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TLC-SERS 法快速筛查猪尿中磺胺类抗生素 
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摘要：采用薄层色谱法（TLC）与表面增强拉曼光谱（SERS）联用技术，建立猪尿中磺胺类抗生素残留的快速筛查方法。用阴

性猪尿样本模拟阳性样品，以氯仿-乙醇-石油醚（1:1:2）为展开剂，利用 TLC 将猪尿中的抗生素与猪尿基质初步分离。以 785 nm 激

光为激发波长，金溶胶为表面增强剂，采用 SERS 技术对分离出的抗生素沉积斑点进行检测。结合密度泛函理论，得到定性定量分析

猪尿中磺胺嘧啶分子特征峰 877 cm-1和 994 cm-1、磺胺二甲嘧啶分子特征峰 661 cm-1、磺胺噻唑分子特征峰 862 cm-1和 1127 cm-1。该

方法检测猪尿中磺胺嘧啶、磺胺二甲嘧啶和磺胺噻唑的最低检测浓度分别为 0.1、0.1、0.2 mg/L。且 TLC 技术可实现猪尿中混合抗生

素的分离，当猪尿中 3 种混合抗生素点样沉积量为 0.01 μg 时，各抗生素的特征峰均清晰可辨。由此可见，TLC-SERS 技术可用于猪

尿中混合抗生素残留的快速筛查。 
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Abstract: A rapid detection method for sulfonamide antibiotics residues in swine urine was developed based on thin layer 

chromatography (TLC) and surface enhanced Raman spectroscopy (SERS) technology. Position samples were made by antibiotics being added 

to negative swine urine. Chloroform-ethanol-petroleum ether (1:1:2) was used as a mobile phase to separate antibiotics from swine urine. The 

excitation wavelength was 785 nm. Gold colloidal was used to enhance Raman signals. Coupled with Density functional theory, sulfadiazine 

characteristic peaks 877 cm-1 and 994 cm-1, sulfamethazine characteristic peak 661 cm-1, sulfathiazole characteristic peaks 862 cm-1 and 1127 

cm-1 were found and used to qualitatively and quantitatively analyze antibiotics residues in swine urine. The minimum detection amounts of 

sulfadiazine, sulfamethazine and sulfathiazole in swine urine were 0.1, 0.1 and 0.2 mg/L, respectively. And TLC can achieve the separation of 

mixed antibiotics in swine urine. The characteristic peaks of each antibiotic are easily distinguished when the concentration of three mixed 

antibiotics in swine urine was 0.01 μg. TLC-SERS technology showed to be suitable for rapid detection of antibiotic residues in pig urine. 
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抗生素是一类重要广谱抗菌药，有些养殖户将抗

生素添加到饲料中，用以预防和治疗疾病，同时提高

饲料转化率，促进动物生长，提高畜牧养殖业的经济
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效益。但目前存在严重滥用抗生素现象，动物源性食

品中药物残留超标现象常有发生。猪食用添加抗生素

的饲料后，残留抗生素会随猪尿排出体外，通过监控

猪尿中抗生素残留量，可大体监控其休药期，从而有

效监控猪肉中抗生素的残留状况。常规抗生素残留检

测方法有超高效液相色谱-质谱（UPLC-MS）、高效液

相色谱（HPLC）、液相色谱-质谱（LC-MS）等[1~3]，

这些方法存在前处理复杂、操作技术性强、检测成本

高等缺陷，难以满足现场实时快速检测需求。 
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表面增强拉曼光谱（Surface-enhanced Raman 
spectroscopy，SERS）是近年来研究较多的现场快速

