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［摘　 要］ 　 建立兽药中非法添加喹乙醇、乙酰甲喹的通用检查方法。 以十八烷基键合硅胶为填充

剂，０． ０１ ｍｏｌ ／ Ｌ 磷酸二氢钾溶液 － 乙腈为流动相，梯度洗脱，流速为 １． ０ ｍＬ ／ ｍｉｎ，波长扫描范围为

２００ ～ ４００ ｎｍ，柱温 ３０ ℃，采用峰纯度检查和光谱相似度检查辅助对照品比对方法，对非法添加药物

进行确证。 结果显示，喹乙醇、乙酰甲喹与其他物质峰分离良好；喹乙醇和乙酰甲喹在 １２ 种兽药中

的平均回收率分别为 ９６． ６％ ～１０１． ４％和 ９８． ０％ ～１０１． ３％ ，ＲＳＤ 均小于 １． ４％ ；喹乙醇和乙酰甲喹

的检测限均为 １． ０ ｇ ／ ｋｇ（Ｌ）。 该检查方法简便、准确、可靠，可用于检查兽药中非法添加的喹乙醇和

乙酰甲喹。
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　 　 近年来，兽药中非法添加喹乙醇、乙酰甲喹的

现象仍有发生，喹乙醇是一种抗菌促生长剂，乙酰

甲喹是广谱抗菌药［１］，非法添加不仅扰乱了兽药市

场，也为动物源性食品安全埋下隐患。 针对发现的

问题，以 １２ 种兽药制剂为基础，建立兽药中非法添

加喹乙醇、乙酰甲喹的检查方法。 现在兽药中喹乙

醇、乙酰甲喹的法定检查方法有 ４ 个［２ － ３］，均为高

效液相色谱法［４ － ５］。 此外还有文献报道的液相方

法及液质联用方法［６ － ８］。 现有方法的适用范围有

交叉，流动相条件各不相同，曾出现乙酰甲喹与标

称物质完全共流出而导致假阴性的结果，差点发生

误判。 为确保方法科学合理有效，有必要将同种类

非法添加物的检查方法进行整合优化。 因此，本文

建立了兽药中非法添加喹乙醇、乙酰甲喹的通用检

查方法。
１　 仪器与试药

１． １　 仪器与试剂　 高效液相色谱仪（Ｗａｔｅｒｓ ２６９５，
ＰＤＡ，Ｅｍｐｏｗｅｒ２ 色谱工作站软件）；分析天平（十万

分之一）； ＭｉｌｉＱ 纯水机；磷酸二氢钾、乙腈为色

谱纯。
１． ２　 试药 　 对照品：喹乙醇（Ｈ００６１４０７）、乙酰甲

喹（Ｈ０１１１００８）、恩诺沙星（Ｈ００８１５０５）、乳酸环丙沙

星（Ｈ０１４１７０６）、氧氟沙星（Ｈ００９０９１２）、诺氟沙星

（Ｈ００７１３０５）、硫酸黏菌素（Ｋ０２７１３０５），所有对照品

均来自中国兽医药品监察所；供试品（空白）包括白

头翁散、黄连解毒散、止痢散、银翘散、健胃散、清热

散、清瘟败毒散、肥猪散、恩诺沙星可溶性粉、乳酸

环丙沙星注射液、硫酸黏菌素预混剂及硫酸黏菌素

