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利用高分辨四级杆静电场轨道阱质谱快速定性和定量筛查确证中药保

健品中的１１４种非法添加药物

李岳，李珉，纪宏，张宪
（北京市药品检验所，中药成分分析与生物评价北京市重点实验室，北京 １０２２０６）

摘要：目的　建立一种全新的基于高效液相色谱与四级杆静电场轨道阱串联质谱联用技术的中药保健品中１１４种非法添加药
物的定性定量筛查方法。方法　以０１％ 甲酸水溶液乙腈为流动相，采用ＳＨＩＳＥＩＤＯＣＡＰＣＥＬＬＰＡＫＣ１８色谱柱（３０ｍｍ×１００
ｍｍ，３μｍ），ＨＰＬＣ进行梯度洗脱（０～１８ｍｉｎ，乙腈从２％到１００％，１８～２３ｍｉｎ，乙腈为１００％，２３１～２５ｍｉｎ，乙腈为２％），柱温
４０℃，流速０３ｍＬ·ｍｉｎ－１；质谱采用电喷雾离子源进行扫描，四级杆静电场轨道阱串联质谱作为质量分析器进行采集，扫描
范围ｍ／ｚ１２０～７５０，喷雾电压３５ｋＶ，鞘气压（Ｎ２）２７５８ｋＰａ，辅助气压（Ｎ２）６８９５ｋＰａ，一次进样即同时获得母离子和碎片子
离子的高分辨率高质量精度质谱数据。通过二级质谱精确质量数，对筛查到的非法添加进一步结构确认。结果　本方法在
２５ｍｉｎ内可同时检测安神类、减肥类、降压类、降脂类、降糖类、抗病毒类、止咳类、止痛类、激素类、精神类、壮阳类共１１类１１４
种非法添加化学药物，线性范围、灵敏度、重复性、回收率均满足分析要求。结论　使用高效液相色谱四级杆静电场轨道阱质
谱建立的筛查方法具有快速、便捷、准确的优点，能够满足目标和非目标非法添加的筛查确证需求。

关键词：非法添加筛查；超高效液相色谱法；四级杆静电场轨道阱串联质谱
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　　随着生活水平不断提高，许多人为了增强自身
免疫力，预防疾病发生，购买保健食品长期服用。一

些不法商家在保健食品中添加化学药物，却不注明

成分及剂量，鼓吹保健功效，达到欺骗消费者，夸大

宣传疗效，增加销售量的目的，这些未进行药理和安

全性研究的添加行为，违反了《食品安全法》和《药
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品管理法》，被视为非法添加［１］。使患者在不知情

的情况下，持续、大量服用含有非法添加药物的保健

食品，可能产生不可预知的不良反应，出现中毒现

象，对社会造成极大的危害。近年来，面对不法分子

添加的药物品种不断更新换代以及添加手段层出不

穷，因此，为了保障人民用药安全，打击犯罪，需要建

立检测范围覆盖面更宽，更能快速、准确、高选择性

地筛查非法添加化学药物的方法。

在非法添加快速筛查中，主要使用的分析技

术有：薄层色谱法（ＴＬＣ）［２］，高效液相色谱法
（ＨＰＬＣ）［３］，液质联用法（ＨＰＬＣＭＳ）［４７］，而随着未
知添加物种类增加，化合物之间极性相差较大，常

规分析方法，例如 ＴＬＣ和 ＨＰＬＣ，常会发生色谱保
留和分离行为不佳的情况，进而影响检测的准确

性和有效性。此外，常用的 ＨＰＬＣＭＳ方法采用低
分辨的四级杆［８９］或离子阱质谱，而保健食品及中

药种类繁多，导致样品组分非常复杂，干扰因素

多，容易出现假阳性［１０１２］。本实验使用四级杆静
电场轨道阱高分辨率质谱同时筛查安神类等 １１
类１１５种非法添加物，利用高分辨率、高选择性的
特性建立根据精确质量数、保留时间、２级碎片信
息为基础更大范围的筛查库，同时对潜在的阳性

