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微萃取超高效液相色谱检测磺胺类药物的有效性探讨 

王晓晖 

(齐鲁制药有限公司  山东  济南  250100) 
 

摘要：目的：探讨微萃取超高效液相色谱检测磺胺类药物的有效性。方法：选择专用的试验鸡肉进行微萃取超高效液相色谱检测，检测试验鸡肉中

的磺胺类药物残留情况，以色谱分离条件、液相微萃取条件、硫酸钠浓度和萃取温度、萃取时间、搅拌速度优化，分析微萃取超高效液相色谱检测

过程优化，观察微萃取超高效液相色谱检测 12 份鸡肉样品中磺胺类药物的有效性。结果：12 份鸡肉样品中有 9 份样品未检出磺胺类药物，3 份样品

中含有磺胺类药物残留，有 1 份为 20.98μg/kg 的磺胺二甲氧基嘧啶，2 份为 49.02μg/kg、31.83μg/kg 的磺胺甲噁唑，符合国家磺胺类药物残留量

标准。结论：微萃取超高效液相色谱检测磺胺类药物的有效性高，可有效检出动物性食品中的磺胺类药物残留类型与残留量。 
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磺胺类药物属于抗菌药物，主要是由人工合成，药性稳定，抗

菌谱广，常用于人类与动物各种疾病防治，对革兰氏阳性菌、革兰

氏阴性菌和衣原体、诺卡氏菌属等有明显的抑制作用，所以该类药

物的临床应用广泛，尤其是用于动物疾病治疗时，用药剂量较大，

容易在动物的体内造成残留，致使许多动物性食品中有一定量的磺

胺类药物残留，这对人们的身心健康影响较大[1]。动物性食品中残

留磺胺类药物对人们的健康危害大，所以要采用科学合理的方法对

药物残留情况进行检测，我国规定动物性食品中的磺胺类药物残留

量每千克不超过 50μg，实际检测要采用灵敏度高的方法对动物性

食品磺胺类药物残留量进行检测，以确保检测结果准确[2]。高效液

相色谱是食品是否残留磺胺类药物的常用检测方法，但因为检测样

品中常具有一定量的杂质，且食品基质复杂，检测量低，容易对检

测结果造成较大影响，所以样品前处理工作非常关键，比如常用的

液-液萃取、固相萃取、超声波辅助萃取等，这类萃取方法的效果

良好，据临床研究显示[3]，中空纤维膜液相微萃取可更好的萃取样

品，具有较好的纯化能力，可获得较高的富集倍数，用于磺胺类药

物超高效液相色谱检测前处理的可行性高。本文对磺胺类药物用微

萃取超高效液相色谱检测的有效性进行分析，探讨微萃取超高效液

相色谱检测的应用价值。 

1、研究资料 

1.1 仪器和试剂 （1）仪器：采用 UHPLC-30A 超高压液相色谱

仪、Accurel PP 聚丙烯微孔中空纤维膜和电子天平、注射器、旋涡

混合器与微孔滤膜。（2）试剂：磺胺二甲氧基嘧啶、磺胺甲基嘧啶、

磺胺甲噁唑、磺胺、甲醇、磺胺嘧啶、乙腈、超纯水，每份试剂取

2mg 为标准品以超纯水对试剂进行定容，定容到 100ml 即可获得标

准储备液，将标准储备液储存在冰箱中备用，调整冰箱的温度为 4

℃。（3）鸡肉样品：12 份鸡肉样品，样品采购于当地农贸市场和大

型超市等场地的新鲜鸡肉。 

1.2 检测方法 （1）磺胺类药物提取：取 5g 新鲜鸡肉作为检测

样品，将鸡肉放在离心管里，随后将 20ml 的乙酸乙酯加入进行涡

动 2min 即可，再将离心管放在仪器中进行离心处理 5min，保持每

分钟 4000 转的离心率，取上清液放在鸡心瓶里，对离心管中的残