可溶性粉均为市售合格样品，不含喹乙醇和乙酰甲

喹；非法添加供试品（模拟）：取供试品（空白），按
２． ５％添加喹乙醇或乙酰甲喹，混匀。
２　 方法与结果

２． １　 色谱条件与系统适用性试验　 用十八烷基硅

烷键合硅胶为填充剂；以 ０． ０１ ｍｏｌ ／ Ｌ 磷酸二氢钾溶

液为流动相 Ａ，乙腈为流动相 Ｂ，按表 １ 进行梯度洗

脱；二极管阵列检测器，采集波长范围为 ２００ ｎｍ ～
４００ ｎｍ，分辨率为 １． ２ ｎｍ；记录 ３６５ ｎｍ 波长处的色

谱图。 喹乙醇和乙酰甲喹峰间分离度应符合要求，
并应与其他峰完全分离。

表 １　 流动相梯度洗脱表

Ｔａｂ １　 Ｍｏｂｉｌｅ ｐｈａｓｅ ｇｒａｄｉｅｎｔ ｅｌｕｔｉｏｎ ｔａｂｌｅ
时间 ／ ｍｉｎ 流动相 Ａ ／ ％ 流动相 Ｂ ／ ％

０ ９０ １０

２０ ９０ １０

２０． ０１ ８０ ２０

３０ ８０ ２０

３０． ０１ ９０ １０

３５ ９０ １０

２． ２　 溶液配制

２． ２． １　 供试品溶液和对照品溶液　 取供试品 １． ０
ｇ（ｍＬ），置 ５０ ｍＬ 量瓶中，加 ９０％乙腈溶液适量，超
声处理 １５ ｍｉｎ 后，冷却至室温，用 ９０％乙腈溶液稀

释至刻度，摇匀，过滤，作为供试品母液。 取母液

１． ０ ｍＬ，加 １０％乙腈溶液稀释至 １０． ０ ｍＬ，摇匀，作
为供试品溶液。 另取喹乙醇和乙酰甲喹对照品各

约 ２５ ｍｇ，同法制备得对照品母液和对照品溶液。
２． ２． ２　 系统适用性溶液　 ６ 种对照品混合溶液：取
喹乙醇、乙酰甲喹、氧氟沙星、诺氟沙星、乳酸环丙

沙星和恩诺沙星 ６ 种对照品各约 ２５ ｍｇ，置同一 ５０
ｍＬ 量瓶中，照 ２． ２． １ 项下对照品溶液配制方法制

备。 白头翁散阳性样品溶液：取白头翁散阳性添加

样品照 ２． ２． １ 项下供试品溶液配制方法制备。 以

上述两种溶液作为系统适用性考察溶液。
２． ２． ３　 供试品空白溶液　 称取（量取）无非法添加

的供试品 １． ０ ｇ（ｍＬ），照 ２． ２． １ 项下操作制备成供

试品空白溶液。
２． ２． ４ 　 建立光谱数据库的溶液　 以喹乙醇、乙酰

甲喹对照品溶液（０． ０５ ｍｇ ／ ｍＬ）作为建立光谱数据

库的溶液。
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出峰顺序依次为喹乙醇、乙酰甲喹、氧氟沙星、诺氟沙星、环丙沙星、恩诺沙星

Ｔｈｅ ｏｒｄｅｒ ｏｆ ｐｅａｋ ｏｕｔｌｅｔ ｉｓ Ｏｌａｑｕｉｎｄｏｘ， Ｍｅｑｕｉｎｄｏｘ， ｏｆｌｏｘａｃｉｎ， ｎｏｒｆｌｏｘａｃｉｎ， ｃｉｐｒｏｆｌｏｘａｃｉｎ ａｎｄ ｅｎｒｏｆｌｏｘａｃｉｎ

