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［摘　 要］ 　 本实验建立超高效液相色谱法（ＵＰＬＣ）测定泰地罗新原料药中泰地罗新及其异构体的

含量。 采用 ＡＣＱＵＩＴＹ ＵＰＬＣ ＢＥＨ Ｃ１８ 色谱柱（２． １ ｍｍ ×１００ ｍｍ，１． ７ μｍ），流动相为 ０． ０５ ｍｏｌ ／ Ｌ 磷

酸氢二钾缓冲液（磷酸调 ｐＨ 值至 ８． ２） － 乙腈（４５∶ ５５），检测波长 ２８９ ｎｍ，流速 ０． ５ ｍＬ ／ ｍｉｎ，柱温：
４０ ℃，进样量：１ μＬ。 通过光谱图、保留时间和峰面积参数对泰地罗新进行定性、定量检测。 泰地罗

新在 ０． ２ － ２． ４ ｍｇ ／ ｍＬ 的范围内呈良好的线性关系（Ｒ２ ＝ ０． ９９９２）；方法检测限为 ０． ２ ｍｇ ／ ｍＬ，定量

限为 ０． ６ ｍｇ ／ ｍＬ；精密度、重复性、稳定性完全满足检测需求。 该方法快速、准确、分离度好，可快速

检测泰地罗新原料药中泰地罗新及其异构体的含量。
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Ｒｉｓｋ Ａｓｓｅｓｓｍｅｎｔ ｆｏｒ Ａｎｉｍａｌ Ｐｒｏｄｕｃｔｓ，Ｊｉｎａｎ２５０１００，Ｃｈｉｎａ；２． Ｓｈａｎｄｏｎｇ Ｔｅｃｈｎｏｌｏｇｙ Ｉｎｎｏｖａｔｉｏｎ Ｃｅｎｔｅｒ ｏｆ Ｌａｙｉｎｇ Ｈｅｎｓ，Ｊｉｎａｎ ２５０１０２，Ｃｈｉｎａ；

３． Ｓｈａｎｄｏｎｇ Ｊｉｕ Ｌｏｎｇ Ｈｉ Ｓｉｎｃｅ Ｐｈａｒｍａｃｅｕｔｉｃａｌ Ｃｏ． ，Ｌｔｄ Ｄｅｚｈｏｕ，Ｓｈａｎｄｏｎｇ ２５１１００，Ｃｈｉｎａ）

