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摘要!采用 H<’@A和 H<$@A’@A法同时检测保健品中非法添加的伐地那非%用乙酸乙酯提取$以%"

--70(HV%的甲酸铵"BF&5’#和乙腈为流动相$分别用IT/0>2CM7:̂.PA‘<%*"%’"--e!5%--e’#-#

和IT/0>2CM7:̂.PA‘<%*"%""--e!5%--e&5’#-#色谱柱分离$采用电喷雾离子源$正离子扫描方式进

行分析检测%该方法简便)快捷)可靠$适用于保健品中非法添加伐地那非的常规检测%

关键词!保健品!伐地那非!H<’@A!H<$@A’@A
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!!保健品中非法添加化学药品已经越来越受
到从事分析工作的研究人员的重视%保健品是
有益于人类身体健康的$但目前由于保健品的价
格通常远远高于普通治疗用的化学药品$所以已
经成为不法分子谋取暴利的手段%通过向中成
药保健品中添加有治疗作用的化学药品来提高

其*保健作用+$吸引众多消费者上当受骗%长期

服用含有化学药品的保健品会产生很多不良后

果$因此$对保健品中非法添加化学药品的控制
已经刻不容缓%
伐地那非"商品名为*艾力达+#作为治疗勃

起功能障碍症",L#的新药物$是德国拜耳"‘.$
1>:#研制开发的,%-$具有用量小)见效快等特点$
现已经发现被非法添加到补肾类保健品中%伐



地那非的主要不良反应有颜面潮红!头痛!消化
不良!恶心!眩晕和鼻炎等症状"有文献#!$用高
效液相色谱法测定保健品中伐地那非的含量!但
采用的是LIL检测器!而紫外检测器的定性能
力较差!不能准确识别结构类似的化合物"本试
验采用H<%@A和H<$@A%@A同时对保健品中
非法添加的伐地那非进行定性检测!探索快速&
可靠的检测方法"

C!试验部分
CEC!主要仪器与装置

%!""FGH<$(%&"@A和%!""FGH<$(8%"@A%

@A’美国IT/0>2C公司产品!均配有电喷雾离子
源(R!""L型十万分之一电子天平’德国A.:C7$
:/4?公司产品(G@!""型电子天平’瑞士 @>CC$
0>:公司产品(HL’$%"‘低速离心机’北京医用离
心机厂产品(超纯水机’美国 @/00/B7:>公司产
品(振荡器’德国X-̂ F k<75_X公司产品(
涡旋混合器’美国‘.:2?C>.Y公司产品"

CEJ!主要材料与试剂
盐酸伐地那非对照品’中国药品生物制品检

定所提供(甲酸铵)色谱纯*’A/T-.$I0Y:/6=公司
产品(乙酸乙酯&乙腈和甲酸)色谱纯*’迪马公司
产品(检测样品为送检样品"

CEK!试验条件

CEKEC!色谱条件!H<%@A条件’色谱柱为IT$
/0>2CM7:̂.PA‘<%*柱)%’"-- e!5%--e’

#-*(流动相为%"--70+H
V%甲酸铵)BF&j’*

和乙腈(洗脱梯度为"-/2时乙腈!’Q!%"-/2
时乙腈+’Q(流速"58-H+-/2V%(进样量%"

#H(柱温8"d"

H<$@A%@A条件’色谱柱为IT/0>2CM7:̂.P
A‘<%*柱)%""-- e!5%--e&5’#-*(流动
相为%"--70+HV%的甲酸铵)BF&5’*和乙腈(
洗脱梯度为"-/2时乙腈!’Q!%"-/2时乙腈

+’Q(流速"5&-H+-/2V%(进样量%"#H(柱温

8"d"

C5K5J!质谱条件!H<%@A条件’电喷雾离子
源),AJ*!正离子电离!离子源温度&""d!干燥
气流速#H+-/2V%!雾化气压力!5+(e%"!

