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较差异无显著性， =2．50，P>O．05。说明该两种 

试剂在诊断本病中均起到较好的检测效果。 

3．2 在287例患者中，培养法与金标法合计阳性率 

为39．02％，与文献⋯报导的数值相一致。但低于邓 

列华等报导[3 的数值。 

3．3 培养法与金标法的阳性率经统计学处理虽然 

差异无显著性，但后者还是比前者高出5．57个百分 

点，可能与患者既往应用抗生索而使培养法阳性率 

降低有关。 

3．4 假如使用单独一种方法检测，287例患者中将 

有 l8．46％和 l2．89％的患者漏检。故应在 NGU患 

者诊断中，宜使用培养法和金标法两种方法同时检 

测，方能优势互补。提高检出率，避免造成误诊或漏 

诊。 
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近年来，磺胺类药物被广泛的用作饲料的添加 

剂，也用作兽药来治疗肠道感染、乳腺炎、肺炎等疾 

病，并可以残留在动物体内。磺胺二甲嘧啶是磺胺 

残留超标的主要药物，它能引起人的再生性障碍性 

贫血、粒细胞缺乏症等疾病。 

磺胺二甲嘧啶在动物体内的消除半衰期较长， 

大部分以原形由机体排除。而且在环境中不易被生 

物降解，因而导致饲喂药物添加剂的动物体内残留 

量超标。建立简便、准确的测定动物性食品中的磺 

胺二甲嘧啶十分必要。 

1 材料与方法 

1．1 材料 

1．1．1 仪器 高效液相色谱仪，具有紫外检测器； 

超声波清洗器；离心机。 

1．1．2 试剂 磺胺二甲嘧啶(sj鲫 公司生产，纯度 

≥99％)的标准贮备液：精确称取标准品O．010 0 g 

于 lOⅡd的容量瓶中用少量甲醇溶解、振荡后用甲 

醇定容至刻度，此溶液浓度为 1．0 rw／m~，置于冰箱 

冷藏保存。磺胺二甲嘧啶的标准中间液：准确吸取 
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【技术与方法】 
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O．5 Inl标准贮备液予5O Inl容量瓶中，用甲醇定容至 

刻度，此溶液浓度为 10 t,e~'ml的系列标准溶液，簧于 

冰箱冷藏保存。二氯甲烷，分析纯。无水硫酸钠，分 

析纯。正己烷，分析纯。 

1．2 方法 

1．2．1 样品预处理 除去畜禽肉中的脂肪组织并 

将肌肉组织、肝脏和肾脏剁碎，分装于保鲜袋中；虾 

须去壳，取其肌肉组织剁碎分装于保鲜袋中。所有 

样品置于冰箱冷藏保存。 

1．2．2 样品提取 准确称取5．0 g捣碎的试样，嚣 

于 100 ml三角瓶中，加入2O rnJ二氯甲烷，超声波提 

取30 min后用定量滤纸过滤，剩余残渣再加入2O 

二氯甲烷，超声波提取 15 rain后用定量滤纸过滤， 

残渣依上荐提取一次。 

1．2．3 净化 合并全部滤液，转入分液漏斗并加入 

1O ml 5％的硫酸钠溶液，剧烈振摇，静止分层，将 F 

层有机楣通过无水硫酸钠滤入蒸发皿中，水楣用 l5 

rnl二氯甲烷提取一次，同样转入蒸发皿中，在6() 

水浴上浓缩，使二氯甲烷全部除去。向蒸发皿中准 

确加入 1．0 rrd O．05 mol／L盐酸溶液和2 mi正已烷， 

混匀后，将全部溶液转移于5|lll试管中，静止分层， 

去掉正己烷层，再加入1．0 ml正己烷，振荡 1 min，弃 

去正己烷。水相过O．45 tma滤膜后供HPLC测定。 
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1．2．4 液相色谱参考条件 色谱柱：Symmetry C。8 