　 　 Ｃｏｒｒｅｓｐｏｎｄｉｎｇ ａｕｔｈｏｒ： ＧＵＯ Ｙｕ － ｑｉｕ，Ｅ － ｍａｉｌ：ｇｕｏｙｕｑｉｕｇｏｏｄ＠１６３． ｃｏｍ

Ａｂｓｔｒａｃｔ： Ｉｎ ｔｈｉｓ ｅｘｐｅｒｉｍｅｎｔ， ａｎ ｕｌｔｒａ － ｈｉｇｈ ｐｅｒｆｏｒｍａｎｃｅ ｌｉｑｕｉｄ ｃｈｒｏｍａｔｏｇｒａｐｈｙ （ ＵＰＬＣ） ｗａｓ ｅｓｔａｂｌｉｓｈｅｄ ｔｏ
ｄｅｔｅｒｍｉｎｅ ｔｈｅ ｃｏｎｔｅｎｔ ｏｆ ｔｉｌｄｉｐｉｒｏｓｉｎ ａｎｄ ｉｔｓ ｉｓｏｍｅｒｓ ｉｎ ｔｈｅ ｒａｗ ｄｒｕｇ ｏｆ ｔｉｌｄｉｐｉｒｏｓｉｎ． Ｕｓｉｎｇ ＡＣＱＵＩＴＹ ＵＰＬＣ ＢＥＨ
Ｃ １８ ｃｏｌｕｍｎ（２． １ ｍｍ × １００ ｍｍ，１． ７ μｍ），ｔｈｅ ｍｏｂｉｌｅ ｐｈａｓｅ ｗａｓ ０． ０５ ｍｏｌ ／ Ｌ ｐｏｔａｓｓｉｕｍ ｈｙｄｒｏｇｅｎ ｐｈｏｓｐｈａｔｅ
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ｂｕｆｆｅｒ ｓｏｌｕｔｉｏｎ（ａｄｊｕｓｔ ｔｈｅ ｐＨ ｖａｌｕｅ ｏｆ ｐｈｏｓｐｈｏｒｉｃ ａｃｉｄ ｔｏ ８． ２） － ａｃｅｔｏｎｉｔｒｉｌｅ（４５∶ ５５），ｔｈｅ ｄｅｔｅｃｔｉｏｎ ｗａｖｅｌｅｎｇｔｈ
ｗａｓ ２８９ ｎｍ，ｔｈｅ ｆｌｏｗ ｒａｔｅ ｗａｓ ０． ５ ｍＬ ／ ｍｉｎ，ｔｈｅ ｃｏｌｕｍｎ ｔｅｍｐｅｒａｔｕｒｅ ｗａｓ ４０ ℃，ａｎｄ ｔｈｅ ｉｎｊｅｃｔｉｏｎ ａｍｏｕｎｔ ｗａｓ
１ μ Ｌ． Ｑｕａｌｉｔａｔｉｖｅ ａｎｄ ｑｕａｎｔｉｔａｔｉｖｅ ｄｅｔｅｃｔｉｏｎ ｏｆ ｔｉｌｄｉｐｉｒｏｓｉｎ ｗａｓ ｃａｒｒｉｅｄ ｏｕｔ ｂｙ ｍｅａｎｓ ｏｆ ｓｐｅｃｔｒｏｇｒａｍ，ｒｅｔｅｎｔｉｏｎ
ｔｉｍｅ ａｎｄ ｐｅａｋ ａｒｅａ ｐａｒａｍｅｔｅｒｓ． Ｔｉｌｄｉｐｉｒｏｓｉｎ ｈａｓ ａ ｇｏｏｄ ｌｉｎｅａｒ ｒｅｌａｔｉｏｎｓｈｉｐ ｉｎ ｔｈｅ ｒａｎｇｅ ｏｆ ０． ２ － ２． ４ ｍｇ ／ ｍＬ
（Ｒ２ ＝ ０． ９９９２）． Ｔｈｅ ｄｅｔｅｃｔｉｏｎ ｌｉｍｉｔ ｏｆ ｔｈｅ ｍｅｔｈｏｄ ｗａｓ ０． ２ ｍｇ ／ ｍＬ，ａｎｄ ｔｈｅ ｑｕａｎｔｉｔａｔｉｖｅ ｌｉｍｉｔ ｗａｓ ０． ６ ｍｇ ／ ｍＬ．
Ｔｈｅ ｐｒｅｃｉｓｉｏｎ，ｒｅｐｅａｔａｂｉｌｉｔｙ ａｎｄ ｓｔａｂｉｌｉｔｙ ｆｕｌｌｙ ｍｅｔ ｔｈｅ ｄｅｔｅｃｔｉｏｎ ｒｅｑｕｉｒｅｍｅｎｔｓ． Ｉｔ ｓｈｏｗｅｄ ｔｈａｔ ｔｈｅ ｍｅｔｈｏｄ ｗａｓ ｆａｓｔ，
ａｃｃｕｒａｔｅ ａｎｄ ｈａｓ ｇｏｏｄ ｒｅｓｏｌｕｔｉｏｎ． Ｉｔ ｃｏｕｌｄ ｂｅ ｕｓｅｄ ｆｏｒ ｒａｐｉｄ ｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎ ｏｆ ｔｈｅ ｃｏｎｔｅｎｔ ｏｆ ｔｉｌｄｉｐｉｒｏｓｉｎ ａｎｄ ｉｔｓ
ｉｓｏｍｅｒｓ ｉｎ ｔｈｅ ｒａｗ ｄｒｕｇ ｏｆ ｔｉｌｄｉｐｉｒｏｓｉｎ．
Ｋｅｙ ｗｏｒｄｓ： ｕｌｔｒａ ｈｉｇｈ ｐｅｒｆｏｒｍａｎｃｅ ｌｉｑｕｉｄ ｃｈｒｏｍａｔｏｇｒａｐｈｙ；ｄｒｕｇ ｓｕｂｓｔａｎｃｅ；ｔｉｌｄｉｐｉｒｏｓｉｎ ａｎｄ ｉｔｓ ｉｓｏｍｅｒｓ；ｃｏｎｔｅｎｔ