样品进行分析，并建立定量方法。

１　仪器与试药
仪器：四级杆静电场轨道阱高分辨率质谱（美

国Ｔｈｅｒｍｏ公司），ＣＰ２２５Ｄ分析天平（德国 Ｓａｒｔｏｒｉｕｓ
公司），ＭｉｌｌｉＱ纯水机（美国Ｍｉｌｌｉｐｏｒｅ公司）。

试剂：对照品信息见表１，乙腈、甲醇为色谱纯，
甲酸为优级纯。

样品：１０批保健食品为北京市药品监督管理局
市场监督抽验收集。

表１　中药保健品化学药品检测中对照品信息及对照品取样量
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Ｌｏｒａｚｅｐａｍ ８６４９１ １７１２５３２０１１０２ ＮａｔｉｏｎａｌＩｎｓｔｉｔｕｔｅｓｆｏｒＦｏｏｄａｎｄＤｒｕｇＣｏｎｔｒｏｌ ９９２ １００４
Ｍｉｄａｚｏｌａｍ ５９４６７６４０ １７１２５０２０１００２ ＮａｔｉｏｎａｌＩｎｓｔｉｔｕｔｅｓｆｏｒＦｏｏｄａｎｄＤｒｕｇＣｏｎｔｒｏｌ ９９９ １００３
Ｍｏｇａｄａｎ １４６２２５ １７１２１７２００４０２ ＮａｔｉｏｎａｌＩｎｓｔｉｔｕｔｅｓｆｏｒＦｏｏｄａｎｄＤｒｕｇＣｏｎｔｒｏｌ １００ １００５
Ｏｘａｚｅｐａｍ ６０４７５１ １７１２２９２０１１０４ ＮａｔｉｏｎａｌＩｎｓｔｉｔｕｔｅｓｆｏｒＦｏｏｄａｎｄＤｒｕｇＣｏｎｔｒｏｌ １００ １００６
Ｐｈｅｎｏｂａｒｂｉｔａｌ ５００６６ １７１２２２２０１２０６ ＮａｔｉｏｎａｌＩｎｓｔｉｔｕｔｅｓｆｏｒＦｏｏｄａｎｄＤｒｕｇＣｏｎｔｒｏｌ １００ １００４
Ｓｅｃｏｂａｒｂｉｔａｌ ７６７３３ １７１２２３２００４０２ ＮａｔｉｏｎａｌＩｎｓｔｉｔｕｔｅｓｆｏｒＦｏｏｄａｎｄＤｒｕｇＣｏｎｔｒｏｌ １００ １００５
Ｓｉｎｏｍｅｎｉｎｅ １１５５７７ ６ＳＣＣ１２２１ ＴｏｒｏｎｔｏＲｅｓｅａｒｃｈＣｈｅｍｉｃａｌｓＩｎｃ １００ １００７
Ｔｒｉａｚｏｌａｍ ２８９１１０１５ １７１２３０２０１２０３ ＮａｔｉｏｎａｌＩｎｓｔｉｔｕｔｅｓｆｏｒＦｏｏｄａｎｄＤｒｕｇＣｏｎｔｒｏｌ ９９６ １００５
Ｚａｌｅｐｌｏｎ １５１３１９３４５ ４ＡＮＲ９６１ ＺｈｅｎｘｉａｎｇＣｏｍｐａｎｙ ９８ １０１２
Ｚｏｐｉｃｌｏｎｅ ４３２００８０２ １００８７０２００８０１ ＮａｔｉｏｎａｌＩｎｓｔｉｔｕｔｅｓｆｏｒＦｏｏｄａｎｄＤｒｕｇＣｏｎｔｒｏｌ ９９９ １００７
Ｂｅｃｌｏｍｅｔｈａｓｏｎｅｄｉｐｒｏｐｉｏｎａｔｅ ５５３４０９８ ＭＯＬ２７６ ＵＳＰ ９９８ １００２
Ｃｌｏｂｅｔａｓｏｌｐｒｏｐｉｏｎａｔｅ ２５１２２４６７ １００３０２２０１１０３ ＮａｔｉｏｎａｌＩｎｓｔｉｔｕｔｅｓｆｏｒＦｏｏｄａｎｄＤｒｕｇＣｏｎｔｒｏｌ ９９０ １０１０
Ｃｏｒｔｉｓｏｌ ５０２３７ ４０３１９ ＤｒＥｈｒｅｎｓｔｏｒｆｅｒＧｍｂＨ ９９８ １００５
Ｃｏｒｔｉｓｏｎｅａｃｅｔａｔｅ ５００４４ ４０８１２ ＤｒＥｈｒｅｎｓｔｏｒｆｅｒＧｍｂＨ ９９４ １００６
Ｄｅｘａｍｅｔｈａｓｏｎｅａｃｅｔａｔｅ １１７７８７３ １００１２２２０１２０６ ＮａｔｉｏｎａｌＩｎｓｔｉｔｕｔｅｓｆｏｒＦｏｏｄａｎｄＤｒｕｇＣｏｎｔｒｏｌ ９９２ １０１７
Ｆｌｕｏｃｉｎｏｎｉｄｅ ３５６１２７ ＫＯＫ１８５ ＵＳＰ ９９７ １００８
Ｈａｌｃｉｎｏｎｉｄｅ ３０９３３５４ ＨＯＬ０１４ ＵＳＰ ９９７ １０１３
Ｈｙｄｒｏｃｏｒｔｉｓｏｎｅａｃｅｔａｔｅ ５００３３ ４０３０２ ＤｒＥｈｒｅｎｓｔｏｒｆｅｒＧｍｂＨ ９９５ １００５
Ｍｅｔａｃｏｒｔａｎｄｒａｃｉｎ ５３０３２ ４０５１７ ＤｒＥｈｒｅｎｓｔｏｒｆｅｒＧｍｂＨ ９８５ １０１１
Ｍｅｔｈｙｌｐｒｅｄｎｉｓｏｌｏｎｅ ５３３６１ ４０７０６ ＤｒＥｈｒｅｎｓｔｏｒｆｅｒＧｍｂＨ ９８９ １００２
Ｐｒｅｄｎｉｓｏｎｅａｃｅｔａｔｅ １２５１００ ７ＭＩＣ１９１１ ＴＲＣ １００ １０１０
Ｔｒｉａｍｃｉｎｏｌｏｎｅ １２４９４７ ＫＯＭ２９０ ＵＳＰ ９９６ １０１１
Ｔｒｉａｍｃｉｎｏｌｏｎｅａｃｅｔｏｎｉｄｅａｃｅｔａｔｅ ３８７００７３ １００１２５２０１４０６ ＮａｔｉｏｎａｌＩｎｓｔｉｔｕｔｅｓｆｏｒＦｏｏｄａｎｄＤｒｕｇＣｏｎｔｒｏｌ ９９１ １００８
Ｂｕｍｅｔａｎｉｄｅ ２８３９５０３１ １００１７３２０１３０３ ＮａｔｉｏｎａｌＩｎｓｔｉｔｕｔｅｓｆｏｒＦｏｏｄａｎｄＤｒｕｇＣｏｎｔｒｏｌ ９９９ １００２
Ｂｕｐｒｏｐｉｏｎ ３４９１１５５２ １００６７１２０１８０２ ＮａｔｉｏｎａｌＩｎｓｔｉｔｕｔｅｓｆｏｒＦｏｏｄａｎｄＤｒｕｇＣｏｎｔｒｏｌ ９９９ １００４
Ｃａｆｆｅｉｎｅ ５８０２ Ｃ０１０００００ ＥｕｒｏｐｅａｎＰｈａｒｍａｃｏｐｅｉａ １００ １００２
Ｅｐｈｅｄｒｉｎｅ ２９９４２３ １７１２４１２０１５０８ ＮａｔｉｏｎａｌＩｎｓｔｉｔｕｔｅｓｆｏｒＦｏｏｄａｎｄＤｒｕｇＣｏｎｔｒｏｌ ９９８ １００１
Ｆｅｎｆｌｕｒａｍｉｎｅ ４５８２４２ ６０８０００８０１ ＬＣＧＧｍｂＨ ９９９ １００５
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续表１（ｃｏｎｔｉｎｕｅｄ）