检测技术之一，具有样品前处理简单、检测速度快、

检测灵敏度高等优点[4,5]，广泛用于食品农产品中抗生

素残留检测[6~8]。马海宽[9]等利用 SERS 技术对鱼肉中

磺胺类抗生素进行分析，以银溶胶为增强基底、乙酸

乙酯为提取剂。采用 SERS 技术进行检测，磺胺甲基

嘧啶和磺胺二甲基嘧啶的检测限分别为 0.16×10-6 和

0.59×10-6。李春颖[10]等利用 SERS 技术对鱼肉中的孔

雀石绿、结晶紫、氯霉素、磺胺甲基嘧啶进行痕量检

测，孔雀石绿和结晶紫的含量为 1.0 μg/kg 和 10 μg/kg
氯霉素、磺胺甲基嘧啶最低检测浓度为 50、500 μg/L，
方法检测结果与经典化学方法结果具有一致性。 

猪尿成分复杂，对 SERS 检测基质效应大，但将

猪尿中的一些复杂成分分离后，再进行 SERS 快速检

测，可提高 SERS 的检测灵敏度。薄层色谱（Thin Layer 
Chromatography，TLC）是一种经典分析分离方法，

具有简单、高效、成本低等优点[11,12]，常用于定性鉴

别，但需要显色剂随行对照，稳定性差。研究者将 TLC
与 SERS 技术联用应用于多种物质的分离和检测，在

中药分析中得到广泛应用[13~15]，但目前未见利用 TLC
与 SERS 技术分析猪尿中兽药残留的相关报道。 

本文以生猪养殖常用的磺胺类抗生素（磺胺嘧啶、

磺胺二甲嘧啶、磺胺噻唑）为对象，利用 TLC 技术，

将猪尿中的抗生素从复杂基质中进行初步分离，再用

SERS 技术快速筛查猪尿中的抗生素残留，建立猪尿

中 3 种磺胺类抗生素的快速筛查方法，为生猪养殖兽

药残留快速监控提供新方法。 

1  材料与方法 

1.1  实验仪器与试剂 

实验室自行搭建的显微拉曼光谱仪：由

DAC151B-785 显微拉曼检测平台（B&W TEK Inc.）
和 RamTracer-200-HS 激光拉曼光谱仪（欧普图斯光学

纳米科技有限公司）组成，激发波长 785 nm，分辨率

5 cm-1；电子天平，上海舜宇恒平科学仪器有限公司；

智能恒温磁力搅拌器，郑州市亚荣仪器有限公司；涡

旋混合器，海门市其林贝尔仪器有限公司；ZF-200 暗

箱式紫外分析仪，德国 Heidolph 公司；离心机，安徽

嘉文仪器装备有限公司；Hitachi S-4800 扫描电子显微

镜，Hitachi company；T6 紫外可见分光光度计，北京

浦西通用仪器有限公司。 
磺胺嘧啶（ ≥99.00% ）， Stanford Analytical 

Chemicals Inc.；磺胺二甲嘧啶（≥99.00%），Stanford 

Analytical Chemicals Inc.；磺胺噻唑（≥99.00%），

Stanford Analytical Chemicals Inc.；氯金酸（分析纯），

国药集团化学试剂有限公司；柠檬酸三钠（99.0%，

分析纯），西陇化工股份有限公司；甲醇（≥99.5%，

分析纯）、三氯甲烷（≥99.0%，分析纯）、石油醚

（≥99.0%，分析纯）、无水乙醇（≥99.7%，分析纯）

国药集团化学试剂有限公司；硅胶吸附板（GF254），

烟台江友硅胶开发有限公司；超纯水，阴性猪尿样本

由江西出入境检验检疫局提供。 

1.2  金纳米增强基底制备及表征 

采用经典柠檬酸钠还原 HAuCl4 方法制备金纳米

增强基底[16]。具体制备过程如下：取 100 mL 1 mmol/L
氯金酸溶液加入到圆底烧瓶中，加热至沸腾；将 3.7 
mL质量浓度为1%的柠檬酸钠溶液迅速加入到沸腾的