图 １　 系统适用性色谱光谱图

Ｆｉｇ １　 Ｃｈｒｏｍａｔｏｇｒａｍ ｏｆ ｓｙｓｔｅｍ ｓｕｉｔａｂｉｌｉｔｙ

２． ３　 峰纯度检查　 对供试品溶液色谱图中喹乙醇

和乙酰甲喹色谱峰进行峰纯度检查，结果显示 １２

种兽药制剂中喹乙醇峰与乙酰甲喹峰的纯度角度

均小于纯度阈值，表明在此液相条件下，１２ 种兽药

制剂中喹乙醇或乙酰甲喹的出峰处无其他干扰峰，

方法可行。

２． ４　 光谱相似度检查 　 对供试品溶液中喹乙醇、

乙酰甲喹峰的光谱图与光谱库进行匹配，匹配角度

均小于匹配阈值，表明非法添加供试品溶液中相应

色谱峰的光谱与喹乙醇、乙酰甲喹对照品的光谱非

常相似，可认为是同一物质。

２． ５　 方法学考察

２． ５． １ 　 专属性　 专属性检查溶液配制：取供试品

空白母液和混合对照品母液各 １． ０ ｍＬ，加 １０％ 乙

腈溶液稀释至 １０． ０ ｍＬ，摇匀，即得供试品阳性添加

溶液。 以供试品空白溶液、溶剂空白和供试品阳性

添加溶液作为专属性考察的溶液。

按拟定方法检查，对比 １２ 种供试品空白溶液

与专属性检查溶液的色谱光谱图，结果显示供试品

空白对于被测物无干扰。 另外峰纯度检查结果也

显示在拟定液相条件下，被测物喹乙醇、乙酰甲喹

均为单一物质峰。 １２ 种兽药制剂中，白头翁散空

白溶液在此检测条件下出峰最多，因此，以白头翁

散专属性结果作为兽药制剂专属性考察结果的代

表，结果见图 ２。

Ａ： 喹乙醇、乙酰甲喹混合标准品溶液；

Ｂ： 白头翁散空白溶液； Ｃ： 白头翁散阳性添加溶液

图 ２　 专属性考察结果图

Ｆｉｇ ２　 Ｅｘａｍｉｎａｔｉｏｎ ｒｅｓｕｌｔｓ ｏｆ ｓｐｅｃｉｆｉｃｉｔｙ
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２． ５． ２ 　 耐用性　 耐用性考察的溶液配制：白头翁