　 　 目前，呼吸系统的高发病率和死亡率是全球

猪、牛养殖业面临的主要问题［１ － ４］，我国用于治疗

和预防猪、牛呼吸道疾病的大环内醋类药物主要是

泰乐菌素、替米考星，但随着长时间的使用，各地都

发生了不同程度的耐药现象，且出现多次给药才能

见效、用量大、残留多等问题。
泰地罗新作为全新的大环内酯类抗生素产品，

是泰乐菌素的衍生物，ＣＡＳ 号 ３２８８９８ － ４０ － ４，分子

式为 Ｃ４１Ｈ７１Ｎ３Ｏ８，熔点为 １９２ ℃，溶于极性有机溶

剂 （如丙酮、甲醇等），水中微溶［５］，结构式见图 １。

泰地罗新在生产加工及贮藏过程中会产生泰地罗

新异构体，结构式见图 ２。 在中华人民共和国农业

农村部公告第 ３９１ 号中含量测定项下，明确规定按

外标法以泰地罗新主峰和泰地罗新异构体峰的峰

面积之和计算其含量，且由于泰地罗新异构体分子

结构、烯醇式理化性质与泰地罗新存在差异，为了

控制药物质量、优化药物制剂工艺，均需检测泰地

罗新异构体，公告中在有关物质项下规定按峰面积

归一化法计算，异构体不得超过 ２％ 。

图 １　 泰地罗新

Ｆｉｇ １　 Ｔｉｌｄｉｐｉｒｏｓｉｎ

图 ２　 泰地罗新异构体

Ｆｉｇ ２　 Ｔｉｌｄｉｐｉｒｏｓｉｎ ｉｓｏｍｅｒ
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　 　 泰地罗新对革兰氏阳性和革兰氏阴性细菌均