氯金酸溶液中，继续加热并剧烈搅拌 20 min，得到红

棕色悬浮液，自然冷却至室温，-4 ℃下保存备用。 

1.3  溶液的制备 

标准溶液：准确称量 0.0100 g 的磺胺嘧啶、磺胺

二甲嘧啶和磺胺噻唑 3 种抗生素标准品，用甲醇溶于

烧杯中，待完全溶解后转移至 100 mL 棕色容量瓶中，

超声溶解后，用甲醇定容至刻度，得到浓度为 100 
mg/L 的 3 种标准品溶液，-4 ℃保存备用。 

模拟阳性样品溶液：移取猪尿阴性样品溶液，分

别配制 20、10、5、2、1、0.8 mg/L 的 3 种抗生素阳

性样品溶液，充分涡旋 3 min，再以 4500 r/min 的转速

离心 5 min，取上清液备用。 
模拟混标阳性样品溶液：浓度为 100 mg/L 的磺胺

嘧啶、磺胺二甲嘧啶及磺胺噻唑标准溶液与阴性猪尿

按比例混合，得到 3 种抗生素浓度均为 10 mg/L 的真

实样品溶，充分涡旋 3 min，再以转速 4500 r/min 电动

离心机离心 5 min，取上清液备用。 

1.4  磺胺类抗生素分子的理论模拟 

采用 Gaussview 软件构建磺胺嘧啶、磺胺二甲嘧

啶、磺胺噻唑的分子结构，然后采用 Gauss03 对 3 种

抗生素分子进行计算，计算方法设置为密度泛函理论

（Density Functional Theory，DFT）中的 B3LYP，基

组设置为 6-31G，最后由 Gaussview 打开计算结果，

得到 3 种抗生素分子理论拉曼光谱。 

1.5  TLC-SERS 检测 

分别吸取 3 种抗生素标准溶液、阳性样品溶液、

混合标准溶液以混标模拟阳性样品溶液各 5 μL，点于



现代食品科技 Modern Food Science and Technology 2019, Vol.35, No.2 

240 

硅胶薄层色谱板上，点样时尽量使各斑点直径保持最

小。以氯仿-乙醇-石油醚（1:1:2）为展开剂，在室温

下展开，取出，晾干，展开剂挥发完全后，在 254 nm
紫外下检视定位。在模拟阳性样品色谱条带中与标准

品相同 Rf 值处的斑点处、标准品色谱条带中斑点处各

滴加 1 μL 金胶，待干后，用显微共焦拉曼光谱仪测量

滴加点位置的拉曼谱峰。 

2  结果与分析 

2.1  薄层色谱条件优化 

参照相关文献[17]，对实验中展开剂优化进行考

察。实验过程中考察了氯仿-乙醇-石油醚（1:1:1）和

氯仿-乙醇-石油醚（1:1:2）对三种抗生素的展开情况，

结果如图 1 所示。图 1a 是展开剂为（1:1:1）、b 是展

开剂为（1:1:2）时三种抗生素分离效果。从图 1a 中可

以看出，展开剂比例为 1:1:1 时，磺胺嘧啶和磺胺噻

唑 Rf 值大致相同，而与磺胺二甲嘧啶的不同。说明磺

胺嘧啶和磺胺噻唑没有分离开，不利于实验分析。由

图 1b 可知，3 种抗生素的 Rf 值都不同，说明 3 种抗

生素的分离效果好，因此，实验最终采用氯仿-乙醇-
石油醚（1:1:2）为展开剂。 

   
图1 不同配比展开剂对三种抗生素分离效果图 

Fig.1 Separate effect of different ratio mobile phase 

注：1.磺胺嘧啶，2.磺胺二甲嘧啶，3.磺胺噻唑。a是（1:1:1）、

b是（1:1:2）。 

2.2  金胶稳定性考察 

2.2.1  金胶表征 

图 2 是金溶胶紫外吸收光谱图（a）和电镜扫面

图（b）。由图可见，金溶胶最大吸收峰在 540 nm，该

吸收峰呈单峰，表明试验所制备的金纳米粒子呈球形

且粒径均匀，粒径约 55 nm[18]。由电镜扫描图可看出，

金纳米粒子呈球形且颗粒均匀，其粒径约为 55 nm。 

 

 

