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［摘　 要］ 　 建立了高效液相色谱测定中兽药散剂中甲砜霉素、氟苯尼考、氯霉素 ３ 种非法添加药物

的方法。 采用 Ｗａｔｅｒｓ Ａｔｌａｎｔｉｓ Ｔ３ 色谱柱（４􀆰 ６ ｍｍ ×２５０ ｍｍ，５ μｍ），以甲醇 － 乙腈 － 水为流动相进

行梯度洗脱，流速为 １􀆰 ０ ｍＬ ／ ｍｉｎ，检测波长为 ２２４ 和 ２７８ ｎｍ。 该方法选取 ４ 种常见中药散剂：健胃

散、止痢散、球虫散、胃肠活。 经验证，甲砜霉素的检测限为 ３ ｇ ／ ｋｇ、氟苯尼考及氯霉素的检测限均为

４ ｇ ／ ｋｇ，对照溶液的线性范围为 １０ ～ ５００ μｇ ／ ｍＬ，峰面积的相对标准偏差分别为 ０􀆰 １１％ 、０􀆰 １１％ 、
０􀆰 １３％ 。 按外标法计算其回收率，三种药物的回收率均在 ９８􀆰 ０％ ～１０３􀆰 ０％ ，变异系数均在 ０􀆰 ６％ ～
１􀆰 ６％ 。 与传统的标准检测方法相比，研究最终完成了几种中兽药制剂中同时检测三种酰胺醇类药

物，突破了原有标准中一种药物的检测方法，提高了检测工作效率，同时该方法具有较好的灵敏度、
准确度和稳定性，能够满足对三种药物常规检测的要求。 在实际工作中，通过对不同类别固体兽药

制剂进行实验探索验证，得出该方法具有很好的适用性，为相关检测单位的检测工作提供了一定的

技术支持，提高违法添加的检出率。
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　 　 酰胺醇类药物，主要有氯霉素、甲砜霉素及氟

苯尼考，其作为一种抑菌性广谱抗生素，作用是抗

感染，可作用于细菌核糖核蛋白体的 ５０Ｓ 亚基，而
阻挠蛋白质的合成［１］。 由于其价格低廉，可大量生

产，因此有些不法商家将酰胺醇类药物加入绿色、
安全的中兽药散剂中，以提高药物抗菌作用。 添加

的化学药物与中药的相互作用既有可能减弱疗效，
又有可能对动物产生新毒副作用［２ － ３］。 非法添加

酰胺醇类药物导致畜禽产品中药物残留，对人的造

血系统、消化系统具有严重的毒性反应，有可能引

发人的再生障碍性贫血［４ － ５］，因此急须建立一种稳

定的、可靠的方法监测中兽药散剂中酰胺醇类药物

的非法添加现象。
目前，中兽药制剂中非法添加化学药物分析检

测的技术手段主要有显微鉴别［６］、薄层色谱分

析［７］、高效液相色谱［８ － ９］、液质联用技术［１０］ 等。 显

微鉴别方法能够实现快速检测，但该方法只能进行

初步定性；薄层色谱分析也是起到初筛的作用，存
在假阳性的风险；液质联用技术—般不作为主要分

析手段用于常量分析。 高效液相色谱以分离性能

高、分析速度快，通过保留时间及紫外图谱双重定

性，减小了假阳性的可能性，因此，高效液相色谱不

仅是兽药检验的常用分析方法，也是检查中兽药制

剂中非法添加化学药物的最主要的分析手段。
实验在上述文献的基础上，结合国家标准，对

中兽药散剂中非法添加酰胺醇类药物进行研究，以
满足检测需要。 试样经 ４０％甲醇溶解、离心、定容，
最后经高效液相色谱二极管阵列检测器检测。 本

方法快速、高效，能够准确测定中兽药散剂中非法

添加的酰胺醇类药物。
１　 材料与方法

１􀆰 １　 仪器与试剂　 高效液相色谱仪（Ａｇｉｌｅｎｔ １１００，
美国，配有二极管阵列检测器）、电子天平（Ｍｅｔｔｌｅｒ
Ｔｏｌｅｄｏ，瑞士）。 甲醇、乙腈（色谱级，美国 Ｆｉｓｈｅｒ 公

