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[摘 　要 ]　对磺胺喹噁啉钠采用硅胶 GF254板为固定相 ,以正丁醇 - 浓氨水 (15 ∶3)为展开剂 ,用

薄层色谱鉴别中兽药散剂中磺胺喹噁啉钠分离较好 ,斑点显色清晰且无干扰 ,可用于中药散剂中

非法添加物磺胺喹噁啉钠的快速筛选。采用 C18柱为固定相 ,以甲醇 - 乙腈 - 水 - 冰乙酸 (2 ∶2 ∶

9 ∶0. 2)为流动相 ,紫外检测波长为 270 nm。液相色谱鉴别中药散剂中非法添加磺胺喹噁啉钠分

离良好 ,无干扰峰 ,可用于中兽药散剂中非法添加物磺胺喹噁啉钠的鉴别。
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Abstract: TLC and HPLC method were established for the determ ination of sulfaqiunoxline sodium in herb

veterinary drug compound p reparation. TLC condition: D rug was separated on silica gel thin layer chromatography

p late; develop ing agent was n - butanol/ stronger ammonia water ( 15 ∶3). HPLC conditons: the chromatography

column was C18 column of 150 mm ×4. 6 mm, 5μm; mobile phase wasmethanol - acetonitrile - water - acetic acid

(2 ∶2 ∶9 ∶0. 2, V /V ) ; Determ ination was by UV detection at 270 nm. This meathod identifying sulfaqiunoxline

sodium adding to herb veterinary drug compound p reparation is successfully feasible.
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　　目前 ,某些不法兽药生产企业为了增强中药的

治疗效果 ,常在中兽药散剂中非法添加抗菌药物 ,

造成畜禽机体中毒 ,畜禽产品中的兽药残留超标 ,

严重影响食品安全和公共卫生。这些散剂大多数

是治疗肠道感染的中药散剂。本试验针对《中国兽

药典 》中常用的治疗肠道菌感染的处方进行了非法

添加磺胺喹噁啉钠薄层色谱快速筛选方法和液相

色谱方法的研究。处方包括 :止痢散、四黄止痢颗

粒、黄连解毒散、清瘟败毒散、白头翁散、鸡球虫散、

荆防败毒散、公英散。薄层色谱方法经济、操作简

单可行 ,可以作为快速筛选方法 ;由于中药成分比

较复杂 ,本试验对液相色谱方法不断摸索 ,前后选

择了两种流动相 ,通过优化色谱条件 ,提高了分离

效果 ,可以对非法添加的磺胺喹恶啉进一步确证。
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1　仪器与试药

1. 1　仪器 　GF254薄层分析板 ( 10 cm ×20 cm ) ;