图 2 金纳米溶胶的UV-Vis图（a）和SEM图（b） 

Fig.2 UV-Vis spectrum (a) and SEM (b) spectrum of gold 

colloids 

2.2.2  金溶胶放置时间对 TLC-SERS 的影响 

自金溶胶制备之日起，每隔一段时间对磺胺噻唑

进行检测，比较放置不同时间的金溶胶对磺胺噻唑

SERS 谱图的影响。图 3 是金溶胶放置不同时间对磺

胺噻唑 SERS 谱图的影响。从图中可以看出，在 150 d
内，磺胺噻唑的 SERS 谱图基本一致，峰强略有差别，

说明实验室自制金溶胶可以重复使用，具有良好的稳

定性。 

 
图3 金溶胶放置时间对磺胺噻唑SERS信号的影响 

Fig.3 Effect of storage time of gold colloid of sulfathiazole on 

SERS 

2.3  普通拉曼光谱与 SERS 光谱分析 

图 4 是磺胺嘧啶标准溶液的 SERS 和普通拉曼光

谱（a）、磺胺二甲嘧啶标准溶液 SERS 和普通拉曼光
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谱（b）、磺胺噻唑标准溶液 SERS 和普通拉曼光谱（c）、
甲醇的 SERS、金纳米胶体拉曼谱图。从图中可看出，

金溶胶中未出现拉曼峰，说明所制备的增强基底未对

试验产生干扰；磺胺嘧啶、磺胺二甲嘧啶、磺胺噻唑

普通拉曼光谱中出现不明显的特征峰，说明磺胺嘧啶、

磺胺二甲嘧啶、磺胺噻唑普通拉曼光谱特征峰未得到

增强；磺胺嘧啶、磺胺二甲嘧啶、磺胺噻唑标准溶液

的 SERS 具有明显的拉曼谱峰，说明所制备的金纳米

胶体对磺胺嘧啶、磺胺二甲嘧啶、磺胺噻唑分子增强

效应显著。 

 

 

 
图4 磺胺嘧啶（a）、磺胺二甲嘧啶（b）和磺胺噻唑（c）标准

溶液普通拉曼光谱和SERS谱图比较 

Fig.4 The comparison between normal Raman spectrum and 

SERS spectrum of sulfadiazine (a), sulfadimidine (b), and 

sulfathiazole (c) 

2.4  磺胺类抗生素拉曼光谱特征峰确定 

2.4.1  理论计算谱峰与试验谱峰比较 
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图5 磺胺嘧啶、磺胺二甲嘧啶和磺胺噻唑的分子理论计算谱峰

和实验谱峰 

Fig.5 Theoretical calculation spectrum and experiment 

spectrum of sulfadiazine molecule, sulfadimidine molecule, and 

sulfathiazole molecule 

注：a、b：磺胺嘧啶，c、d：磺胺二甲嘧啶，e、f：磺胺

噻唑；a、c、e：分子理论计算谱峰，b、d、f：实验谱峰。 

图 5a、5b 是磺胺嘧啶分子理论计算谱峰和实验

谱峰，图 5c、5d 是磺胺二甲嘧啶分子理论计算谱峰和

实验谱峰，图 5e、5f 是磺胺噻唑分子理论计算谱峰和

实验谱峰。从图可看出，磺胺嘧啶在波数 994 cm-1处

实验值与理论值完全一致，而在 764、819、877、1102、
1173、1544 和 1588 cm-1处试验谱峰与理论谱峰略有

偏移，且理论计算谱峰 586 和 1634 cm-1在试验谱峰未

出现，试验谱峰 1239 cm-1理论计算中未出现；磺胺二

甲嘧啶在波数 630、661、822、1113、1178、1336、
1489、1542 和 1586 cm-1处实验谱峰与理论谱峰基本

一致；理论计算谱峰 756 cm-1和 1634 cm-1在实验谱峰

中未出现，而实验谱峰 584 cm-1和 957 cm-1等在理论

计算中未出现；磺胺噻唑在 770、825、862、1127、
1582 cm-1处实验谱峰与理论谱峰基本一致，理论计算

谱峰 701、1026、1102、1528、1634 cm-1在实验谱峰

中未出现，实验谱峰 636、996、1072、1151 cm-1在理

论计算中未出现。推测偏移原因是待测分子与溶剂体

系之间存在分子作用力，导致增强基底对不同基团的

增强效果不同，从而影响分子基团的位移偏移，而理

论模拟计算只针对单个分子进行理想计算，不受到分

子间作用力的影响[19]。表 1 是磺胺类抗生素的谱峰归

属结果[9,20]。 
表1 磺胺类抗生素理论谱峰和实验谱峰及谱峰归属 

Table 1 Theoretical and experimental peaks and attributions of sulfonamides antibiotics 

