
收稿日期!!""#$"%$&’!修回日期!!""#$"#$’’
作者简介!张建丽"’#F%##$女"汉族#$黑龙江人$助理研究员$从事兴奋剂检测技术研究%($)*+,&-.*/0＿W+*/,+!47.8567)

第&"卷 第:期

!""#年#月

质 谱 学 报

;78</*,7=>.+/?4?@*44AB?6C<7)?C<1A76+?C1

D7,5&"!E75:

A?B5!""#

SJ1!$"!$法定性检测保健品中非法添加的镇静催眠药

张建丽!王占良!张亦农
"国家体育总局反兴奋剂中心$北京!’"""!##

摘要!建立了同时检测保健品中非法添 加 的%种 镇 静 催 眠 药 的 分 析 方 法%用 甲 醇 直 接 提 取$以’"))7,’

\_’甲酸铵"BJ&5:#和乙腈为流动相$采用H0+,?/CI7<T*OAV>’%"’"")) h!5’))h&5:")#色谱柱进

行分离$电喷雾离子源$正离子多反应监测扫 描 方 式 分 析 检 测%%种 镇 静 催 眠 药 的 检 测 限 均 不 高 于’)0’

U0_’$回收率为F&5&c###5"c%
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!!随着现代生活压力的逐渐加大$失眠已经成

为一 种 常 见 的 现 象$随 之 而 来 的 镇 静 催 眠 药

"4?R*C+S?$.1B/7C+6R<80#也 就 越 来 越 被 人 们 熟

知%镇静催眠药种类繁多"迄今已合成!"""余

种#$历史悠久$早在!"世纪人们就使用安眠药%
安眠药也叫镇静催眠药$小剂量使用时$它具有

镇静作 用$当 剂 量 增 加 到 一 定 量 时$具 有 催 眠

作用)’*%
镇静催眠药的作用较广$它有较好的抗焦虑

作用$可以改善紧张+焦虑+恐惧等不良情绪$因

此也被称为抗焦虑药%另外$安眠药有较强的抗

惊厥作用$临床上把它作为抗癫痫药物之一$如

硝基安定+氯硝安定+安定等%目前$有不法分子

在镇静安神类保健品中非法添加镇静催眠药来

提高及改善睡眠功效%但镇静催眠药也不可避

免的存在某些副作用$如出现困倦+嗜 睡+乏 力+
头晕%大剂量使用时可引起共济失调$暂时性的

遗忘和意识障碍!严重时还可能导致昏迷$呼吸



抑制!除此之外"安眠药还具有易产生耐受性和

依赖性的特点#’$!因此"长期服用含有镇静催眠

类 药 物 的 保 健 品 会 严 重 影 响 人 们 的 身 体 健 康!
目前"该类药物的检测方法主要有 JY\>法#!$%
气相色谱氮磷检测法#&$和K>&@A法#3$"但这些

方法均为检测尿样或血样中的镇静催眠药!本

工作 采 用\>$@A&@A法 检 测 保 健 品 中 非 法 添

加的镇静催眠类药物!该方法快速%准确%可靠"
可作为控制保健品中非法添加镇静催眠类药物

的常规检测方法!

;!试验部分

;>;!主要仪器与装置

H0+,?/C’!""JY\>$23’"@A&@A’美国H0$
+,?/C公司产品"配有电喷雾离子源(HV’&:$A型

十万分之 一 电 子 天 平’瑞 士 @?CC,?<公 司 产 品(

Y@!""型 电 子 天 平’瑞 士 @?CC,?<公 司 产 品(

\Z:$’"V低速离心机’北京医用离心 机 厂 产 品(
超纯水机’美 国 @+,,+B7<?公 司 产 品(振 荡 器’德

国K)TJ i>75bK公司产品(涡旋混合器’美
国V*</4C?*R公司产品!

;><!主要材料与试剂

佐匹克隆%咪达唑 仑%氯 硝 安 定%阿 普 唑 仑%
唑吡坦%艾司唑仑%地西泮%硝基安定’均由制剂

提取获得(甲酸铵)色谱纯*’A+0)*$H,R<+6.公司

产品(甲 醇%乙 腈 和 甲 酸)色 谱 纯*’迪 马 公 司

产品!

;>C!试验条件

;>C>;!色谱条件!H0+,?/CI7<T*OAV>’%色谱

柱)’"")) h!5’))h&5:")*(流动相为’"
))7,+\_’甲酸铵)BJ&5:*和乙腈(洗脱梯度’

")+/时乙腈’:c"!)+/时乙腈:"c"2)+/时

乙腈F:c"’!)+/时乙腈F:c(流速"5&)\+

)+/_’(进样量’""\(柱温&"f!

;5C5<!质 谱 条 件!电 喷 雾 离 子 源)(A[*"正 离

子电离"离子源温度&!"f"干燥气流速’"\+

)+/_’"雾化气压力!5F2h’":Y*"扫描方式为多

反应监测)@]@*!

;>M!对照品溶液的制备

按照各制剂的标示量不同"研磨后分别加入

适量甲醇"制备 成 相 当 于’0+\_’对 照 品 储 备

液!量取’)\对照品储备液置于’")\量瓶

中"用甲醇 稀 释"并 定 容 至 刻 度"作 为 对 照 品 工

作液!