散空白溶液在此检查条件下出峰最多，因此以 ６ 种

对照品混合溶液和白头翁散阳性样品溶液作为耐

用性考察的溶液。 配制过程同系统适用性溶液。
从柱温、流速、色谱柱三个方面考察方法的耐

用性。 调节柱温为 ３０ ± ２ ℃，结果显示：喹乙醇保

留时间受柱温影响较小，基本不变，乙酰甲喹随柱

温升高，保留时间提前，与其它物质峰均能实现良

好分离。 调节流速值为 １． ０ ± ０． １ ｍＬ ／ ｍｉｎ，结果显

示：随流动相流速的增大，喹乙醇、乙酰甲喹保留时

间提前，不同流速下分离度均大于 １． ５。 选择 ４ 款

不同品牌色谱柱，考察不同色谱柱对测定的影响，
表 ２ 结果显示 ４ 种品牌色谱柱均可用于该检查，方
法耐用性较好。

表 ２　 ４ 种色谱柱耐用性考察结果表

Ｔａｂ ２　 Ｄｕｒａｂｉｌｉｔｙ ｒｅｓｕｌｔｓ ｏｆ ｔｈｅ ｆｏｕｒ ｔｙｐｅｓ ｏｆ ｃｏｌｕｍｎｓ

色谱柱型号
（４． ６ ｍｍ ×

２５０ ｍｍ，５μｍ）

６ 种对照品混合溶液 白头翁散阳性样品溶液

理论
塔板数

分离度∗ 理论
塔板数

分离度∗

Ｋｒｏｍａｓｉｌ Ｃ１８ ＞ １００００ ＞ １０． ０ ＞ ５５００ ＞ ４． ９

Ａｇｌｉｅｎｔ ＳＢ Ｃ１８ ＞ １１０００ ＞ ４． ４ ＞ １００００ ＞ １３． ０

Ｍｅｒｃｋ ＭＮ Ｃ１８ ＞ ８０００ ＞ ７． ５ ＞ ７８００ ＞ １２． ９

Ａｌｌｔｉｍａ Ｃ１８ ＞ １１０００ ＞ ５． ６ ＞ １００００ ＞ ３． ９

　 ∗分离度指喹乙醇、乙酰甲喹与其它物质峰的分离度

２． ５． ３ 　 检测限　 检测限溶液配制：取供试品空白

母液 １． ０ ｍＬ，分别精密加入喹乙醇对照品溶液

（０． ２ ｍＬ、０． ４ ｍＬ、０． ６ ｍＬ）和乙酰甲喹对照品溶液

（０． ２ ｍＬ、０． ４ ｍＬ、０． ６ ｍＬ），加 １０％ 乙腈溶液稀释

至 １０． ０ ｍＬ，摇匀，配制成系列溶液。 以光谱图失真

的最大浓度作为方法的检测限，１２ 种兽药制剂中

喹乙醇和乙酰甲喹检测限均为 １． ０ ｇ ／ ｋｇ（Ｌ），具体

结果见图 ３ ～ １４。
２． ５． ４ 　 准确度　 本方法以 １２ 种兽药制剂空白加

被测物对照品做回收率试验来考察方法的准确度。
称取（量取）无非法添加的供试品 １． ０ ｇ（１． ０ ｍＬ），
另取喹乙醇和乙酰甲喹对照品各约 ２５ ｍｇ，精密称

定，置同一 ５０ ｍＬ 量瓶中，照 ２． ２． １ 项下供试品溶

图 ３　 白头翁散检测限结果图

Ｆｉｇ ３　 Ｔｈｅ ｄｅｔｅｃｔｉｏｎ ｌｉｍｉｔ ｏｆ Ｂａｉｔｏｕｗｅｎｇ Ｐｏｗｄｅｒ

图 ４　 止痢散检测限测定结果图

Ｆｉｇ ４　 Ｔｈｅ ｄｅｔｅｃｔｉｏｎ ｌｉｍｉｔ ｏｆ Ｚｈｉｌｉ Ｐｏｗｄｅｒ

图 ５　 肥猪散检测限测定结果图

Ｆｉｇ ５　 Ｔｈｅ ｄｅｔｅｃｔｉｏｎ ｌｉｍｉｔ ｏｆ Ｆｅｉｚｈｕ Ｐｏｗｄｅｒ

图 ６　 黄连解毒散检测限测定结果图

Ｆｉｇ ６　 Ｔｈｅ ｄｅｔｅｃｔｉｏｎ ｌｉｍｉｔ ｏｆ Ｈｕａｎｇｌｉａｎｊｉｅｄｕ Ｐｏｗｄｅｒ
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图 ７　 健胃散检测限测定结果图