渣进行再次提取，将 20ml 的乙酸乙醇加入，重复上述涡动和离心

处理。将 4ml 的盐酸溶液（0.1mol/L）加入提取液，将试管放在蒸

发仪中浓缩到 3ml，随后倒在新的离心管里，对离心管涡旋处理 30s，

再以每分钟 3000 转的离心率离心处理 5min，用正己烷洗鸡心瓶，

取下层液作为样品备用。用甲醇和盐酸溶液对 MCX 柱进行活化，

用提取的备用液过柱，保持每分钟 1ml 的流动速度，再用盐酸溶液、

浓度为 50%的甲醇乙腈溶液对 MCX 柱进行淋洗，随后用洗脱液进

行洗脱处理，收集好洗脱液以 40℃氮气将其吹干，将 10ml 的超纯

水加入进行残余物溶解，以一次性滤膜过滤（滤膜孔直径为 0.22μ

m）萃取。（2）色谱条件：色谱柱为 2.1mm×100mm，1.9μm，控

制流动速度为每分钟 0.2ml，温度控制在 40℃，进样量控制为 10μ

L。（3）富集条件：萃取以标准混合溶液为佳，裁剪中空纤维膜为

5cm 左右，将中空纤维膜放在丙酮中进行清洗，采用超声对其清洗

10min，置入通风橱里自然风干，对一端进行热封，加接收液到中

空纤维膜里，再将另一端热封，确保中空纤维膜得到完全封闭。萃

取采用 1.0mmol/L 的盐酸，375g/L 的硫酸钠，0.2mol/L 的氢氧化钠，

控制温度在 30℃，保持每分钟 300 转的搅拌速度，4h 的萃取，保

持给出相体积为 8ml，接收相体积为 8μL。 

2、结果与讨论 

2.1 色谱分离条件优化 

以甲醇和乙腈为流动相，优化色谱分离条件，主要针对流动相

种类与含量等，调整流动相的体积含量分别为 15%、25%和 35%、

45%，结果显示流动相会影响磺胺类药物的分离，乙腈具有较好的

洗脱能力，可观察到较好的流动相时峰，45%的乙腈能快速分离六

种磺胺，2-6min 的保留时间，说明将 45%的乙腈作为流动相的有

效性高，能防止缓冲盐溶液损伤色谱柱，可有效缩短色谱分析时间。 

2.2 液相微萃取条件优化 

（1）接收相与给出相溶液浓度：磺胺类药物具有两性电解质

的特点，离子化过程通常有两步[4]。pH 能对磺胺类物质的亲水-疏

水性进行调节，采用 HF-LPME 萃取与富集的效果显著，可对给出

相的 pH 进行适当的调节，促使磺胺类药物表现为分子状，再对接

收相 pH 进行调节，使其呈离子状态，以此形成 pH 差异，这能为

磺胺类药物由给出相到接收相提供动力。以接收相的氢氧化钠溶液

浓度调整进行试验，浓度分别为 0.10mol/L、0.15mol/L、0.20mol/L、

0.25mol/L、0.30mol/L，结果显示六种磺胺类药物在氢氧化钠溶液浓

度为 0.20mol/时，富集倍数最大，采用 0.20mol/L 氢氧化钠溶液为萃

取浓度的有效性高；以给出相的盐酸溶液浓度调整进行试验，浓度

分别为 0.1mmol/L、0.5mmol/L、1.0mmol/L 和 5.0mmol/L、10.0mmol/L，

观察盐酸溶液浓度对磺胺类药物造成的影响，结果显示给出相的盐

酸溶液浓度升高，六种磺胺类药物的 EFs 升高，盐酸溶液浓度调整

为 1.0mmol/L，磺胺类药物有下降的趋势，说明给出相采用浓度为

1.0mmol/L 盐酸浓液的有效性高。 

（2）硫酸钠浓度优化：盐析效应可使样品中的待测物质溶解

度降低，对待测物质萃取相分配有明显的提高作用，通过盐析效应

可有效提高萃取效率，试验过程中给样品溶液中添加硫酸钠能使溶