抗生素 理论谱峰/cm-1 实验谱峰/cm-1 拉曼峰归属 

磺胺嘧啶 

586(w) - C-S 伸缩振动 

639(m） 636(m） 对位二取代苯环变形振动 

756(s) 764(m） 对位二取代苯环呼吸振动 

823(s) 819(s) C-S,C-N 弯曲振动 

885(s) 877(s) C-N 伸缩振动 

994(m) 994(m) C-H 面内弯曲振动 

1094(m) 1102(s) C-N 伸缩振动 

1177(w) 1173(m) 嘧啶环呼吸振动 

- 1239(m) C-N 伸缩振动 

1550(m） 1544(w) 嘧啶环伸缩振动 

1575(m） 1588(m) 嘧啶环伸缩振动 

1634(s) - 对位二取代苯环伸缩振动 

磺胺二甲嘧啶 

- 584(s) C-S 伸缩振动 

640(w) 630(w) 对位二取代苯环变形振动 

670(s) 661(s) N-S 变形振动 

756(m) - 对位二取代苯环呼吸振动 

832(s) 822(s) C-S,C-N 弯曲振动 

- 957(m) C-H 面内弯曲振动 

1102(m) 1113(s) C-N 伸缩振动 

1180(w) 1178(w) 嘧啶环呼吸振动 

1340(s) 1336(s) 嘧啶环呼吸振动 

1480(m) 1489(w) -CH3 对称变形振动 

转下页
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1541(s) 1542(m) 嘧啶环伸缩振动 

1573(s) 1586(m) 嘧啶环伸缩振动 

1634(s) - 对位二取代苯环伸缩振动 

磺胺噻唑 

- 636 (s) 对位二取代苯环变形振动 

701(s) - C-S 伸缩振动 

764(w) 770(w) 面内环变形振动 

832(s) 825(s) C-S,C-N 弯曲振动 

862(w) 862(w) 噻唑环呼吸振动 

1026(m) - 苯环 C=C 伸缩振动 

- 1072(s) C-N 伸缩振动 

1102(s) - C-N 伸缩振动 

1126(s) 1127(w) 面内 C-H 变形振动 

- 1510(s) 噻唑环伸缩振动 

1528(s) - 噻唑环伸缩振动 

1576(s) 1584(w) 噻唑环伸缩振动 

1634(s) - 对位二取代苯环伸缩振动 

磺胺嘧啶中994 cm-1归属于苯环上C-H面内弯曲

振动，764 cm-1归属于对位二取代苯环呼吸振动，819 
cm-1归属于磺酰胺基上C-N和R-C-S-结构上C-S弯曲

振动，1102 cm-1归属于磺酰胺基上C-N伸缩振动，1173 
cm-1 归属于对位二取代苯环呼吸振动及嘧啶环呼吸振

动，1588 cm-1和 1544 cm-1归属于嘧啶环伸缩振动。

764、819、877、994、1102、1173、1544 和 1588 cm-1

可作为鉴别磺胺嘧啶分子的特征谱峰。 
磺胺二甲嘧啶中 630 cm-1归属于对位二取代苯环

变形振动，661 cm-1归属于嘧啶环上 N-S 变形振动，

822 cm-1归属于对位二取代苯环呼吸振动，1113 cm-1 

归属于嘧啶基团和苯环取代基 C-N 的变形振动 1178 
cm-1和 1336 cm-1归属于嘧啶环呼吸振动，1489 cm-1

归属于嘧啶基团取代基-CH3 的对称变形振动，1542 
cm-1和 1586 cm-1归属于嘧啶环伸缩振动，630、661、
822、1113、1178、1336、1489、1542 和 1586 cm-1可