Ｆｉｇ ７　 Ｔｈｅ ｄｅｔｅｃｔｉｏｎ ｌｉｍｉｔ ｏｆ Ｊｉａｎｗｅｉ Ｐｏｗｄｅｒ

图 ８　 清热散检测限测定结果图

Ｆｉｇ ８　 Ｔｈｅ ｄｅｔｅｃｔｉｏｎ ｌｉｍｉｔ ｏｆ Ｑｉｎｇｒｅ Ｐｏｗｄｅｒ

图 ９　 清瘟败毒散检测限测定结果图

Ｆｉｇ ９　 Ｔｈｅ ｄｅｔｅｃｔｉｏｎ ｌｉｍｉｔ ｏｆ Ｑｉｎｇｗｅｎｂａｉｄｕ Ｐｏｗｄｅｒ

图 １０　 银翘散检测限测定结果图

Ｆｉｇ １０　 Ｔｈｅ ｄｅｔｅｃｔｉｏｎ ｌｉｍｉｔ ｏｆ Ｙｉｎｑｉａｏ Ｐｏｗｄｅｒ

图 １１　 硫酸黏菌素预混剂检测限测定结果图

Ｆｉｇ １１　 Ｔｈｅ ｄｅｔｅｃｔｉｏｎ ｌｉｍｉｔ ｏｆ Ｃｏｌｉｓｔｉｎ Ｓｕｌｆａｔｅ Ｐｒｅｍｉｘ

图 １２　 硫酸黏菌素可溶性粉检测限测定结果图

Ｆｉｇ １２　 Ｔｈｅ ｄｅｔｅｃｔｉｏｎ ｌｉｍｉｔ ｏｆ Ｃｏｌｉｓｔｉｎ Ｓｕｌｆａｔｅ

Ｓｏｌｕｂｌｅ Ｐｏｗｄｅｒ

图 １３　 乳酸环丙沙星注射液检测限测定结果图

Ｆｉｇ １３　 Ｔｈｅ ｄｅｔｅｃｔｉｏｎ ｌｉｍｉｔ ｏｆ Ｃｉｐｒｏｆｌｏｘａｃｉｎ

Ｌａｃｔａｔｅ Ｉｎｊｅｃｔｉｏｎ

图 １４　 恩诺沙星可溶性粉检测限测定结果图

Ｆｉｇ １４　 Ｔｈｅ ｄｅｔｅｃｔｉｏｎ ｌｉｍｉｔ ｏｆ Ｓｏｌｕｂｌｅ Ｐｏｗｄｅｒ

ｏｆ Ｅｎｒｏｆｌｏｘａｃｉｎ

·０４·
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液配制方法制备。 平行配制 ６ 份。 每份回收率试

验溶液平行测定 ２ 次，按外标法计算回收率，结果

见表 ４。 １２ 种兽药制剂中喹乙醇的平均回收率为

９６． ６％ ～ １０１． ４％ ，平均 ＲＳＤ 为 ０． ２％ ～ １． ３％ ；乙
酰甲喹的平均回收率为 ９８． ０％ ～ １０１． ３％ ，平均

ＲＳＤ 为 ０． ２％ ～１． ４％ 。

表 ４　 回收率结果表

Ｔａｂ ４　 Ｒｅｃｏｖｅｒｙ ｒｅｓｕｌｔｓ

兽药制剂
喹乙醇 乙酰甲喹

加入量 ／ ｍｇ 回收率 ／ ％ 平均回收率 ／ ％ ＲＳＤ ／ ％ 加入量 ／ ｍｇ 回收率 ／ ％ 平均回收率 ／ ％ ＲＳＤ ／ ％

白头翁散

２４． ７０ ９６． １６
２５． １０ ９６． ３１
２５． １６ ９７． ６１
２４． ８１ ９６． ０４
２４． ５２ ９５． ９０
２５． ３８ ９７． ３９

９６． ６ ０． ８

２５． ２２ ９８． ７８
２４． １２ ９８． ２６
２５． ２ １００． ０４
２５． １３ １００． １１
２５． ０４ ９８． ７５
２４． ９８ ９９． ９４

９９． ３ ０． ８

肥猪散

２５． ０３ ９７． ８１
２５． ２３ ９７． ５１
２５． ５３ ９６． ５５
２４． ３８ ９７． １２
２４． ６６ ９７． ３２
２５． ２０ ９７． ９９

９７． ４ ０． ５

２２． ９７ ９８． ８２
２４． ８５ ９７． ７１
２５． １８ ９８． ００
２３． ９７ ９７． ７７
２４． ０９ ９７． ６５
２４． ６５ ９８． ２９

９８． ０ ０． ５

黄连解毒散

２５． ０２ ９９． ２７
２６． ０４ １０２． ２７
２６． １０ ９９． ６２
２４． １８ ９９． ４９
２４． ３７ １０１． ０３
２４． ６６ ９９． ３２

１００． ２ １． ２

２３． ０１ ９９． ２４
２４． １２ １０２． ３５
２４． １８ １００． ８３
２４． ２６ １０３． ０３
２４． ４５ １０１． ９１
２５． ３２ １００． ４１

１０１． ３ １． ４

健胃散

２４． ９９ ９８． ０５
２５． ０３ ９７． ７９
２５． ２４ ９６． ８１
２５． ０４ ９７． ９３
２４． ３８ ９７． ７０
２５． １７ ９７． ０３

９７． ６ ０． ５

２４． ４５ ９８． １７
２４． ２８ ９８． ２６
２５． ０４ ９７． ８９
２４． ８８ ９８． ８０
２４． ５６ ９８． ３９
２６． ０４ ９７． ９４

９８． ２ ０． ３

清热散

２５． ７９ ９８． ８８
２５． ００ １００． ２２
２４． ４６ １００． ６７
２５． ０７ ９９． ８７
２４． ６８ ９８． ７１
２５． ０９ １００． ６７