UG.!扫描方式为全扫描!碎裂电压&’"D"

H<$@A%@A条件’电喷雾离子源),AJ*!正
离子电离!离子源温度&""d!干燥气流速%"
H+-/2V%!雾化气压力!58%e%"!UG.!扫描方

式为子离子扫描!碎裂电压%’"D!碰撞能量

&’>D"

CEL!对照品溶液的制备
精密称取%"-T盐酸伐地那非对照品置于

%"-H量瓶中!加入’-H甲醇!振荡溶解!再用
甲醇定容稀释至刻度!混匀!即得盐酸伐地那非
对照品储备液)%T+HV%*"量取%-H对照品
储备液置于’"-H量瓶中!用初始比例流动相
#@)%"--70+HV%甲酸铵)BF&5’**f@)乙
腈*g+’f!’$稀释!并定容至刻度!作为对照品
工作液"

CER!样品的前处理
称取约"5!T粉末状待测样品!加8-H乙

酸乙酯!往复振荡%’-/2!离心后取%-H上清
液于另一干净试管中!在(’d下用氮气流吹干!
再用%-H初始比例流动相溶解!经"5!#-针
头滤器!过滤后进样"

J!结果与讨论
JEC!样品检测结果

JECEC!H<%@A的检测结果
对%&份送检样品)均为胶囊或冲剂类剂型*

进行了检测"通过比较样品与对照品的色谱图
)图%*和质谱图)图!*!判断其中有%份样品中
含有伐地那非"伐地那非对照品在C5K5C的

H<%@A条件下的保留时间为’5’"-/2!特征离
子为A%B8*#&&%!&!*8和%’%"样品在同样色
谱条件下该保留时间处的质谱碎片及其特征离

子相对丰度与对照品一致!从而证明该样品中含
有伐地那非"

J5C5J!H<$@A%@A的检测结果
对J5C5C中筛选出的阳性样品用H<$@A%

@A进行确证"样品与对照品的色谱图和二级
质谱图分别示于图&和图8"伐地那非对照品
在C5K5C的H<$@A%@A条件下的保留时间为

85"(-/2!对准分子离子#@K%$KA%B8*#进行
了二级质谱扫描!其子离子为A%B&%!和A%B
%’%"样品在该保留时间处的二级质谱特征离子
及其相对丰度均与对照品一致!再一次证明样品
中含有伐地那非!验证了H<%@A的检测结果"

JEJ!质谱裂解方式
根据H<%@A和 H<$@A%@A的质谱特征!

推断伐地那非的质谱裂解方式!示于图’"
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图C!伐地那非对照品!3"和阳性样品!?"的%&#+!总离子流色谱图

D1<EC!F)&45I3/7-23519:.3273/7!3"3273H4:1.1I-:30H9-!?"54/%&#+!

图J!伐地那非对照品!3"和阳性样品!?"的%&#+!质谱图

D1<EJ!+3:::H->./345I3/7-23519:.3273/7!3"3273H4:1.1I-:30H9-!?"54/%&#+!

图K!伐地那非对照品!3"和阳性样品!?"的%&’+!#+!总离子流色谱图

D1<EK!F)&45I3/7-23519:.3273/7!3"3273H4:1.1I-:30H9-!?"54/%&’+!#+!

图L!伐地那非对照品!3"和阳性样品!?"的%&’+!#+!质谱图

D1<EL!+3:::H->./345I3/7-23519:.3273/7!3"3273H4:1.1I-:30H9-!?"54/%&’+!#+!
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图R!伐地那非的质谱裂解方式

D1<ER!"/4H4:-75/3<0-2.3.142H3.GB3@:45I3/7-23519

K!结!论
采用H<!@A和H<$@A!@A两种方法同时

定性检测了保健品中非法添加的伐地那非"该
方法专属性强#前处理简单#准确可靠$适用于定
性检测保健品中非法添加伐地那非的常规检测"
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