ 考察离子强度

对萃取效率的影响ꎮ 实验结果显示ꎬ水样中离子强

度的存在与否对萃取效果并没有显著影响ꎮ 所以本

实验最终选择不额外添加 ＮａＣｌꎮ
２􀆰 １􀆰 ５　 洗脱剂种类以及使用量的影响

为了找到合适种类的洗脱液洗脱分析物ꎬ实验

􀅰５４２􀅰
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考察了甲醇、乙腈 ２ 种常见的有机溶剂ꎬ如表 ４ 所

示ꎬ结果表明ꎬ使用甲醇为洗脱剂时获得了最高的洗

脱效率ꎮ
表 ４　 洗脱剂种类对目标抗生素回收率的影响 ％

洗脱剂 ＳＤＺ ＳＭＸ ＮＯＲ ＥＦＸ ＯＴＣ ＣＴＸ ＲＴＭ

甲醇 ９０􀆰 ４ ９６􀆰 ５ ９１􀆰 ３ ８８􀆰 ９ ９０􀆰 ８ ８６􀆰 ５ ９２􀆰 ６

乙腈 ５２􀆰 ５ ５２􀆰 ８ ８７􀆰 ６ ７９􀆰 ８ ６５􀆰 ３ ２６􀆰 ２ ２２􀆰 ８

为了使目标物质从萃取小柱上洗脱完全ꎬ实验

考察了洗脱剂体积 ６、９、１２ ｍＬ 对萃取回收率的影

响ꎮ 结果发现ꎬ６ ｍＬ 的甲醇溶液能够得到最高的洗

脱效果ꎬ因此选择 ６ ｍＬ 的甲醇作为洗脱剂ꎮ
２􀆰 ２　 方法的线性范围和检出限

配制浓度为 ０􀆰 ５、１、５、１０、５０、１００、２００ ｎｇ / Ｌ 的

系列标准溶液ꎮ 在上述前处理条件下进行萃取富集

并测定ꎬ每个浓度水平平行测定 ３ 次ꎮ 以标准溶液

浓度(Ｘ)对色谱峰峰面积(Ｙ)做线性拟合(线性拟

合方程见表 ５)ꎬ得出 ７ 种抗生素在 ０􀆰 ５ ~ ２００ ｎｇ / Ｌ
的范围内有较好的线性关系ꎬ如表 ２ 所示ꎬ相关系数

Ｒ２≥０􀆰 ９９ꎮ
表 ５　 目标抗生素的线性拟合方程、线性范围、相关系数

抗生素名称 线性方程
线性范围 /

(ｎｇ􀅰Ｌ－１)

检出限 /

(ｎｇ􀅰Ｌ－１)

相关系数

(Ｒ２)

磺胺嘧啶　 ｙ＝１９４２９􀆰 ０ｘ－３９５９３􀆰 ３ ０􀆰 ５~２００ ０􀆰 １０ ０􀆰 ９９９０３

磺胺甲唑 ｙ＝１８２３８􀆰 ８ｘ－６１５９２􀆰 １ ０􀆰 ５~２００ ０􀆰 １３ ０􀆰 ９９８２１

诺氟沙星　 ｙ＝２８２４􀆰 ９ｘ－２１５４５􀆰 ０８ ０􀆰 ５~２００ ０􀆰 ３６ ０􀆰 ９９７８

恩诺沙星　 ｙ＝６０７１４􀆰 ０ｘ－４３８７９７􀆰 ３ ０􀆰 ５~２００ ０􀆰 ０１ ０􀆰 ９９５９３

土霉素　 　 ｙ＝１９０３４􀆰 ３ｘ－９８９２２􀆰 ２ ０􀆰 ５~２００ ０􀆰 １８ ０􀆰 ９９７０５

头孢噻肟钠 ｙ＝１１７９􀆰 ０ｘ－１１６３􀆰 ９ ０􀆰 ５~２００ １􀆰 ２０ ０􀆰 ９９４５１

罗红霉素　 ｙ＝７３４１７􀆰 ２ｘ＋２４７２１８ ０􀆰 ５~２００ ０􀆰 １２ ０􀆰 ９９４５１

２􀆰 ３　 实际样品分析

为了进一步证实该方法对实际水样中抗生素分

析的可靠性ꎬ本研究采集了苏州市某给水厂出水ꎬ并
对实际水样进行 ５０、１００、２００ ｎｇ / Ｌ ３ 个浓度水平的

加标回收实验ꎬ每个浓度平行测定 ５ 次ꎬ各自的检出

浓度、回收率和相对标准偏差的平均值见表 ６ꎮ 结

果显示ꎬ自来水样品中未检测出抗生素残留ꎬ水厂样

品中检测出低浓度水平的磺胺甲唑ꎬ浓度为

５􀆰 ２４ ｎｇ / Ｌꎮ ７ 种抗生素的平均加标回收率在 ６８％ ~
１１２％ꎬ相对标准偏差在 １􀆰 ６％~ １０􀆰 ７％ꎮ 因此ꎬ本方

法的回收率和精密度良好ꎬ可满足项目检测需求ꎮ

表 ６　 给水厂、自来水中抗生素的检出值、加标回收率和

相对标准偏差(ｎ＝５)

抗生素

名称

加标

浓度 /

(ｎｇ􀅰Ｌ－１)

给水厂 自来水

检出值 /

(ｎｇ􀅰Ｌ－１)