;>O!样品的前处理

称取约"5:0待测样品于’")\带盖玻璃

试管中"加入:)\甲醇"往复振荡!")+/"离心

后取’)\上清液于另一干净试管中"2:f氮气

流吹 干"再 用’)\初 始 比 例 流 动 相 溶 解"经

"53:")针头滤器过滤后"待进样分析!

<!结果与讨论

<>;!质谱条件的选择

通过比较不同碰撞能量下离子对响 应 强 度

的变 化"对%种 镇 静 催 眠 药 的 质 谱 条 件 进 行 优

化"结果列于表’!

表;!E种镇静催眠药的质谱条件及特征离子

?"84&;!!"###%&’(*)+&(*0’%"*"+&(&*#"-.

.0"3-)#(0’0)-#A)*E#&."(0B&5,%)-)(0’.*@3#

化合物 碎裂电压&D离子对&)6&>*碰撞能量&?D

佐匹克隆
&%#&!3:# ’"

I7B+6,7/?
’"" &%#&!’F !:

&%#&&3: !

咪达唑仑
&!2&!#’# !:

@+R*-7,*)
’"" &!2&!3# &:

&!2&!"# &"

氯硝安定
&’2&!F"# !"

>,7/*-?B*)
’"" &’2&!3’ &:

&’2&!’3 &:

阿普唑仑
&"#&!%’# !:

H,B<*-7,*)
’"" &"#&!": &:

&"#&’2: !:

唑吡坦
&"%&!&:# &"

I7,B+R?)
’"" &"%&&"% :

&"%&!2& !:

艾司唑仑
!#:&!":# 3"

(4C*-7,*)
’"" !#:&!2F !:

!#:&!3’ !:

地西泮
!%:&’#&# &"

Z+*-?B*)
’"" !%:&!!! !:

!%:&!:F !"

硝基安定
!%!&!&2# !"

E+C<*-?B*)
’"" !%!&’%" &:

!%!&!"F &:

注’#表示定量离子对
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<><!方法的专属性

分别取约"5:0空白制剂的粉末和添 加 了

检测限浓度的%种镇静催眠药的相同制剂粉末!
按照;5O方法进行操作"所得到的定量离子对

多反应监测色谱图示于图’"结果表明!在%种

镇静催眠药的出峰位置!空白样品中无干扰峰出

现!该方法具有较好的专属性"

注#’5佐匹克隆$!5咪达唑仑$&5氯硝安定$35阿普唑仑$:5唑吡坦$25艾司唑仑$F5地西泮$%5硝基安定

图;!空白样品的多反应监测图!""和空白样品中添加了检测限浓度对照品的多反应监测图!8"

=03>;!!L!’5*)+"()3*"%5,#)A84"-V#"+%4&#!""

"-.84"-V#"+%4&##%0V&:0(5(5&+0X(@*&)A#&."(0B&5,%)-)(0’##("-."*.#!8"

<>C!方法的检测限和回收率

%种 镇 静 催 眠 药 的 检 测 限 均 不 高 于

’)0%U0_’"
佐匹克隆!咪达唑 仑!氯 硝 安 定!阿 普 唑 仑!

唑吡坦!艾 司 唑 仑!地 西 泮!硝 基 安 定 在 低&’
)0%U0_’’(中&: )0%U0_’’(高&’" )0%

U0_’’&种 浓 度 下 的 回 收 率 分 别 为%"5&c#
#!52c!F&g&c #%:52c!%’5%c #%F5’c!

%35Fc###g"c!F%5&c##"5&c!%"52c#

#&5!c!FF5!c##’5&c!%F5#c##253c"

C!结!论

建立了同时检测保健品中非法添加 的%种

镇静催 眠 药 的 定 性 分 析 方 法"该 方 法 简 便(准

确(可靠!适合保健品中非法添加该类药物的常

规检测"
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<!结果与讨论

从K>!@A总离子流图中可以看出"混合标

准溶液中的3种化合物具有良好的分离度"满足

色谱分 离 要 求#他 达 那 非 的 保 留 时 间 是!"53
)+/"质 谱 图 的 特 征 离 子 主 要 是6!>&%#$!2!$

!2%$!"3"其 中6!>&%#为 准 分 子 离 子 峰"6!>
!2%与文献%’&报 道 的 一 致"6!>!2!则 为 另 一

侧支链的断 裂 产 生’图’(#化 合 物!$&$3的 保

留时间为!"5F$!!5&和!!g2)+/"质 谱 图 显 示

很多相同的离子"如6!>:2$3"3$!%&$&’!这与

结构相似有很大关系)结构的不同之处在质谱上

也有反映"化合物!的氮原子上基团为甲基"而

化合物&$3是乙基"化合物!的质谱基峰为6!>
##"化合物&$3的质谱基峰为6!>’’&#化合物

!$&$3的 谱 图 均 含 有%@^ _>J&&离 子#([离

子源在电离过程中碎片多"结构信息丰富"提供

了很多可以选择的定性离子"同样适合于此类化

合物的检测#3种 化 合 物 的 浓 度 为!)0*\_’

时"质谱检测结果满足检测限的要求#
综上所述"采用K>!@A联用法分析保健品

中的3种YZ($:抑 制 剂 药 物"具 有 样 品 前 处 理

简单$准确可靠的特点"适用于检测保健品的常

规定性分析#
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