有较强的抗菌活性［６ － ８］，尤其对引起猪、牛呼吸道

系统疾病的病原菌尤为敏感［９ － １１］，对猪、牛的呼吸

道疾病具有十分明显的治疗效果，药效强于泰乐菌

素和替米考星，而且具备动物专用、用量少、一次给

药全程治疗、超长的消除半衰期、生物利用度高和

低残留等众多优点［１２］。 将可以替代泰乐菌素、替
米考星以及部分替代氟苯尼考等现用兽药的市场

份额，对于遏制耐药性行动、保证畜牧业健康发展

具有重要意义。
目前，农业农村部公告第 ３９１ 号中采用高效液

相色谱法检测泰地罗新原料中泰地罗新的含量，本
文检测泰地罗新主峰相对保留时间 ２３ ｍｉｎ，异构体

峰保留时间 ２６ ｍｉｎ，公告规定运行时间为主峰保留

时间的 ２． ５ 倍，耗时较长，流动相使用量较大，且泰

地罗新主峰及异构体峰分离度低。 因此，本文研究

了超高效液相色谱法（ＵＰＬＣ）对泰地罗新进行快速

定量检测，大大缩短了检测时长，提高了检测效率，
降低了流动相的消耗，减少了环境污染。 流动相体

系稳定，超高效方法专属性、重现性、精密度、线性和

准确度良好，色谱峰不拖尾、分离度和理论塔板数

高，为准确、快速控制泰地罗新质量提供检测依据。
由于泰地罗新含量是通过主峰和异构体峰面

积之和进行计算，但此前专利及相关文献报道，均
未对泰地罗新异构体峰进行考察，色谱图中也无异

构体峰检出。 本文对主峰和异构体峰均进行了考

察，以异构体峰确定方法检测限、定量限，并对其与

主峰的分离度等方面进行了检测，使试验更加科学

准确、数据可靠。
１　 材料与方法

１． １　 试剂　 泰地罗新对照品，含量 ９９． ３％ ，购自中

国兽医药品监察所；泰地罗新原料，购自山东久隆

恒信药业有限公司；乙腈（色谱纯）；磷酸二氢钾

（分析纯）；超纯水；
１． ２　 仪器　 ＷＡＴＥＲＳ ＡＣＱＵＩＴＹ ＵＰＬＣ 超高效液相

色谱仪（美国 ｗａｔｅｒｓ 公司，配二极管阵列检测器）；
Ｗａｔｅｒｓ Ｅ２６９５ 高效液相色谱仪（美国 ｗａｔｅｒｓ 公司，
配二极管阵列检测器）。

１． ３　 方法

１． ３． １　 供试品溶液制备　 取供试品 ７５ ｍｇ，精密称

定，置 ５０ ｍＬ 棕色量瓶中，加乙腈溶解并稀释至刻

度，摇匀，制成 １． ５ ｍｇ ／ ｍＬ 的溶液，经 ０． ４５ μｍ 的微

孔滤头过滤。
１． ３． ２　 对照品溶液制备　 取对照品 ７５ ｍｇ，精密称

定，置 ５０ ｍＬ 棕色量瓶中，加乙腈溶解并稀释至刻

度，摇匀，制成 １． ５ ｍｇ ／ ｍＬ 的溶液，经 ０． ４５ μｍ 的微

孔滤头过滤。
１． ３． ３　 标准储备液的制备　 精密称取泰地罗新对照

品 １５０ ｍｇ（折含量后），加乙腈溶解，并定容至 ５０ ｍＬ，
配制成 ３ ｍｇ ／ ｍＬ 储备液。
１． ３． ４　 线性关系考察　 取标准储备液（１． ３． ３）适
量，配制成每 １ ｍＬ 含泰地罗新 ０． ２、０． ６、０． ９、１． ２、
１． ５、１． ８、２． ４ ｍｇ 的标准工作液。
１． ３． ５　 ＵＰＬＣ 测定下色谱操作条件及参数 　 色谱

柱：ＢＥＨ Ｃ１８ 色谱柱（２． １ ｍｍ × １００ ｍｍ，１． ７ μｍ）；
流动相：０． ０５ ｍｏｌ ／ Ｌ 磷酸氢二钾缓冲液（磷酸调 ｐＨ
值至 ８． ２） － 乙腈（４５ ∶ ５５）；二极管阵列检测器，扫
描范围：１９０ ～ ４００ ｎｍ，检测波长：２８９ ｎｍ；柱温：
４０ ℃；流速：０． ５ ｍＬ ／ ｍｉｎ；进样量：１ μＬ。 结果按外

标法，以泰地罗新主峰和泰地罗新异构体峰的峰面

积之和进行计算。
１． ３． ６　 ＵＰＬＣ 测定下重复性试验 　 取同一批泰地

罗新原料，按“１． ３． １”项下平行制备 ６ 份供试品溶

液，在 “ １． ３． ５ ” 条件下进行分析， 计算其峰面

积 ＲＳＤ。
１． ３． ７　 ＵＰＬＣ 测定下精密度试验　 取一份 １． ５ ｍｇ ／ ｍＬ
泰地罗新对照品溶液，按 １． ３． ５ 色谱条件下重复进样

６ 次，计算峰面积 ＲＳＤ。
１． ３． ８　 ＵＰＬＣ 测定下检测限和定量限 　 取泰地罗

新的标准工作液，逐级稀释进样，按上述方法测定，
以泰地罗新异构体峰的信噪比 Ｓ ／ Ｎ≥３ 作为检测

限、Ｓ ／ Ｎ≥１０ 作为定量限。
１． ３． ９　 不同色谱条件样品检测比较　 取同一份样

品，分别参照农业农村部公告第 ３９１ 号中的方法使用

高效液相色谱仪和 １． ３． ５ 色谱条件下使用超高效液相

色谱仪进行检测，对比泰地罗新的含量和色谱参数。

·７２·
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１． ３． １０　 稳定性试验　 取同一供试品溶液，于室温