液离子强度有效增强[5]。以硫酸钠浓度调整进行试验，浓度调整范

围为每升 200-400g，结果显示六种磺胺类药物 EFs 因给出相硫酸钠

浓度提高而加大，浓度调整到＞375g/L 时，有五种磺胺类药物 EFs

有明显下降趋势，磺胺二甲基嘧啶的 EFs 未见明显变化，说明盐浓

度高时，磺胺类药物分子通过膜到有机相速率明显降低，这种情况

会对萃取造成较大影响，在实际检测中给试验样品添加 375g/L 硫酸

钠能有效改善萃取效率。 

（3）萃取温度优化：萃取的效率与萃取温度密切相关，通常

随着萃取温度升高而增强[6]。温度升高可使待萃取样品质量传递系

数变大，这时萃取物质扩散速度随之加快，而萃取温度过高会对给

出相稳定性造成较大影响，甚至明显影响支撑液膜的稳定程度，致

使给出相的水分快速挥发，较大程度影响富集效果。以萃取温度调

整进行试验，分别调整温度为 25℃、30℃和 35℃、40℃、50℃，
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结果显示六种磺胺类药物在萃取温度 30℃时 EFs 最大，说明 30℃

有利于磺胺类药物萃取。 

（4）萃取时间优化：萃取过程中的待萃取物质到接收相溶液

的量与萃取时间密切相关，萃取时间长则进入量增大[7]。以萃取时

间调整进行试验，分别调整萃取时间为 2h、3h 和 4h、5h，结果显

示萃取时间延长，六种磺胺类药物的 EFs 增大，如果萃取时间＞4h，

则接收相溶液体积随之减小，同时 EFs 有显著减少的趋势，综合分

析待萃取物进入接收相溶液量平衡后，萃取时间的延长，可使 SLM

不稳定性增强，随之萃取效率明显降低，同时萃取溶液减少，说明

萃取时间为 4h 有利于磺胺类药物检测。 

（5）搅拌速度优化：萃取过程中的搅拌速度要进行严格控制，

通常磁力搅拌可促使给出相待萃取物质扩散到接收相溶液的速度

加快，使有机相扩散时间缩短，萃取时间随之缩短，可有效改善

EFs，如果搅拌的速度过快，则可能会导致萃取溶液分散加速，使

提取液中的萃取溶剂含量较高，这时萃取效率明显降低[8]。以给出

相搅拌速度调整进行试验，观察搅拌速度对萃取效率造成的影响，

调整范围为 100-400r/min，结果显示六种磺胺类药物 EFs 最大值是

在搅拌速度 300r/min 的状态下，说明 300r/min 的搅拌速度有利于磺

胺类药物检测。 

2.3 鸡肉样品检测 

12 份鸡肉样品中有 9 份样品未检出磺胺类药物，3 份样品中含

有磺胺类药物残留，有 1 份为 20.98μg/kg 的磺胺二甲氧基嘧啶，2

份为 49.02μg/kg、31.83μg/kg 的磺胺甲噁唑，符合国家磺胺类药物

残留量标准。 

3、结论 

微萃取超高效液相色谱检测动物性食品中磺胺类药物残留类

型和残留量的效果显著，微萃取试验样品的过程中要严格把握给出

相、接收相的溶液参数，包括 pH 和硫酸钠浓度以及萃取温度、萃

取时间等参数的合理调整[9-10]。经过本次综合分析而言，微萃取超高

效液相色谱检测的给出相盐酸溶液浓度要调整为 1.0mmol/L，硫酸

钠的浓度要调整为 375g/L，接收相氢氧化钠溶液的浓度要调整为

0.2mmol/L，控制温度在 30℃，以 300r/min 的速度进行搅拌，萃取

时间控制在 4h 为宜。 
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