作为鉴别磺胺二甲嘧啶的特征谱峰。 
磺胺噻唑中 770 cm-1归属于面内苯环变形振动，

825 cm-1归属于磺酰胺基上 C-S 的弯曲振动和噻唑环

上 C-N 的弯曲振动，862 cm-1归属于噻唑环呼吸振动，

1127 cm-1归属于苯环和噻唑环上面内 C-H 变形振动，

1582 cm-1 归属于噻唑环伸缩振动。770、825、862、
1127、1582 cm-1可作为鉴别磺胺噻唑的特征谱峰。 
2.4.2  特征谱峰确定 

图 6 是磺胺嘧啶（a）、磺胺二甲嘧啶（b）、磺胺

噻唑（c）标准溶液、含抗生素残留猪尿提取液和阴性 
 
 

猪尿提取液的 SERS。由图 6 可见，阴性猪尿提取液

SERS 谱图出现大量谱峰，其中 774、820、1106、1172、
1544、1586 cm-1与磺胺嘧啶分子特征谱峰（764、819、
1102、1173、1544 和 1588 cm-1）相接近；632、819、
1108、1174、1340、1486、1540、1584 cm-1与磺胺二

甲嘧啶分子特征谱峰（630、661、822、1113、1178、
1336、1489、1542 和 1586 cm-1）相接近；774、819、
1584 cm-1与磺胺噻唑分子特征谱峰（770、825、862、
1127、1582 cm-1）相似。因此，这些特征谱峰不能用

于猪尿中抗生素残留的分析，而对比图 5、表 1 及图 6，
磺胺嘧啶分子特征谱峰 877 cm-1和 994 cm-1、磺胺二

甲嘧啶分子特征谱峰 661 cm-1、胺噻唑分子特征谱峰

862 cm-1和 1127 cm-1与猪尿提取液的谱峰均不重叠。

由此得出，877 cm-1和 994 cm-1可用于猪尿中磺胺嘧

啶残留定性定量分析的特征谱峰，661 cm-1 可用于磺

胺二甲嘧啶残留分析的特征谱峰，862 cm-1 和 1127 
cm-1可用于磺胺噻唑残留分析的特征谱峰。 
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图6 磺胺嘧啶（a）、磺胺二甲嘧啶（b）和磺胺噻唑（c）标准

溶液、含抗生素残留猪尿提取液和阴性猪尿提取液的SERS 

Fig.6 SERS of Sulfadiazine (a), sulfadimidine (b) and 

sulfathiazole(c) standard solution, antibiotics-containing swine 

urine extract and negative pig urine extract 

2.5  检测限的考察 

根据 1.3 中配制的磺胺嘧啶、磺胺二甲嘧啶、磺

胺噻唑阳性样品溶液浓度梯度（20、10、5、2、1、0.8 
mg/L）及固定点样量 5 μL，可知抗生素点样沉积量分

别为 0.1、0.05、0.025、0.01、0.005、0.004 μg、浓度

分别为 2、1、0.5、0.2、0.1、0.08 mg/L。 
图 7 是 3 种抗生素在猪尿中不同点样沉积量的显

微拉曼谱图。从图 7a 中可看出，当沉积量为 0.1 μg
时，磺胺嘧啶特征拉曼谱峰 877、994 cm-1清晰可见。

随着磺胺嘧啶含量降低，其特征峰强度逐渐减弱。当

样品沉积量到 0.005 μg 时，877、994 cm-1依然可见，

但沉积量为 0.004 μg 时，各特征峰基本无法辨别。可

知该方法检测猪尿中磺胺嘧啶的点样沉积量约 0.005 
μg，检测限为 0.1 mg/L。 

从图 7b 中可看出，当沉积量为 0.1 μg 时，磺胺

二甲嘧啶特征谱峰 662 cm-1具明显，随着点样含量降

低，其特征峰强度逐渐减弱，当样品沉积量为 0.005 μg
时，特征峰 662 cm-1仍然存在，当沉积量为 0.004 μg
时，662 cm-1 特征峰无法辨别。可知该方法检测猪尿