回收

率 / ％

ＲＳＤ /

％

检出值 /

(ｎｇ􀅰Ｌ－１)

回收

率 / ％

ＲＳＤ /

％

磺胺嘧啶　 ０ ＮＤ — — ＮＤ — —

　 ５０ ４１􀆰 １５ ８２􀆰 ３ ９􀆰 ９ ４８􀆰 ７８ ９７􀆰 ６ ６􀆰 ０

　 １００ ８９􀆰 ２３ ８９􀆰 ２ ６􀆰 ５ ９２􀆰 ７２ ９２􀆰 ８ ７􀆰 ９

　 ２００ １９５􀆰 １０ ９７􀆰 ６ ４􀆰 ２ ２０８􀆰 ５１ １０４􀆰 ３ ９􀆰 ０

磺胺甲唑 ０ ５􀆰 ２４ １０４􀆰 ８ ２􀆰 ３ ＮＤ — —

　 ５０ ５１􀆰 ３２ ９２􀆰 ９ ７􀆰 ３ ５５􀆰 ８３ １１１􀆰 ７ ２􀆰 ５

　 １００ ９３􀆰 ２４ ８８􀆰 ６ ６􀆰 ８ ９８􀆰 ７４ ９８􀆰 ７ ９􀆰 ０

　 ２００ ２００􀆰 ３２ ９７􀆰 ６ ８􀆰 ９ １９１􀆰 ２４ ９５􀆰 ６ ２􀆰 ８

诺氟沙星　 ０ ＮＤ — — ＮＤ — —

　 ５０ ３８􀆰 ２５ ７６􀆰 ５ １１􀆰 ７ ４１􀆰 ０２ ８２􀆰 ０ ７􀆰 ８

　 １００ ８７􀆰 ５９ ８７􀆰 ６ ３􀆰 ７ １０２􀆰 ８７ １０２􀆰 ３ ８􀆰 ５

　 ２００ １８５􀆰 ８０ ９２􀆰 ９ ３􀆰 ７ １７８􀆰 ２４ ８９􀆰 １ ６􀆰 ８

恩诺沙星　 ０ ＮＤ — — ＮＤ — —

　 ５０ ５４􀆰 ５８ １０９􀆰 ２ ４􀆰 ８ ４１􀆰 ０４ ８２􀆰 １ ６􀆰 ４

　 １００ ９１􀆰 ０７ ９１􀆰 １ ５􀆰 ９ ８５􀆰 ０２ ８５􀆰 ０ ２􀆰 ３

　 ２００ ２０２􀆰 ２０ １０１􀆰 １ ３􀆰 ４ １８５􀆰 ２２ ９２􀆰 ６ １􀆰 ６

土霉素　 　 ０ ＮＤ — — ＮＤ — —

　 ５０ ３９􀆰 ５５ ７９􀆰 １ ８􀆰 ５ ４８􀆰 ７１ ９７􀆰 ４ ２􀆰 ８

　 １００ １０３􀆰 ８５ １０３􀆰 ９ ３􀆰 １ １１０􀆰 ８５ １１０􀆰 ９ ８􀆰 ２

　 ２００ １９０􀆰 ０７ ９５􀆰 ０ ３􀆰 ７ １９５􀆰 ２８ ９７􀆰 ６ ３􀆰 ４

头孢噻肟钠 ０ ＮＤ — — ＮＤ — —

　 ５０ ３５􀆰 ２８ ７０􀆰 １ ３􀆰 ４ ３８􀆰 ８５ ７７􀆰 ７ ６􀆰 ４

　 １００ ８４􀆰 ０４ ８４􀆰 ０ ２􀆰 ３ ８８􀆰 ０７ ８８􀆰 １ ６􀆰 １

　 ２００ １７５􀆰 ０２ ８７􀆰 ５ ６􀆰 ５ １８０􀆰 ０４ ９０􀆰 ０ ４􀆰 ５

罗红霉素　 ０ ＮＤ — — ＮＤ — —

　 ５０ ３４􀆰 ０８ ６８􀆰 ２ ８􀆰 ２ ３６􀆰 １２ ７２􀆰 ２ ７􀆰 ３

　 １００ ８７􀆰 ０７ ８７􀆰 １ ２􀆰 ７ ８９􀆰 ０５ ８９􀆰 １ ６􀆰 ０

　 ２００ １７５􀆰 ０６ ８７􀆰 ５ ２􀆰 ６ １８６􀆰 ０５ ９３􀆰 ０ ５􀆰 ４

３　 结论

建立了高效准确分析饮用水源水中痕量抗生素

的固相萃取 /液相色谱串联质谱法测定苏州市主要

供水水厂的 ７ 种抗生素(磺胺嘧啶、磺胺甲唑、诺
氟沙星、恩诺沙星、土霉素、头孢噻肟钠、罗红霉素)
残留的分析方法ꎮ 所分析的 ７ 种抗生素在 ０􀆰 ５ ~
２００ ｎｇ / Ｌ 都有较好的线性ꎬ相关系数大于 ０􀆰 ９９ꎬ检
出限在 ０􀆰 １ ~ １􀆰 ２ ｎｇ / Ｌꎬ实际水样加标回收率在

􀅰６４２􀅰
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６８％~１１２％ꎬ相对标准偏差在 １􀆰 ６％ ~１０􀆰 ７％ꎮ 该方

法的回收率和精密度良好ꎬ重现性佳且用时短ꎬ可满

足实际水样中痕量抗生素的检测ꎮ
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