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[摘 要 ] 建立了猪饲料中 3吡啶甲醇含量测定方法。取氨基柱作为色谱柱, 以磷酸二氢钾

( 0. 025 mol /L ) 乙腈 庚烷磺酸钠 ( 0. 25 mo l/L ) = 25 75 0. 4( V /V, pH 4. 50)为流动相,检测波长

260 nm,流速为 0. 5mL /m in。饲料中 3吡啶甲醇的检测限为 0. 032 g /g, 定量限为 0. 12 g /g。

回归曲线方程为 A = 24. 75C + 0. 43, r= 0. 999 3。平均回收率为 80% ~ 85%。
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3吡啶甲醇 ( 3 pyridy lcarbino l)常作为医药中间

体使用,作为扩血管药物能刺激血液循环加速
[ 1 ]

,

作为饲料添加剂能促进家畜生长发育,但同时 3吡

啶甲醇也是一种对人体有害的兴奋剂。目前国内

还没有检测饲料中 3吡啶甲醇含量的方法,本试验

通过研究建立了一种高效液相色谱法检测饲料中

的 3吡啶甲醇。

1 材料与方法

1. 1 色谱仪及色谱条件 Ag ilen t1100型高效液相

色谱仪,配 DAD检测器, 检测波长 260 nm; 色谱柱

为 NUCLEOSIL EC 100 5 NH 2 RP柱 ( 250 mm  

4. 60mm),德国 MN公司。流动相为磷酸二氢钾

( 0. 025 mol /L ) 乙腈 庚烷磺酸钠 ( 0. 25mo l/L ) =

25 75 0. 4( V /V ) ,用稀 H 3PO 4调到 pH 4. 50;流速

为 0. 5mL /m in;柱温 26 ! 。
1. 2 试剂与材料 3吡啶甲醇,批号 G I01,东京化

成工业株式会社;乙睛、甲醇为色谱纯; 三氯甲烷、

磷酸二氢钾、磷酸为分析纯;庚烷磺酸钠,北京科技

协作中心中国药品生物制品检定所研究分部; 252

中猪配合饲料 (不含 3-吡啶甲醇 ) , 广东省广弘九

江饲料有限公司。

1. 3 分析溶液的制备

1. 3. 1 空白猪饲料溶液 将猪饲料样品粉碎,取

粉碎后的样品约 5 g, 精密称定,置具塞锥形瓶中,

加氯仿 50mL,超声 15m in,过滤,滤液置梨形瓶中。

用氯仿 10 mL分次洗涤锥形瓶及滤渣, 合并滤液。

滤液在 40 ! 水浴上旋转蒸发至约 1 mL, 转移至 10

mL磨口离心管中, 用氯仿 3 mL分次洗涤梨形瓶,

合并入离心管中。在氮气流 ( 40 ! )下吹干, 加水

2. 0 mL,旋涡振荡 10 s,经 0. 45 mm滤膜过滤,作为

空白溶液。

1. 3. 2 对照溶液 精密称取 3吡啶甲醇 10. 52mg

置于 10mL量瓶中, 加水溶解并稀释至刻度, 得 3

吡啶甲醇浓度为 1. 052 mg /mL的对照品贮备液。

吸取对照品贮备液 1. 0mL置 100mL量瓶中,加水

溶解并稀释至刻度, 得 3吡啶甲醇浓度为 10. 52

g /mL的对照溶液。

1. 3. 3 工作曲线用系列溶液 分别吸取一定量的

对照溶液用氯仿稀释成浓度为 0. 2104、0. 4208、

0. 8416、1. 262、1. 683、2. 104 g /mL,备用。

2 结 果

2. 1 色谱分离 在 1. 1项色谱条件下分别取 3吡

啶甲醇对照溶液 ( 10. 52 g /mL)和空白溶液各 10

L注入色谱仪,记录色谱图 (图 1A、B )。 3吡啶甲

醇和样品中相邻色谱峰的分离度大于 1. 5;理论板

数以 3吡啶甲醇计算大于 4 000。

2. 2 线性与范围 吸取不同浓度的工作曲线用对

照溶液各 10 L,分别进样测定,以峰面积 ( y )对对

照溶液系列浓度 ( x )进行回归, 得回归方程 y =

24. 75x+ 0. 43, r= 0. 999 3, 试验表明 3-吡啶甲醇
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浓度在 0. 2104~ 2. 104 g /mL之间,峰面积与浓度