下 ０、２、４、６、８、１２、２４ ｈ，按“１． ３． ４”项下方法进样，
计算峰面积 ＲＳＤ。
２　 结果与分析

２． １　 色谱分离　 　 按照 １． ３． ５ 的色谱条件，使用

超高效液相色谱仪测定，泰地罗新对照品和泰地罗

新原料样品色谱峰峰形良好，分离度高，主峰保留

时间约为 ４． ５ ｍｉｎ，异构体峰保留时间约为５． ０ ｍｉｎ。
２． ２　 线性　 根据色谱图以浓度为横坐标，主峰和

异构体峰面积之和为纵坐标分析得出，泰地罗新在

０． ２ ～ ２． ４ ｍｇ ／ ｍＬ 的浓度范围内具有良好的线性关

系，线性回归方程为 ｙ ＝ ３． ５２ × １０６ｘ － １． ８１ × １０４，
Ｒ２ ＝ ０． ９９９２。 其标准曲线见图 ３。

图 ３　 泰地罗新标准曲线

Ｆｉｇ ３　 Ｓｔａｎｄａｒｄ ｃｕｒｖｅ ｏｆ ｔｉｌｄｉｐｉｒｏｓｉｎ

２． ３　 重复性试验 　 取同一批泰地罗新原料，平行

制备 ６ 份供试品溶液，进样，以泰地罗新主峰和泰

地罗新异构体峰的峰面积之和计算，测得泰地罗新

峰面积 ＲＳＤ 为 ０． ６９％ ，满足实验要求。
２． ４　 精密度试验　 取 １． ５ ｍｇ ／ ｍＬ 泰地罗新对照品

溶液，重复进样 ６ 次，以泰地罗新主峰和泰地罗新

异构体峰的峰面积之和计算，测得泰地罗新峰面积

的 ＲＳＤ 为 ０． １２％ ，满足实验要求。
２． ５　 检测限和定量限　 以泰地罗新异构体峰的信

噪比 Ｓ ／ Ｎ≥３ 作为检测限、Ｓ ／ Ｎ≥１０ 作为定量限。
结果表明检测限为 ０． ２ ｍｇ ／ ｍＬ，定量限为 ０． ６

ｍｇ ／ ｍＬ（图 ４、图 ５）。

图 ４　 ０． ２ ｍｇ ／ ｍＬ 泰地罗新原料色谱图（ＵＰＬＣ １ μＬ）

Ｆｉｇ ４　 ０． ２ ｍｇ ／ ｍＬ ｔｉｌｄｉｐｉｒｏｓｉｎ ｄｒｕｇ ｓｕｂｓｔａｎｃｅ ｃｈｒｏｍａｔｏｇｒａｍ （ＵＰＬＣ １ μＬ）
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图 ５　 ０． ６ ｍｇ ／ ｍＬ 泰地罗新原料色谱图（ＵＰＬＣ １ μＬ）

Ｆｉｇ ５　 ０． ６ ｍｇ ／ ｍＬ ｔｉｌｄｉｐｉｒｏｓｉｎ ｄｒｕｇ ｓｕｂｓｔａｎｃｅ ｃｈｒｏｍａｔｏｇｒａｍ （ＵＰＬＣ １ μＬ）

２． ６　 ＵＰＬＣ 和 ＨＰＬＣ 色谱条件下样品检测结果的比

较　 ＵＰＬＣ 和 ＨＰＬＣ 色谱条件下的主成分平均理论

塔板数、保留时间、拖尾因子等参数的比较见表 １。

表１　 ＵＰＬＣ和ＨＰＬＣ色谱条件下的主成分不同色谱参数的比较

Ｔａｂ １　 Ｃｏｍｐａｒｉｓｏｎ ｏｆ ｄｉｆｆｅｒｅｎｔ ｃｈｒｏｍａｔｏｇｒａｐｈｉｃ

ｐａｒａｍｅｔｅｒｓ ｏｆ ｐｒｉｎｃｉｐａｌ ｃｏｍｐｏｎｅｎｔｓ ｕｎｄｅｒ ＵＰＬＣ ａｎｄ

ＨＰＬＣ ｃｈｒｏｍａｔｏｇｒａｐｈｉｃ ｃｏｎｄｉｔｉｏｎｓ

泰地罗新 ＵＰＬＣ
ＨＰＬＣ

（农业农村部
公告第 ３９１ 号）

是否满足
要求

平均理论塔板数 约 ２１７８０ 约 １０７００ 是
保留时间 约 ４． ５ ｍｉｎ 约 ２２． ６ ｍｉｎ 是
拖尾因子 约 １． ０ 约 １． ６ 是
分离度 约 ３． ６ 约 ２． １ 是