９９． ８ ０． ９

２５． ０８ ９９． ４６
２５． １９ ９９． ５４
２４． ８２ ９９． ７５
２４． ６９ １００． ００
２４． ３８ １００． ２６
２５． １１ １００． ２６

９９． ９ ０． ４

清瘟败毒散

２４． ８２ ９８． ５７
２５． ０４ ９８． ４６
２４． ７３ ９８． ２９
２４． ７９ ９８． ５５
２５． １４ ９８． ７８
２４． ７６ ９８． １４

９８． ５ ０． ２

２４． ８１ ９９． ８９
２５． ２１ ９８． ３９
２５． ０７ ９７． ４２
２５． ４８ ９７． ８３
２５． ２２ ９７． ２６
２４． ６５ ９９． ４７

９８． ４ １． １

银翘散

２４． ９１ ９９． ２７
２５． ７４ １００． １２
２５． ０５ ９７． ８８
２４． ７８ ９９． ２９
２４． ４７ ９７． ８７
２５． １６ １００． ０３

９９． １ １． ０

２４． ４３ ９８． ５２
２５． ０１ ９９． ７８
２４． ６８ ９８． ７５
２５． ３３ ９７． ２０
２５． １８ ９７． １７
２４． ８８ ９９． ６８

９８． ５ １． ２

·１４·



中国兽药杂志 ２０２０ 年 ３ 月第 ５４ 卷第 ３ 期　 　 Ｃｈｉｎｅｓｅ Ｊｏｕｒｎａｌ ｏｆ Ｖｅｔｅｒｉｎａｒｙ Ｄｒｕｇ

续表　 　

兽药制剂
喹乙醇 乙酰甲喹

加入量 ／ ｍｇ 回收率 ／ ％ 平均回收率 ／ ％ ＲＳＤ ／ ％ 加入量 ／ ｍｇ 回收率 ／ ％ 平均回收率 ／ ％ ＲＳＤ ／ ％

止痢散

２５． ３５ ９９． ０４
２５． ７２ ９７． ４５
２４． ３０ ９８． ４１
２４． ３８ ９８． ７７
２４． ３０ ９７． ８６
２４． ８２ ９８． ９０

９８． ４ ０． ６

２４． ５９ ９９． ５６
２５． １８ ９８． ９１
２５． ２５ ９９． ４３
２５． ０２ ９９． ３０
２４． ２７ ９８． ８４
２４． ６３ ９８． ７２

９９． １ ０． ４

恩诺沙星
可溶性粉

２５． ５５ １００． ００
２４． ７３ １００． ７５
２４． ５３ ９９． １４
２５． ６６ ９９． ６４
２４． ３６ ９９． ２５
２４． ３８ １０１． ００

１００． ０ ０． ８

２２． ９７ ９９． ４８
２４． ８５ ９９． ２５
２５． １８ ９９． ３０
２３． ６７ ９９． ３０
２４． ５２ ９８． ８３
２４． ３８ ９８． ９６

９９． ２ ０． ２

环丙沙星
注射液

２５． ０９ １０１． ５７
２３． ８５ ９９． ３８
２４． ８８ １０２． １１
２４． ２０ １０３． １４
２３． ０６ １００． ３５
２４． ３３ １０１． ９３

１０１． ４ １． ３

２５． ３７ ９７． ９２
２５． １３ ９９． ４１
２５． ０７ ９６． ９２
２５． ９２ ９８． ４８
２５． ９９ ９７． ６６
２５． ０３ ９８． １６

９８． １ ０． ９

硫酸黏菌素
可溶性粉

２５． ３３ ９９． ９９
２３． ５４ ９９． ９６
２３． １２ ９７． ５２
２５． ５１ ９９． ８６
２５． ４３ １００． ３２
２３． １２ １００． １８