司），实验用水由 ＭｉｌｌｉＱ － Ｇｒａｄｉｅｎｔ 超纯水系统（美
国 Ｍｉｌｌｉｐｏｒｅ 公司）制备。
１􀆰 ２　 对照品　 甲砜霉素对照品（来源：中国兽医药

品监察所，批号 Ｋ０２４１４０６，含量 ９９􀆰 ７％ ）、氟苯尼考

对照 品 （ 来 源： 中 国 兽 医 药 品 监 察 所， 批 号

Ｋ０３０１３０５，含量 ９９􀆰 ３％ ）、氯霉素对照品（来源：中
国药品生 物 制 品 检 定 研 究 院， 批 号 １３０５５５ －
２０１２０３，含量 ９９􀆰 ８％ ）。
１􀆰 ３　 供试品　 健胃散、止痢散、球虫散、胃肠活等

中兽药散剂均来自企业审批检验的合格产品。
１􀆰 ４　 色谱条件 　 色谱柱为 Ｗａｔｅｒｓ Ａｔｉａｎｔｉｓ 􀅹 Ｔ３
５ μｍ， ４􀆰 ６ ｍｍ ×２５０ ｍｍ。 流动相 Ａ 为甲醇；流动相 Ｂ
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为乙腈；流动相 Ｃ 为水，梯度洗脱。 流速 １􀆰 ０ ｍＬ ／ ｍｉｎ；
检测波长为 ２２４ 和 ２７８ ｎｍ；进样体积为 １０ μＬ。 流

动相梯度洗脱方法如表 １ 所示。

表 １　 梯度洗脱方法

Ｔａｂ １　 Ｔｈｅ ｍｅｔｈｏｄ ｏｆ ｇｒａｄｉｅｎｔ ｅｌｕｔｉｏｎ
时间 ／ ｍｉｎ 流动相 Ａ ／ ％ 流动相 Ｂ ／ ％ 流动相 Ｃ ／ ％

０ １３ １２ ７５

１２ １３ １２ ７５

２６ ０ ４０ ６０

３０ １３ １２ ７５

３５ １３ １２ ７５

１􀆰 ５　 标准溶液的制备

１􀆰 ５􀆰 １　 对照品储备溶液 　 分别精密称取甲砜霉

素、氟苯尼考、氯霉素对照品 ５０、５０、１２５ ｍｇ 置

１００ ｍＬ量瓶中，加 ４０％ 甲醇溶液超声使溶解，用
４０％甲醇溶液稀释至刻度，浓度分别为 ０􀆰 ５、０􀆰 ５、
１􀆰 ２５ ｍｇ ／ ｍＬ，用时根据需要稀释至相应浓度。
１􀆰 ５􀆰 ２　 系统适用性溶液 　 精密称取甲砜霉素、氟
苯尼考和氯霉素对照品各 ２５ ｍｇ，置 ５０ ｍＬ 量瓶中，
加 ４０％甲醇溶液适量，超声使溶解，放置至室温，加
４０％甲醇溶液稀释至刻度，摇匀；精密量取 ５ ｍＬ，置
５０ ｍＬ 量瓶中，加 ４０％甲醇溶液稀释至刻度，摇匀，
浓度为 ５０ μｇ ／ ｍＬ。
１􀆰 ６　 样品溶液的制备