运行时间 １０ ｍｉｎ ５６ ｍｉｎ 是
流速 ０． ５ ｍＬ ／ ｍｉｎ １． ０ ｍＬ ／ ｍｉｎ 是

运行一针所需
流动相体积

５ ｍＬ ５６ ｍＬ 是

由表 １ 可见，ＵＰＬＣ 较 ＨＰＬＣ 色谱条件下，理论

塔板数和分离度提高，拖尾因子、保留时间和运行

时间大大降低，减少了所消耗的流动相的体积，完
全满足检测要求且效率大幅提升。

下图 ６ － 图 ７ 为泰地罗新对照品 ＵＰＬＣ 和

ＨＰＬＣ 检测光谱图，图 ８ －图 １１ 为 １． ５ ｍｇ ／ ｍＬ 泰地

罗新对照品及原料的 ＵＰＬＣ 和 ＨＰＬＣ 检测色谱图。
根据表 ２，使用高效液相色谱仪（参照农业农

村部公告第 ３９１ 号）和超高效液相色谱仪（１． ３． ５
色谱条件），对同一样品中泰地罗新的含量分别进

行比较，相对偏差小于 １％ ，说明超高效液相色谱法

可行有效，结果准确。

图 ６　 泰地罗新对照品 ＵＰＬＣ 光谱图

Ｆｉｇ ６　 ＵＰＬＣ ｓｐｅｃｔｒｏｇｒａｍ ｏｆ ｔｉｌｄｉｐｉｒｏｓｉｎ ｃｏｎｔｒｏｌ
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图 ７　 泰地罗新对照品 ＨＰＬＣ 光谱图

Ｆｉｇ ７　 ＨＰＬＣ ｓｐｅｃｔｒｏｇｒａｍ ｏｆ ｔｉｌｄｉｐｉｒｏｓｉｎ ｃｏｎｔｒｏｌ

图 ８　 １． ５ ｍｇ ／ ｍＬ 泰地罗新对照品 ＵＰＬＣ 色谱图（１ μＬ）

Ｆｉｇ ８　 ＵＰＬＣ ｃｈｒｏｍａｔｏｇｒａｍ ｏｆ １． ５ ｍｇ ／ ｍＬ ｔｉｌｄｉｐｉｒｏｓｉｎ ｃｏｎｔｒｏｌ（１ μＬ）

图 ９　 １． ５ ｍｇ ／ ｍＬ 泰地罗新原料 ＵＰＬＣ 色谱图（１ μＬ）

Ｆｉｇ ９　 ＵＰＬＣ ｃｈｒｏｍａｔｏｇｒａｍ ｏｆ １． ５ ｍｇ ／ ｍＬ ｔｉｌｄｉｐｉｒｏｓｉｎ ｄｒｕｇ ｓｕｂｓｔａｎｃｅ（１ μＬ）

·０３·
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图 １０　 １． ５ ｍｇ ／ ｍＬ 泰地罗新对照品 ＨＰＬＣ 色谱图（１０ μＬ）