线性关系良好。

A. 3-吡啶甲醇对照溶液; B. 空白饲料溶液;

C. 空白饲料 + 3-吡啶甲醇; 1. 3 -吡啶甲醇峰

图 1 高效液相色谱图

2. 3 添加回收率及精密度测定 分别精密量取

1. 262 g /mL对照溶液 0. 5、1. 0、2. 0 mL加入已称

有 5. 0 g空白猪饲料粉末的具塞锥形瓶中, 按供试

品溶液的制备方法处理并测定, 每一浓度水平做 6

个平行,色谱图见图 1C。3个浓度平均回收率分别

为 80. 7%、83. 8%、85. 3% ; RSD 分别为 7. 7%、

5. 9%和 5. 0%, 结果见表 1。

2. 4 检测限和定量限的确定 称取已粉碎的饲料

20份,每份 5. 00 g。按 1. 3. 1项下的方法处理,进

行 HPLC测定。求出空白样品在所测药物出峰时

间处的噪音平均值和标准差。以空白样品噪音平

均值加上 3倍标准差的峰面积所对应的药物浓度

为最低检测限,以空白样品噪音平均值加上 10倍

标准差的峰面积所对应的药物浓度为定量限。根

据回归方程计算, 检测限为 0. 032 g /g,定量限为

0. 12 g /g。

表 1 猪饲料中 3-吡啶甲醇的回收率试验

添加量

/m g

测得量

/m g

加样回收率

/%

平均加样

回收率 /%

RSD

/%

0. 6312 0. 4986 79. 0 80. 7 7. 7

0. 5465 86. 6

0. 4293 68. 0

0. 5631 89. 2

0. 4868 77. 1

0. 5326 84. 4

1. 2624 1. 0542 83. 5 83. 8 5. 9

1. 0065 81. 3

0. 9862 78. 1

1. 0002 79. 2

1. 1109 88. 0

1. 1724 92. 9

2. 5248 2. 3123 91. 6 85. 3 5. 0

2. 0642 81. 8

2. 1019 83. 2

2. 2967 91. 0

2. 1502 85. 2

2. 0005 79. 2

3 讨论与结论

3. 1 3-吡啶甲醇作为尼古丁的代谢物, 曾有报道

用 C18柱可以对它进行分析
[ 2]
。但根据文献

[ 3, 4]
报

道的流动相不能把 3-吡啶甲醇与饲料中的其它杂

质分离, 改变流动相的各种配比仍然无法达到分

离。经过对饲料成分的分析,发现配合饲料中添加

了多种维生素,其中维生素 B族中的烟酸、维生素

B6与 3-吡啶甲醇结构非常相似, 都以吡啶环和环

上的羟基为主要结构, 因此 C18柱无法满足分离此

类化合物的要求。上海安谱公司曾用 NH 2柱有效

分离维生素 B族各种维生素。因此改用 NH 2柱,

经试验分离效果明显改变。

3. 2 水溶性维生素的 HPLC分离中, 采用的流动

相主要有乙腈 磷酸二氢钾的十二烷基磺酸钠溶液

( 22 78 )
[ 5]
、乙腈 磷酸二氢钾 ( 0. 1 mo l/L )

NaC lO 4 ( 0. 1 mo l /L ) ( pH 3. 5)
[ 6]
、磷酸二氢钾溶液

( 0. 05mo l/L )与甲醇梯度洗脱
[ 7]
、磷酸二氢钾和庚

烷磺酸钠水溶液 -甲醇 - 三乙胺 ( 85 15 0. 4), 用

磷酸调 pH至 2. 8
[ 8]
等。本试验通过摸索最终确定

流动相为磷酸二氢钾 ( 0. 025 mo l /L) 乙腈 庚烷磺

酸钠 ( 0. 25mo l/L ) = 25 75 0. 4( V /V, pH4. 50) ,可

以满足分析要求。

3. 3 在该流动相条件下,氨基柱的寿命较短,所以

应尽快完成实验。

3. 4 该方法操作简单, 灵敏度高, 检测限、回收率、
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重复性和线性范围较好, 适用于猪饲料中 3- 吡啶

甲醇含量的测定。
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Determ ination of 3 PyridylcarbinolContent in Feed by HPLC
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Abstract: In order to detect the content o f 3 pyridy lcarb ino l in feed, an Ion RP HPLC method w as established.

The chromatograph ic conditions w ere: NUCLEOSIL EC ( 250 mm  4. 6 mm ) 100 5 NH 2 RP co lumn; KH2 PO4

( 0. 025 mol /L ) CH 3CN C7H 15SO 3N a( 0. 25 mo l/L ) = 25 75 0. 4( V /V, pH 4. 50) as mobile phase; detection

w ave leng th at 260 nm; flow rate of 0. 5 mL /m in. Resu lts show ed that the linear range of detection w as betw een

0. 2104~ 2. 104 g /mL, r= 0. 999 3. The average recovery w as ( 80. 7 # 7. 7)% for 0. 3 g /mL; ( 83. 8 #
5. 9)% for 0. 6 g /mL; ( 85. 3 # 5. 0)% for 1. 2 g /mL. The determ ination lim itw as 0. 12 g /g.

Key words: Ion RP HPLC; feed; 3 pyridy lcarbino l

兽药地方标准升国家标准目录 ( 3)

序号 标准名称 规格 兽药品种编号

14 复方磺胺间甲氧嘧啶注射液

10m L 磺胺间甲氧嘧啶 1g+甲氧苄啶 0. 2g

50m L 磺胺间甲氧嘧啶 5g+甲氧苄啶 1g

100mL 磺胺间甲氧嘧啶 10g+甲氧苄啶 2g

6027

6028

6029

15 复方磺胺间甲氧嘧啶钠溶液
50m L 磺胺间甲氧嘧啶钠 5g+甲氧苄啶 1g

100mL 磺胺间甲氧嘧啶 10g+甲氧苄啶 2g

6030

6031

16 诺氟沙星粉

2. 5%

5%

10%

6032

6033

6034

17 葡萄糖酸钙溶液 30% 6035

18 复合阿司匹林可溶性粉 质量标准规定了处方 6036

19 复方乌洛托品可溶性粉 质量标准规定了处方 6037

20 马度米星铵溶液

100mL 0. 25g(马度米星 )

100mL 0. 5g(马度米星 )

100mL 1g(马度米星 )

6038

6039

6040
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