１． ６􀆰 １　 阴性样品储备溶液　 分别称取供试品０􀆰 ５０ ｇ，
精密加入 ５０ ｍＬ ４０％甲醇溶液超声，６０００ ｒ ／ ｍｉｎ 离

心 ５ ｍｉｎ，取上清液备用。
１􀆰 ６􀆰 ２　 阴性样品溶液　 精密量取阴性样品储备液

１ ｍＬ，精密加入 ９ ｍＬ ４０％ 甲醇溶液，混匀，上机前

使用 ０􀆰 ４５ μｍ 滤膜过滤。
１􀆰 ６􀆰 ３　 阳性样品溶液　 精密量取阴性样品储备液

１ ｍＬ，精密加入对照品储备液 １ ｍＬ 和 ８ ｍＬ ４０％甲

醇溶液，混匀。 上机前使用 ０􀆰 ４５ μｍ 滤膜过滤。
１􀆰 ６􀆰 ４　 阳性添加样品 　 按照甲砜霉素、氟苯尼考

及氯霉素制剂常用规格，即 ５％ ，５％ ，１２􀆰 ５％的比例

在供试品中添加 ３ 种酰胺醇类药物。

２　 结果与分析

２􀆰 １　 系统适用性试验　 取 ４０％ 甲醇溶液、系统适

用性溶液、阴性样品溶液、阳性添加样品溶液，在本

试验确定色谱条件下测定，记录色谱峰，如图 １，
图 ２，图 ３，图 ４ 所示。 在此测定条件下，４０％ 甲醇

溶液及各阴性样品溶液对待测组分没有干扰，各药

物之间的分离度良好，甲砜霉素、氟苯尼考和氯霉

素的出峰时间分别为 ９􀆰 １、１８􀆰 ７、２４􀆰 ２ ｍｉｎ，各目标

峰纯度角小于纯度阈值，表明峰的纯度较好。

图 １　 ４０％甲醇溶液色谱图

Ｆｉｇ １　 Ｔｈｅ ｃｈｒｏｍａｔｏｇｒａｍ ｏｆ ４０％ Ｍｅｔｈａｎｏｌ ｓｏｌｕｔｉｏｎ

图 ２　 酰胺醇类药物对照品溶液（５０ μｇ ／ ｍＬ）色谱图

Ｆｉｇ ２　 Ｔｈｅ ｃｈｒｏｍａｔｏｇｒａｍ ｏｆ Ａｍｉｄｅ ａｌｃｏｈｏｌ

ｒｅｆｅｒｅｎｃｅ ｓｏｌｕｔｉｏｎ （５０ μｇ ／ ｍＬ）

２􀆰 ２　 精密度试验　 取浓度为 ５０ μｇ ／ ｍＬ 的甲砜霉

素、氟苯尼考和氯霉素的混合标准溶液，在本试验

确定色谱条件下，连续进样 ６ 次，其峰面积的 ＲＳＤ
分别为 ０􀆰 １１％ 、０􀆰 １１％ 、０􀆰 １３％ ，表明在该色谱条件

下检测，标准溶液精密度良好。
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图 ３　 健胃散 －空白色谱图