SB3200 /KQ3200超声波清洗仪 ,昆山超声仪器有限

公司。天平 :感量 0. 01 g; 分析天平 :感量 0. 000 01

g;W aters 2695高效液相色谱仪 ,W aters公司 ;滤膜

(0. 22μm)。

1. 2　药品及试剂 　正丁醇、浓氨水均为分析纯 ;磷

酸、冰乙酸均为优级纯 ;甲醇、乙腈均为色谱纯 ;水

为超纯水。磺胺喹噁啉钠原料 ,吴江市博霖实业有

限公司 ,批号 08030703, 经红外光谱鉴别 ,含量

98. 9% ,作为对照品 ;散剂和阳性添加散剂均为本

实验室自制小样 , 8种散剂包括 :白头翁散、黄连解

毒散、公英散、止痢散、清瘟败毒散、鸡球虫散、荆防

败毒散、四黄止痢颗粒。

2　方法与结果

2. 1　色谱条件

2. 1. 1 　薄层色谱方法展开剂 :正丁醇 - 浓氨水

(15∶3) ;吸附剂 : GF254薄层色谱板。

2. 1. 2　液相色谱方法的色谱条件 :色谱柱 : C18柱 ,

150 mm ×4. 6 mm ( i. d) ,粒径 5μm;流动相 A 为

0. 017 mol/L磷酸溶液 - 乙腈 ( 80 ∶20) ;流动相 B

为甲醇 -乙腈 - 水 - 冰乙酸 ( 2 ∶2 ∶9 ∶0. 2) ;流速

0. 8 mL /m in;紫外检测器 ,检测波长 270 nm;进样量

20μL;柱温为室温。

2. 2　样品制备 　阴性样品的制备 :按照各产品处

方 ,自制阴性样品。阳性添加样品 (含磺胺喹噁啉

钠 0. 5% )的制备 :取磺胺喹噁啉钠 0. 005 g添加到

1 g自制阴性样品中。每种散剂作 6个重复添加。

2. 3　提取方法

2. 3. 1　取各种样品 1 g加乙醇 10 mL,超声处理 5

m in,滤过 ,滤液作为 TLC供试品溶液。取滤液用流

动相稀释 40 倍 , 0. 25 μm 滤膜滤过 ,滤液作为

HPLC供试品溶液。

2. 3. 2　取对照品 0. 01 g,加乙醇 10 mL,超声处理

5 m in,作为 TLC对照品溶液。取本溶液适量稀释 ,

配制成 0. 5、2、5、10、20、50μg/mL的系列浓度 ,浓

度为 5μg/mL的溶液作为 HPLC对照品溶液。

2. 4　方法与结果

2. 4. 1　取 TLC供试品溶液及 TLC对照品溶液各

2μL,点于硅胶 GF254薄层板上 ,以正丁醇 - 浓氨水

(15 ∶3)为展开剂 ,展开 ,取出 ,晾干 ,置紫外光灯

(254 nm )下检视 ,结果见图 1。

1. 止痢散阴性样品 ; 2. 止痢散阳性添加样品 ;

3.四黄止痢颗粒阴性样品 ; 4. 四黄止痢颗粒阳性添加样品 ;

5. 磺胺喹噁啉钠对照品 ; 6. 黄连解毒散阴性样品 ;

7.黄连解毒散阳性添加样品 ; 8. 清瘟败毒散阳性添加样品 ;

9. 清瘟败毒散阴性样品 ; 10. 白头翁散阴性样品 ;

11. 白头翁散阳性添加样品 ; 12. 鸡球虫散阴性样品 ;

13. 鸡球虫散阳性添加样品 ; 14.磺胺喹噁啉钠对照品 ;

15. 荆防败毒散阴性样品 ; 16. 荆防败毒散阳性添加样品 ;

17. 公英散阴性样品 ; 18. 公英散阳性添加样品

图 1　以正丁醇 -浓氨水 (15 ∶3)为展开剂的薄层色谱图

　　结果显示 ,阳性添加样品展开后与磺胺喹噁啉

钠对照品具有位置相同颜色相同的斑点 ,而阴性样

品无斑点。本方法在阳性添加系统中得到良好的

分离度 ,阴性对照无干扰。说明本方法可有效地避

免假阳性与假阴性结果的产生。

2. 4. 2　采用流动相 A, 观察色谱图发现 , 8种复方

制剂中 ,只有止痢散、鸡球虫散 ,公英散 ,在磺胺喹

噁啉钠出峰处保留时间 tR 17 m in附近没有任何干

扰峰 ,四黄止痢颗粒、黄连解毒散、清瘟败毒散、白

头翁散、荆防败毒散均有高低不同的一个主峰干扰

磺胺喹噁啉钠出峰时间 ,阳性添加样品中的磺胺喹

噁啉钠和主峰融合成一个肩峰 (见图 2) ,通过比较

处方发现有上述干扰的各种散剂均含有不同比例

的黄连和 /或黄柏 ,从其干扰峰的峰高来看 ,正好与

散剂中含有黄连或 /和黄柏的比例大体一致 ,初步

猜测可能是由于盐酸小檗碱的干扰。另试验 ,取盐

酸小檗碱对照品、黄连对照药材黄柏对照药材做同

样前处理后 ,作适量稀释 ,液相色谱测定。干扰主

峰和盐酸小檗碱的保留时间一致 ,由此证明是由复

方中黄连和黄柏的共同的有效成分盐酸小檗碱造

成的干扰。
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1. 标准样品 sq10; 2. 盐酸小檗碱对照品