柱，3．5 btm，4．6 lnrnx 75 mm；检测器：紫外检测器；流 

动相：甲醇：水 =20：80；流速：1．0 ml／min；检测波长： 

263 rtm；进样量：20 。 

1．2．5 标准曲线绘制 分别准确量取中间标准溶 

液O．2、0．5、1．0,2．0、3．0 ml，置于lO IIll容量瓶中，用 

0．05 rnol／L盐酸溶液定容，得到 0．2、0．5、1．0、2．0、 

3．0 II1l的标准溶液系列，在上述色谱条件下进行 

I-IPLC测定，做峰面积一磺胺二甲嘧啶浓度的标准曲 

线。 

1．2．6 样品测定 吸取样品溶液2o l进样，记录 

磺胺二甲嘧啶的保留时间与峰面积。根据磺胺二甲 

嘧啶的保留时间定性，峰面积定量。 
 ̂ r 

1．2．7 计算 p=璺 ×100 
’ m  

式中：p为样品中磺胺二甲嘧啶的含鬣( kg)；A为由 

标准曲线是查得的磺胺二甲嘧啶浓度(~g／m1)；f为试样的最 

后定容体积(II】1)；m为取样质量(g)。 

2 结果 

2．1 试样前处理条件的选择 由于磺胺二甲嘧啶 

不溶于水，易溶于稀酸、乙酸乙脂和二氯甲烷，不溶 

于正已烷。因此选用乙酸乙脂或二氯甲烷从含水试 

样中提取磺胺二甲嘧啶。同时减少水溶性杂质干扰。 

用无水硫酸钠脱去提取液中的少量水分。进一步减 

少水溶性杂质；浓缩后加入稀酸溶液能完全溶解磺 

胺二甲嘧啶；加入正己烷可以除去脂溶性杂质。 

对于肉类试样，用乙酸乙脂提取时，提取液在色 

谱图上干扰峰多，无法通过调节流动相来解决。而 

选用二氯甲烷提取后，色谱图较为干净。而且用水 

与二氯甲烷提取液液 一液分配，可以除去大量极性 

的杂质。 

2．2 色谱条件中流动相的选择 文献报道的测定 

磺胺二甲嘧啶的反相 HPLC流动相体系主要有：乙 

酸水溶液+甲醇，已腈。乙酸铵水溶液+甲醇／已腈， 

磷酸水溶液十甲醇，已腈等。通过反复试验，选择流 

动相体系为：甲醇 +水。该体系能使磺胺二甲嘧啶 

在较短时间内与试样杂质峰分开，并且配制简单。 

本方法选择甲醇 +水=20：80为流动相，在此条件 

下，能使所有空白试样的杂质峰与磺胺二甲嘧啶峰 

在色谱图上达到基线分开，并在 10 min内完成。 

2．3 最佳线性范围的选择 本方法的浓度从 0．20 

— 3．00 IIll之间呈线性关系，算得r=0．999 6。 

2．4 方法的准确度、精密度试验结果 

2．4．1 精密度试验 精密度试验结果见表 1。 

表1 精密度试验结果 

由表 1可知，该方法的精密度很好。 

2．4．2 回收率实验 对市场销售的鸡肉进行高中 

低3种浓度加标，回收率实验，测得结果见表2。 

表2 方法的回收率实验 

* n
．d为来检出 

2．5 实际样品的测定 用本方法对市场销售的各 

类肉类样品共6种进行了检测，结果每种测定样品 

均<2．1 t~g／kg。 

3 讨论 

本方法利用高效液相色谱法测定动物性食品中 

磺胺二甲嘧啶药物的残留量，应用了液一液分配的 

经典样品处理方法建立了合适的样品提取、净化、浓 

缩的前处理方法，确保高效液相色谱分析测定时无 

样品基质干扰，并对高效液相色谱条件进行了优化， 

建立了最佳色谱条件。与目前文献报道的方法相 

比，该法简便、准确，回收率和检出限令人满意。 

该方法在大量实验的基础上优化了各种条件参 

数，并参考了一些文献，建立了一种“快速”测定动物 

性食品中磺胺二甲嘧啶的方法。 - 
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