Ｆｉｇ ３　 Ｔｈｅ ｂｌａｎｋ ｃｈｒｏｍａｔｏｇｒａｍ ｏｆ Ｊｉａｎｗｅｉｓａｎ

图 ４　 健胃散 －添加（５０ μｇ ／ ｍＬ）色谱图

Ｆｉｇ ４　 Ｔｈｅ ｃｈｒｏｍａｔｏｇｒａｍ ｏｆ Ｊｉａｎｗｅｉｓａｎ － ａｄｄｉｔｉｏｎ

（５０ μｇ ／ ｍＬ）

２􀆰 ３　 重现性试验　 按阳性添加样品的制备方法制

备 ６ 份健胃散添加溶液，在本试验确定色谱条件下

进样，测定甲砜霉素、氟苯尼考和氯霉素的峰面积，
ＲＳＤ 分别为 ２􀆰 １３％ 、２􀆰 ５６％ 、２􀆰 ２９％ ，表明此方法的

重现性良好。
２􀆰 ４　 检测限　 精密量取各样品的阴性样品储备液

１ ｍＬ，置 １５ ｍＬ 离心管中，精密加入系统适用性溶

液适量（０􀆰 ５ ｍＬ、０􀆰 ６ ｍＬ 和 ０􀆰 ８ ｍＬ），用 ４０％ 甲醇

溶液稀释至 １０ ｍＬ，摇匀，在本试验确定色谱条件

下进样，以光谱未失真的最低添加量作为检测限。
经对比光谱图及纯度峰，所检测药物中甲砜霉素的

检测限为 ３ ｇ ／ ｋｇ、氟苯尼考及氯霉素的检测限均为

４ ｇ ／ ｋｇ，如图 ５ 至 １６ 所示。

图 ５　 甲砜霉素 －对照品（５０ μｇ ／ ｍＬ）光谱图

Ｆｉｇ ５　 Ｔｈｅ ｓｐｅｃｔｒｕｍ ｏｆ Ｔｈｉｏｐｅｎｔｏｍｙｃｉｎ － ｒｅｆｅｒｅｎｃｅ

（５０ μｇ ／ ｍＬ）

图 ６　 甲砜霉素 －对照品（５０ μｇ ／ ｍＬ）纯度峰

Ｆｉｇ ６　 Ｔｈｅ ｐｕｒｉｔｙ ｐｅａｋ ｏｆ Ｔｈｉａｍｐｈｅｎｉｃｏｌ － ｒｅｆｅｒｅｎｃｅ

（５０ μｇ ／ ｍＬ）

图 ７　 氟苯尼考 －对照品（５０ μｇ ／ ｍＬ）光谱图

Ｆｉｇ ７　 Ｔｈｅ ｓｐｅｃｔｒｕｍ ｏｆ Ｆｌｕｏｒｏｑｕｉｎｏｌ － ｒｅｆｅｒｅｎｃｅ

（５０ μｇ ／ ｍＬ）

图 ８　 氟苯尼考 －对照品（５０ μｇ ／ ｍＬ）纯度峰

Ｆｉｇ ８　 Ｔｈｅ ｐｕｒｉｔｙ ｐｅａｋ ｏｆ Ｆｌｕｏｒｏｑｕｉｎｏｌ － ｒｅｆｅｒｅｎｃｅ

（５０ μｇ ／ ｍＬ）
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图 ９　 氯霉素 －对照品（５０ μｇ ／ ｍＬ）光谱图