Ｆｉｇ １０　 ＨＰＬＣ ｃｈｒｏｍａｔｏｇｒａｍ ｏｆ １． ５ ｍｇ ／ ｍＬ ｔｉｌｄｉｐｉｒｏｓｉｎ ｃｏｎｔｒｏｌ（１０ μＬ）

图 １１　 １． ５ ｍｇ ／ ｍＬ 泰地罗新原料 ＨＰＬＣ 色谱图（１０ μＬ）

Ｆｉｇ １１　 ＨＰＬＣ ｃｈｒｏｍａｔｏｇｒａｍ ｏｆ １． ５ ｍｇ ／ ｍＬ ｔｉｌｄｉｐｉｒｏｓｉｎ ｄｒｕｇ ｓｕｂｓｔａｎｃｅ（１０ μＬ）

表 ２　 ＵＰＬＣ 和 ＨＰＬＣ 色谱条件下泰地罗新含量检测结果

Ｔａｂ ２　 Ｒｅｓｕｌｔｓ ｏｆ ｃｏｎｔｅｎｔ ｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎ ｏｆ ｔｉｌｄｉｐｉｒｏｓｉｎ

ｕｎｄｅｒ ＵＰＬＣ ａｎｄ ＨＰＬＣ ｃｏｎｄｉｔｉｏｎｓ

不同批次泰地罗新原料中
泰地罗新的含量 ／ ％ ＨＰＬＣ ＵＰＬＣ

泰地罗新原料 １ ９９． ２ ９９． ３

泰地罗新原料 ２ ９９． ４ ９９． ２

泰地罗新原料 ３ ９９． １ ９９． ４

　 　 通过保留时间和运行时间等方面，选择超高效

液相色谱法（ＵＰＬＣ）更加高效。 从样品理论塔板

数、拖尾因子和分离度等方面，选择超高效液相色

谱条件，理论塔板数更高，主峰与异构体峰的分离

度更好。

２． ７　 稳定性试验　 以泰地罗新主峰和泰地罗新异

构体峰的峰面积之和计算，测得泰地罗新峰面积的

ＲＳＤ 为 １． ０％ ，说明供试品溶液稳定，实验条件满足

要求。
３　 讨论与结论

３． １　 波长选择　 在本试验条件下，利用超高效液

相色谱仪 ＰＤＡ 检测器对泰地罗新对照品溶液在波

长 ２１０ ～ ４００ ｎｍ 范围内进行扫描，采集其光谱图，
得到泰地罗新在 ２８９ ｎｍ 左右有最大吸收，此与农

业农村部 ３９１ 号公告中检测波长一致，相较个别专

利中设定的 ２１６ ｎｍ 的波长，提高了检测准确性。
３． ２　 异构体峰的考察　 泰地罗新含量是通过主峰

和异构体峰面积之和进行计算，但据此前专利及相

·１３·
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关文献报道，均未对泰地罗新异构体峰进行考察，
色谱图中也无异构体峰检出。 本文对主峰和异构

体峰都进行了考察，在重复性（ＲＳＤ 为 ０． ６９％ ）、精
密度（ＲＳＤ 为 ０． １２％ ）和稳定性（ＲＳＤ 为 １． ０％ ）等
方面进行了检测，并以异构体峰确定方法检测限

（０． ２ ｍｇ ／ ｍＬ）和定量限（０． ６ ｍｇ ／ ｍＬ），使试验科学

准确、数据可靠。
３． ３　 与农业农村部公告第 ３９１ 号［１３］结果对比　 采

用高效液相色谱法和超高效液相色谱法对不同批次

泰地罗新原料进行含量测定，相对偏差都小于 １％ 。
在本试验条件下，超高效液相色谱法的优势：１、本
方法流速为 ０． ５ ｍＬ ／ ｍｉｎ，运行时间 １０ ｍｉｎ，每针运

行仅需要 ５． ０ ｍＬ 流动相，与高效色谱法每针运行

需 ５６ ｍＬ 流动相相比，大大缩短检测用时，节约了

试剂、耗材，提高了检测效率，使流动相用量极大减

少，废液处理的成本降低，减少了环境污染。 ２、高
效液相色谱法进样量为 １０ μＬ 或 ２０ μＬ，本方法采

用超高效液相色谱法，进样量为 １ μＬ，且进样浓度

较 ３９１ 号公告降低，减小色谱柱的损伤，降低检测

成本。 ３、超高效方法重复性、精密度、稳定性、准确

度良好，色谱峰不拖尾，分离度高，理论塔板数高。
本文建立的超高效液相色谱法，准确、快速、环

保，可以有效的对泰地罗新含量进行定性和定量的

测定。
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