９９． ６ １． １

２４． ９４ ９９． ７７
２４． １５ １００． ４０
２３． ６１ ９９． ９４
２３． ８２ ９９． ９２
２４． ８９ １００． ２５
２４． ９１ ９７． ７７

９９． ７ １． ０

硫酸黏菌素
预混剂

２４． ３８ ９７． ３０
２５． ６６ ９６． ７６
２４． ３８ ９７． ３０
２４． ８５ ９６． ６８
２６． ０１ ９９． ０２
２５． ４２ ９８． ６８

９７． ６ １． ０

２３． ９７ １０１． ７７
２５． ８２ １００． ３８
２４． ３８ ９９． ５６
２５． ０７ ９９． ７８
２４． ５７ １００． ０７
２５． １２ １００． １７

１００． ３ ０． ８

３　 讨论与结论

３． １　 流动相的选择　 在现有检测方法的基础上选

择乙腈和 ０． ０１ ｍｏｌ ／ Ｌ 磷酸二氢钾溶液作为流动相

的有机相和水相，同时为保证所有兽药制剂中强保

留成分的完全洗脱，将洗脱条件改进为梯度洗脱。
且经过考察发现：流动相 ｐＨ 值对检查的目标物喹

乙醇和乙酰甲喹的分离没有影响，对二者的光谱图

亦无影响，调节流动相 ｐＨ 值仅能改善喹诺酮类兽

药制剂主成分的分离和峰形。 因此，本检查方法不

调节流动相的 ｐＨ 值。 最终确立的流动相配制方法

简便，完全能实现目标物的有效分离分析。
３． ２　 提取条件的选择　 根据喹乙醇和乙酰甲喹的

溶解性，同时考虑到尽量少引入兽药制剂中的组

分，参考中兽药散剂中非法添加乙酰甲喹、喹乙醇

检查方法［２］，选择高浓度乙腈溶液作为提取溶剂。
考察超声和磁力搅拌两种提取方式，结果显示超声

的效果优于磁力搅拌。 考察不同超声时间（５ ｍｉｎ、
１０ ｍｉｎ、１５ｍｉｎ、２０ ｍｉｎ）对喹乙醇、乙酰甲喹以及兽

药制剂组分提取效率的影响，结果显示超声 １５ ｍｉｎ
时乙酰甲喹、喹乙醇的提取完全，且兽药制剂尤其

是中兽药中的干扰相对较小。 最终确定 ９０％ 乙腈

为提取溶剂，超声 １５ ｍｉｎ。 而初始流动相为低比例

有机相，提取溶剂与初始流动相的差别较大，容易

引起喹乙醇色谱峰的分叉，因此，第二次稀释的溶

液选择 １０％ 乙腈溶液，与初始流动相比例保持一

致，有效解决了色谱峰分叉的问题。

·２４·
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３． ３　 提取波长的选择 　 喹乙醇最大吸收波长为

２５９． ５ ｎｍ、３５７． ２ ｎｍ 和 ３７６． ２ ｎｍ；乙酰甲喹最大吸

收波长为 ２３９． ４ ｎｍ、２５４． ８ ｎｍ 和 ３６４． １ ｎｍ。 虽然

在高波长处，喹乙醇和乙酰甲喹的响应值低于低波

长处，但考虑到在低波长处易受兽药制剂中其它组

分的干扰，因此，兼顾喹乙醇和乙酰甲喹并参考现

有农业部公告方法，选择 ３６５ ｎｍ 作为提取波长。
本文建立了 ＨＰＬＣ － ＰＤＡ 测定兽药制剂中非法

添加喹乙醇和乙酰甲喹的通用检查方法，结合保留

时间和紫外光谱特征两方面信息，以及峰纯度检查

和光谱相似度检查结果，确保检查结果的准确可

靠。 同时，本方法是在现有众多方法基础上的优

化，简化流动相的配制，解决质谱检查方法空白本

底干扰的难题［７ － ８］，同时扩大了检查的范围，真正

实现兽药中非法添加喹乙醇和乙酰甲喹的高效、准
确识别，为有力打击非法添加违法行为提供技术

支撑。
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