Ｆｉｇ ９　 Ｔｈｅ ｓｐｅｃｔｒｕｍ ｏｆ Ｃｈｌｏｒａｍｐｈｅｎｉｃｏｌ － ｒｅｆｅｒｅｎｃｅ

（５０ μｇ ／ ｍＬ）

图 １０　 氯霉素 －对照品（５０ μｇ ／ ｍＬ）纯度峰

Ｆｉｇ １０　 Ｔｈｅ ｐｕｒｉｔｙ ｐｅａｋ ｏｆ Ｃｈｌｏｒａｍｐｈｅｎｉｃｏｌ － ｒｅｆｅｒｅｎｃｅ

（５０ μｇ ／ ｍＬ）

图 １１　 止痢散（甲砜霉素 ３ ｇ ／ ｋｇ）光谱图

Ｆｉｇ １１　 Ｔｈｅ ｓｐｅｃｔｒｕｍ ｏｆ Ｚｈｉｌｉ Ｓａｎ （Ｍｅｍｂｏｘｉｎ ３ ｇ ／ ｋｇ）

图 １２　 止痢散（甲砜霉素 ３ ｇ ／ ｋｇ）纯度峰

Ｆｉｇ １２　 Ｔｈｅ ｐｕｒｉｔｙ ｐｅａｋ ｏｆ Ｚｈｉｌｉ Ｓａｎ

（Ｍｅｍｂｏｘｉｎ ３ ｇ ／ ｋｇ）

图 １３　 止痢散（氟苯尼考 ４ ｇ ／ ｋｇ）光谱图

Ｆｉｇ １３　 Ｔｈｅ ｓｐｅｃｔｒｕｍ ｏｆ Ｚｈｉｌｉ Ｓａｎ

（Ｆｌｕｆｅｎｉｃｏｌ ４ ｇ ／ ｋｇ）

图 １４　 止痢散（氟苯尼考 ４ ｇ ／ ｋｇ）纯度峰

Ｆｉｇ １４　 Ｔｈｅ ｐｕｒｉｔｙ ｐｅａｋ ｏｆ Ｚｈｉｌｉ Ｓａｎ （Ｆｌｕｆｅｎｉｃｏｌ ４ ｇ ／ ｋｇ）

图 １５　 止痢散（氯霉素 ４ ｇ ／ ｋｇ）光谱图

Ｆｉｇ １５　 Ｔｈｅ ｓｐｅｃｔｒｕｍ ｏｆ Ｚｈｉｌｉ Ｓａｎ

（Ｃｈｌｏｒａｍｐｈｅｎｉｃｏｌ ４ ｇ ／ ｋｇ）

图 １６　 止痢散（氯霉素 ４ ｇ ／ ｋｇ）纯度峰

Ｆｉｇ １６　 Ｔｈｅ ｐｕｒｉｔｙ ｐｅａｋ ｏｆ Ｚｈｉｌｉ Ｓａｎ

（Ｃｈｌｏｒａｍｐｈｅｎｉｃｏｌ ４ ｇ ／ ｋｇ）
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２􀆰 ５　 标准曲线的绘制 　 精密量取甲砜霉素、氟苯

尼考和氯霉素的对照品储备液，用 ４０％甲醇稀释至

浓度分别为 １０、２０、５０、１００、２５０、５００ μｇ ／ ｍＬ，在本试

验的色谱条件下进行测定，以系列标准溶液的浓度

为横坐标，峰面积为纵坐标绘制标准曲线，三种药

物的线性方程分别为 ｙ ＝ ２１􀆰 ４６ｘ － ７􀆰 １２４５； ｙ ＝
２１􀆰 ００９ｘ － ４􀆰 １５８６；ｙ ＝ １５􀆰 ８７６ｘ － ３􀆰 ５８１２，相关系数

Ｒ２均在 ０􀆰 ９９９ 以上，如图 １７ 所示。 结果表明，三种

药物在 １０ ～ ５００ μｇ ／ ｍＬ 浓度范围内时，药物浓度与

相应峰面积线性关系良好。
２􀆰 ６　 加样回收率试验　 在阴性样品中按照 ８０％ ，
１００％ ，１２０％添加甲砜霉素、氟苯尼考和氯霉素 ３
种酰胺醇类药物，按外标法计算其回收率，三种药

物的回收率在均在 ９８􀆰 ０％ ～ １０３􀆰 ０％ ，变异系数均

在 ０􀆰 ６％ ～１􀆰 ６％ ，其试验结果如表 ２ 所示。

图 １７ 酰胺醇类药物标准曲线方程与相关系数

Ｆｉｇ １７ Ｓｔａｎｄａｒｄ ｃｕｒｖｅ ｅｑｕａｔｉｏｎ ａｎｄ ｃｏｒｒｅｌａｔｉｏｎ

ｃｏｅｆｆｉｃｉｅｎｔ ｏｆ ａｍｉｄｅ ａｌｃｏｈｏｌｓ

表 ２　 中兽药散剂中添加酰胺醇类药物（甲砜霉素、氟苯尼考和氯霉素）的回收率和变异系数（ｎ ＝９）
Ｔａｂ ２　 Ｒｅｃｏｖｅｒｙ ａｎｄ ｃｏｅｆｆｉｃｉｅｎｔ ｏｆ ｖａｒｉａｔｉｏｎ ｏｆ ａｍｉｄｅ ａｌｃｏｈｏｌｓ （Ｍｅｔｈａｍｐｈｅｔａｍｉｎｅ， Ｆｌｏｒｆｅｎｉｃｏｌ ａｎｄ