中磺胺二甲嘧啶的点样沉积量约为 0.005 μg，检测限

为 0.1 mg/L。 

从图 7c 可看出，当沉积量为 0.25 μg 时，磺胺噻

唑特征谱峰 862 cm-1和 1127cm-1明显，随着点样含量

降低，其特征峰强度逐渐减弱，当样品沉积量为 0.005 
μg 时，862 cm-1 和 1127cm-1 同样可见，当沉积量为

0.005 μg 时，所有特征峰无法辨别。可知该方法检测

猪尿中磺胺噻唑的点样沉积量约为 0.01 μg，检测限为

0.2 mg/L。 

图7 不同抗生素点样沉积量的固体显微拉曼光谱图 

Fig.7 The different antibiotic spot depositions micro-Raman 

spectroscopy 

注：a：磺胺嘧啶，b：磺胺二甲嘧啶，c：磺胺噻唑。 

2.6  模拟猪尿中混合抗生素残留的TLC-SERS

检测 

将溶液制备中“模拟混标阳性样品”按照“实验

1.5”进行操作，得到薄层色谱结果如图 8，SERS 检

测结果如图 9。从图 8 可知，1 号混标样品出现与磺胺
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嘧啶、磺胺二甲嘧啶、磺胺噻唑对照品相似的斑点，

其 Rf 值大致相同，说明采用 TLC 可实现猪尿中 3 种

抗生素的分离。为了进一步确定 3 种抗生素混合溶液

在猪尿中的检测，对混标阳性样品的色谱带中出现的

斑点进行 SERS 检测。从图 9 可知，当三种抗生素在

薄层色谱板上的点样沉积量为 0.01 μg 时（其浓度为

0.01 mg/mL），出现了磺胺嘧啶分子 877 cm-1和 994 
cm-1特征峰（图 9a）、磺胺二甲嘧啶分子 660 cm-1特

征峰（图 9b）、磺胺噻唑分子 862 cm-1和 1127 cm-1

特征峰（图 9c）。说明 TLC-SERS 技术可应用于猪尿

中混合抗生素残留的快速筛查，单个样本检测可在 15 
min 内完成。 

 
图8 混标样品与标准溶液的薄层色谱图 

Fig.8 The TLC picture of samples and standard substances 

注：（1）猪尿中3种抗生素的混合样品，（2）磺胺嘧啶标

准溶液，（3）磺胺二甲嘧啶标准溶液，（4）磺胺噻唑标准溶液。 

 
图9 猪尿中三种抗生素混合样品检测结果 

Fig.9 Detection results for mixed sample of three antibiotics in 

pig urine 

注：a.混合样品中与磺胺嘧啶标准品Rf相近的色谱斑点，

b.混合样品中与磺胺二甲嘧啶标准品Rf相近的色谱斑点，c.混合

样品中与磺胺噻唑标准品Rf相近的色谱斑点。 

3  结论 

本文通过模拟阴性猪尿中添加磺胺类抗生素（磺

胺嘧啶、磺胺二甲嘧啶、磺胺噻唑），获得猪尿阳性

样本，研究了猪尿中抗生素残留的 TLC-SERS 快速检

测方法。采用氯仿-乙醇-石油醚为展开剂，利用 TLC
技术实现猪尿中抗生素的分离，获取抗生素沉积点的

SERS。结果表明，TLC 能很好地将猪尿中的 3 种抗

生素分离且方法检测猪尿中磺胺嘧啶、磺胺二甲嘧啶

和磺胺噻唑的最低检测浓度均为 0.01 mg/mL。本方法

前处理简单，单个样本检测在 15 min 内完成，而采用

传统检测方法需要约 3 h[21]，且检测成本高，为猪尿

中抗生素残留快速筛查提供方法参考。 
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