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摘要!建立了同时检测保健品中非法添加的’"种化学降糖药的 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%除阿卡波糖和二甲双胍的检测限为!")0’

U0_’外$其他降糖药的检测限均不高于’)0’U0_’$’"种降糖药的回收率为F:5!c#’’25#c%

关键词!保健品!降糖药!\>$@A(@A
中图分类号!G2:F52&!!文献标识码&H!!文章编号&’""3$!##F"!""##":$"!F’$"3

2&(&’(0)-)A/-(0.0"8&(0’#0-N&"4(5Y*).@’(#8,SJ1!$(!$

IJHEK;+*/$,+$PHEKI.*/$,+*/0$IJHEKL+$/7/0
"!"#$%&$’#()*+#$,&,-$./$0"-1’%’-1+*2’3-$-2%4&56#$#7’2%’#*$$8-#9#$,’"""!#$!"#$%#

/8#(*"’(&Q7C*,7=’"*/C+R+*T?C+64+,,?0*,,1)+O?R+/C7.?*,C.B<7R86C49?<?4+)8,C*/?784,1
R?C?6C?RT1\>$@A(@A5@?C.*/7,9*484?R*4C.??OC<*6C+7/47,8C+7/5@7T+,?B.*4?9*4
+/6,8R?R’"))7,’\_’*))7/+8)=7<)*C?"BJ&5:#*/R*6?C7/+C<+,?5H0+,?/CI7<T*OAV
>’%"’"")) h!5’))h&5:")#67,8)/9*484?RC74?B*<*C?C.?67)B78/R4$*/R)*44
R*C*9?<?*6a8+<?R9+C.C.?(A["̂ #@]@)7R?5Q.?\GZ47=*6*<T74?*/R)?C=7<)+/*<?
!")0’U0_’$*/RC.?\GZ47=C.?7C.?<*/C+R+*T?C+64*<?/7)7<?C.*/’)0’U0_’5]?$
67S?<+?47=’"R<804*<?F:5!c$’’25#c5
9&,:)*.#&.?*,C.B<7R86C4!*/C+R+*T?C+64!\>$@A(@A

!!近年来$有些不法生产厂家为了提高降糖类

保健品的降血糖效果$在号称纯中药制剂的保健

品中非法添加了化学类降糖药%但其通常添加

的药量是没有保证的$这就很有可能造成过量服

用化学类降糖药而引起低血糖症)’$!*%现有的文

献报 道 该 类 药 物 的 检 测 方 法 主 要 有 JY\>
法)&$F*$Q\>法)2*和液质联用法)’$%$#*%而上述方

法多数仅能检测两种或少数几种降糖药物$唯有

一篇文献可以同时检测’"种降糖药$但采用的

却是定性能力较差的紫外检测器%本工作采用

\>$@A(@A法同时检测’"种化学降糖药$该方

法具有快速+简便+专属性强等优点$适合保健品

中非法添加化学类降糖药的常规检测%



;!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

阿卡波糖&二甲双 胍&格 列 喹 酮&格 列 本 脲&

格列美脲&格列吡嗪&罗格列酮&格列齐特&那格

列奈&苯乙双胍对照品"中国药品生物制品检定

所提供$甲酸铵’色谱纯("A+0)*$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#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

分别精 密 称 取’")0对 照 品#分 别 加 入 到

’")\量瓶中#加入:)\甲醇#振荡溶解#再用

甲醇稀释并定容至刻度#混匀#即得各对照品储

备液’’0)\_’(%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#涡旋振荡&"4#再往复

振荡!")+/#离心后取’)\上清液#于2:f氮

气流下吹干#再用’)\初始比例流动相溶解残

留物#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’"种降糖药的质谱条件进行优化#结
果列于表’%

表;!;R种降糖药的质谱条件及特征离子

?"84&;!!"###%&’(*)+&(*0’%"*"+&(&*#"-.

.0"3-)#(0’0)-#A)*;R"-(0.0"8&(0’#

化合物 碎裂电压!D离子对!’6!>(碰撞能量!?D

阿卡波糖
232!&"3# ’:

H6*<T74?
’"" 232!’32 &"

232!232 :

二甲双胍
’&"!F’# :

@?C=7<)+/
’"" ’&"!%: %

’&"!’’& :

格列喹酮
:!%!3"&# :

K,+a8+R7/?
’"" :!%!&%2 ’:

:!%!&!! !:

格列本脲
3#3!&2## :

K,+T?/6,*)+R?
’"" 3#3!&"3 !"

3#3!’2# !:

格列美脲
3#’!&:!# :

K,+)?B+<+R?
’"" 3#’!’!2 !"

3#’!3#’ :

格列吡嗪
332!&!’# :

K,+B+-+R?
’"" 332!!%2 ’:

332!&3F :

罗格列酮
&:%!’&:# !"

]74+0,+C*-7/?
’"" &:%!’"F &"

&:%!#3 &"

格列齐特
&!3!’!F# ’:

K,+6,*-+R?
’"" &!3!’:& ’:

&!3!’’" ’:

那格列奈
&’%!’22# :

E*C?0,+/+R?
’"" &’%!’!" ’"

&’%!!F! :

苯乙双胍
!"2!2"# ’:

Y.?/=7<)+/
’"" !"2!’": !:

!"2!!"2 :

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’"种降糖药的相同制剂粉末!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

降糖药出峰的位置!空白样品中无干扰峰出现!
该方法具有较好的专属性"

注#’5阿卡波糖$!5二甲双胍$&5格列喹酮$35格列本脲$:5格列美脲$

25格列吡嗪$F5罗格列酮$%5格列齐特$#5那格列奈$’"5苯乙双胍

图;!空白样品的多反应监测图!""和空白样品中添加了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"-(0.0"8&(0’##("-."*.#!8"
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<>C!方法的检测限和回收率

除 阿 卡 波 糖 和 二 甲 双 胍 的 检 测 限 为 !"
)0!U0_’外"其 他 降 糖 药 的 检 测 限 均 不 高 于’
)0!U0_’#

阿卡波糖和二甲双胍在低$!")0!U0_’%&
中$’"")0!U0_’%&高$!"")0!U0_’%&种 浓

度 下 的 回 收 率 分 别 为 F:5%c #%’52c"
F:5!c#%&5’c’格 列 喹 酮&格 列 本 脲&格 列 美

脲&格列吡嗪&格列齐特&那格列奈&苯乙双胍在

低$’)0!U0_’%&中$:)0!U0_’%&高$’")0!
U0_’%&种 浓 度 下 的 回 收 率 分 别 为F25"c#
%!5&c"%’5Fc ##25’c"F%53c ##&5:c"
#’5Fc#’"%5:c"%%5%c#’""5%c"#35’c#
’"%53c"##5%c#’’25#c"#25’c#’’’5’c#

C!结!论

建立了同时检测保健品中非法添加的’"种

降糖药 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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C!结!论

本实验采用液相色谱$串联质谱法结合固相

萃取技术"建立了同时确证人尿中利他林和利他

林酸的方法#在本实验的仪器条件下"检测时间

较短$F)+/%"同时检测灵敏 度 较 高#实 验 结 果

表明"该条件易于控制&结果准确&加样回收率稳

定&重现性 好"能 满 足 PHZH对 此 类 药 物 最 低

检测能力$:"""0!\
_’%的要求#该方法可以应

用于常规的尿样检测#
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