Ｃｈｌｏｒａｍｐｈｅｎｉｃｏｌ） ａｄｄｅｄ ｔｏ Ｃｈｉｎｅｓｅ ｖｅｔｅｒｉｎａｒｙ ｄｒｕｇ ｐｏｗｄｅｒ （ｎ ＝９）

空白样品
名称

添加
浓度 ／ ％

甲砜霉素 氟苯尼考 氯霉素

回收率 Ｘ ／ ％ 回收率 Ｘ ／ ％ 回收率 Ｘ ／ ％

健胃散

８０ １０１􀆰 ７ １００􀆰 ９ １００􀆰 ７ １０１􀆰 ７ ９９􀆰 ６ １００􀆰 ０ １００􀆰 ６ １０１􀆰 ０ １０１􀆰 ３

１００ １０３􀆰 ０ １００􀆰 ２ ９９􀆰 ２ １０２􀆰 ０ １００􀆰 １ ９９􀆰 ４ １００􀆰 ５ ９９􀆰 １ ９９􀆰 ２

１２０ ９９􀆰 ６ １０１􀆰 ２ １０２􀆰 ５ ９９􀆰 ３ ９９􀆰 ６ １００􀆰 ２ ９９􀆰 ５ １００􀆰 ７ ９９􀆰 ２

Ｘ １００􀆰 ８ １００􀆰 ２ １００􀆰 １

ＲＳＤ ／ ％ １􀆰 ３ １􀆰 ０ ０􀆰 ９

止痢散

８０ ９９􀆰 ０ １０１􀆰 ０ １００􀆰 ９ ９８􀆰 ８ １０１􀆰 １ １０１􀆰 １ ９９􀆰 ８ １００􀆰 ０ １００􀆰 ０

１００ １００􀆰 １ １０１􀆰 ６ １０１􀆰 ３ １００􀆰 ２ １０２􀆰 ６ １０２􀆰 ８ １００􀆰 ８ １０１􀆰 ２ １０１􀆰 ４

１２０ ９９􀆰 ６ ９９􀆰 ６ １００􀆰 ４ ９９􀆰 １ ９９􀆰 ５ ９８􀆰 ６ ９９􀆰 ５ １００􀆰 ０ ９９􀆰 ３

Ｘ １００􀆰 ３ １００􀆰 ４ １００􀆰 ２

ＲＳＤ ／ ％ ０􀆰 ９ １􀆰 ６ ０􀆰 ７

球虫散

８０ ９８􀆰 ６ ９９􀆰 ２ １００􀆰 ３ ９８􀆰 ０ ９９􀆰 ０ ９９􀆰 ０ １０１􀆰 ３ １０２􀆰 ８ １０２􀆰 ８

１００ ９９􀆰 ３ ９９􀆰 １ ９９􀆰 １ １００􀆰 ７ １００􀆰 ８ １００􀆰 ５ ９９􀆰 ８ ９８􀆰 ６ ９８􀆰 ８

１２０ １００􀆰 ５ ９９􀆰 ８ ９９􀆰 ２ ９９􀆰 ８ ９９􀆰 １ ９９􀆰 ２ ９９􀆰 ６ ９９􀆰 ８ ９９􀆰 ２

Ｘ ９９􀆰 ６ ９９􀆰 ６ １００􀆰 ３

ＲＳＤ ／ ％ ０􀆰 ６ ０􀆰 ９ １􀆰 ６

胃肠活

８０ ９９􀆰 ３ ９８􀆰 ８ ９８􀆰 ３ １００􀆰 ３ ９９􀆰 ９ ９９􀆰 ３ ９９􀆰 ３ ９８􀆰 ８ ９８􀆰 ３

１００ １００􀆰 １ １００􀆰 ３ １００􀆰 ６ １０１􀆰 ２ １０１􀆰 ４ １０１􀆰 ７ １００􀆰 ２ １００􀆰 ６ １０１􀆰 ０

１２０ １００􀆰 ０ １００􀆰 ３ １００􀆰 ３ １０１􀆰 １ １０１􀆰 ４ １０１􀆰 ４ １００􀆰 ５ １００􀆰 ８ １００􀆰 ６

Ｘ ９９􀆰 ８ １００􀆰 ９ １００􀆰 ０

ＲＳＤ ／ ％ ０􀆰 ８ ０􀆰 ８ １􀆰 ０
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３　 讨论与结论