3. 阳性添加样品 ; 4. 阴性样品

图 2　盐酸小檗碱和黄连解毒散阳性添加样品和

阴性样品色谱图

2. 4. 3　为了避开盐酸小檗碱造成的干扰 ,改用流

动相 B:甲醇 -乙腈 - 水 - 冰乙酸 (2 ∶2 ∶9 ∶0. 2) ,

发现盐酸小檗碱的保留时间提前在 4. 1 m in左右

(见图 3) ,而磺胺喹噁啉钠的保留时间在 9. 5 m in

左右 (见图 3、图 4) ,阴性样品无干扰 ,阳性添加样

品可以完全检出磺胺喹噁啉钠的存在。8种散剂采

用流动相 B:甲醇 - 乙腈 - 水 - 冰乙酸 ( 2 ∶2 ∶9 ∶

0. 2) ,及相应的色谱条件 ,如添加磺胺喹噁啉钠即

可检出。此方法快速简单可行 ,可以对中药中非法

添加磺胺类药物进行快速筛选。

2. 4. 4　采用流动相 B,本试验测得磺胺喹噁啉钠
标准溶液浓度在 0. 5～50μg/mL范围内 ,其线性回
归方程为 Y = 6. 1 ×10

4
X + 1. 36 ×10

4
,相关系数为 :

R = 0. 999 985,由此看出本方法具有良好的线性响
应。其阳性添加回收率均在 75% ～110%范围内 ,

批内变异系数均小于 10% (见表 1) ,本方法回收率
完全满足要求。

表 1　8种散剂中添加 5 mg/g磺胺喹噁啉药物

回收率试验结果 ( n = 6)

中药散剂 回收率 /%
平均回
收率 /%

批内
RSD /%

四黄止痢颗粒 83. 6、85. 9、90. 5、101. 5、87. 3、92. 3 90. 2 6. 4

黄连解毒散 95. 2、89. 1、96. 3、96. 8、99. 9、102. 3 96. 6 4. 3

清瘟败毒散 79. 6、82. 5、90. 6、85. 1、96. 3、99. 6 88. 9 8. 1

白头翁散 106. 3、97. 8、84. 6、105. 1、86. 3、92. 6 95. 4 8. 8

荆防败毒散 101. 2、103. 1、95. 6、92. 1、88. 6、83. 7 94. 0 7. 2

止痢散 96. 5、85. 9、95. 9、95. 6、105. 3、90. 2 94. 9 6. 3

鸡球虫散 95. 3、85. 9、88. 6、87. 3、90. 2、86. 9 89. 0 3. 5

公英散 95. 3、85. 1、81. 9、92. 7、98. 3、86. 9 90. 0 6. 5

3　结论与讨论
对 8种中药散剂中非法添加磺胺喹噁啉钠 ,在

同一硅胶 GF254薄层板上 ,采用同一展开剂 ,薄层色
谱方法对大量的样品可以进行同位比较和鉴别。
0. 5%的添加检出限是根据临床应用而定的 ,临床
应用低于 0. 5%无意义 ,如非法添加其含量必定大
于 0. 5%。薄层色谱方法干扰少 ,准确率高 ,简便、
快捷、可同时鉴别大量样品。与液相法比较 ,成本
低 ,时间快 ,样品适应性高 ,尤其适合中小型养殖企
业选择药物时应用。

对于液相色谱方法 ,流动相的选择是方法的关
键问题。在选用流动相 A时 ,出现了很多干扰峰 ,

尤其是盐酸小檗碱的干扰 ,常常有含有黄连或者黄
柏的中兽药散剂外贸出口时 ,采用动物源食品中磺
胺类药物残留检测方法 [ 1 ]的色谱条件进行检测常
检出假阳性 ,可能与中药中的盐酸小檗碱有关。后
面的实验 ,我们将进一步证实 ,中药中的盐酸小檗
碱 ,因流动相的不同 ,在不同的保留时间对其他磺
胺类药物造成不同程度的干扰。

对 8种中兽药散剂中非法添加磺胺喹噁啉钠 ,

应用液相色谱方法 ,可以对大量样品进行鉴别 ,适
合经济条件好的具备高效液相色谱仪的大型养殖
集团对药物进行鉴别 ,从源头杜绝磺胺药的非法添
加引起的药物残留超标等问题 ,以保证动物源食品
安全和公共卫生安全。
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