３􀆰 １　 中兽药散剂种类的选择 　 一直以来，中兽药

具有绿色、安全、无残留的特点，备受广大养殖户的

青睐，寄托了兽医兽药行业的厚望。 本试验选择的

四种中兽药散剂为养殖过程中的常用药，均有一定

的预防和治疗肠道感染的作用。 其中健胃散具有

治疗呕吐反胃、消化不良的功效；止痢散具有治疗

湿热泻痢、热毒血痢的功效；球虫散具有抗球虫病、
凉血止血的功效；胃肠活具有治疗消化不良的功

效。 酰胺醇类药物，属抑菌性广谱抗生素，用于治

疗敏感细菌所致的呼吸系统、肠道及尿路等感染，
故在畜禽养殖中极有可能被非法添加到上述四种

中兽药散剂中，用于加强预防及治疗细菌感染。
３􀆰 ２　 色谱柱及柱温的选择 　 通过改变柱温，未见

色谱图有明显变化，考虑到本方法检测较多样品及

采用梯度洗脱的方式，试验选择以 ３５℃ 为检测温

度，以提高色谱峰的重现性。 本试验使用了不同品

牌、不 同 型 号 的 色 谱 柱： Ｗａｔｅｒｓ Ａｔｉａｎｔｉｓ ® Ｔ３
（５ μｍ，４􀆰 ６ ｍｍ × ２５０ ｍｍ）、Ｗａｔｅｒｓ ｓｙｍｍｅｔｒｙ Ｃ１８
（５ μｍ，４􀆰 ６ ｍｍ × ２５０ ｍｍ）、 Ｗａｔｅｒｓ Ｘｔｅｒｒａ Ｃ１８
（５ μｍ，４􀆰 ６ ｍｍ × ２５０ ｍｍ）、Ａｇｉｌｅｎｔ Ｅｃｌｉｐｓｅ ＸＤＢ －
Ｃ１８（５ μｍ，４􀆰 ６ ｍｍ ×１５０ ｍｍ）等色谱柱，综合考虑

待测组分与其他药物的分离度，以及保留时间和灵

敏度，只有 Ｗａｔｅｒｓ Ａｔｉａｎｔｉｓ 􀅹 Ｔ３（５ μｍ，４􀆰 ６ ｍｍ ×
２５０ ｍｍ）对甲砜霉素保留时间较长，能使被测成分

有效的分离，并且与其他成分峰不产生干扰。 其他

色谱柱不能使中兽药制剂与三种酰胺醇类药物有

效的分离，或者不能将三种被测药物有效的分离。
３􀆰 ３　 流动相的选择　 试验在优化流动相的过程中

尽量避免引入酸或盐类物质，以免减少柱子寿命。
本试验探究了甲醇 － 水、乙腈 － 水、甲醇 － 乙腈 －
水三种流动相组合，经比较甲醇 － 乙腈 － 水的分离

效果比甲醇 － 水或乙腈 － 水的分离效果要好。 由

于中药的成分比较复杂，等度洗脱未能完全实现药

物的基线分离，因此选择梯度洗脱，洗脱程序为表

１，其中甲砜霉素的极性最强，最先出峰，保留时间为

９􀆰 ３ ｍｉｎ，氟苯尼考居中，保留时间为 １９􀆰 １ ｍｉｎ，氯霉

素的极性最弱，最后出峰，保留时间为 ２４􀆰 ２ ｍｉｎ，此

时三种酰胺醇类药物能实现基线分离，并能与中兽

药制剂中的成分有效的分离。
３􀆰 ４　 结论　 试验采用高效液相色谱 － 二极管阵列

检测器、梯度洗脱的方法，建立的中兽药散剂中非

法添加酰胺醇类药物检查方法，能够实现添加的酰

胺醇药物与固体制剂药物中其他成分的有效分离，
经峰纯度检查确保酰胺醇类药物出峰处无干扰，同
时该方法较稳定、准确、重现性好，可用于中兽药散

剂中酰胺醇类药物的检测。 此外，经试验验证，该
方法对于 β －内酰胺类、四环素类等固体药物制剂

中酰胺醇类非法添加的检测也具有较好的效果。
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