Ａｎａｌｙｔｅ　　　　　 ＣＡＳＮｏ　　 Ｂａｔｃｈ　　 Ｓｏｕｒｃｅ Ｐｕｒｉｔｙ／％ ｍ（Ｗｅｉｇｈ）／ｍｇ

Ｆｌｕｏｘｅｔｉｎｅ ５４９１０８９３ １００５１３２０１６０２ ＮａｔｉｏｎａｌＩｎｓｔｉｔｕｔｅｓｆｏｒＦｏｏｄａｎｄＤｒｕｇＣｏｎｔｒｏｌ ９９３ １００８
Ｆｕｒｏｓｅｍｉｄｅ ５４３１９ １００５４４２０１５０３ ＮａｔｉｏｎａｌＩｎｓｔｉｔｕｔｅｓｆｏｒＦｏｏｄａｎｄＤｒｕｇＣｏｎｔｒｏｌ ９９３ １０１１
Ｐｈｅｎｏｌｐｈｔｈａｌｅｉｎ ７７０９８ １０００９１１９９６０１ ＮａｔｉｏｎａｌＩｎｓｔｉｔｕｔｅｓｆｏｒＦｏｏｄａｎｄＤｒｕｇＣｏｎｔｒｏｌ １００ ９９９
Ｓｅｒｔｒａｌｉｎｅ ７９６１７９６２ １００７０２２００４０１ ＮａｔｉｏｎａｌＩｎｓｔｉｔｕｔｅｓｆｏｒＦｏｏｄａｎｄＤｒｕｇＣｏｎｔｒｏｌ １０００ １００４
Ｓｉｂｕｔｒａｍｉｎｅ １０６６５０５６０ １００６２４２００４０１ ＮａｔｉｏｎａｌＩｎｓｔｉｔｕｔｅｓｆｏｒＦｏｏｄａｎｄＤｒｕｇＣｏｎｔｒｏｌ １００ １００２
Ｄｉａｂｅｎ ６４７７７ １２９１７８ ＤｒＥｈｒｅｎｓｔｏｒｆｅｒ ９９９ １００６
Ｇｌｉｂｅｎｃｌａｍｉｄｅ １０２３８２１８ １０１３５２０１１０５ ＮａｔｉｏｎａｌＩｎｓｔｉｔｕｔｅｓｆｏｒＦｏｏｄａｎｄＤｒｕｇＣｏｎｔｒｏｌ ９９５ １００７
Ｇｌｉｂｏｒｎｕｒｉｄｅ ２６９４４４８９ ５２００２６２０１４０１ ＮａｔｉｏｎａｌＩｎｓｔｉｔｕｔｅｓｆｏｒＦｏｏｄａｎｄＤｒｕｇＣｏｎｔｒｏｌ ９９９ １００６
Ｇｌｉｃｌａｚｉｄｅ ２１１８７９８４ １００２６９２０１５０５ ＮａｔｉｏｎａｌＩｎｓｔｉｔｕｔｅｓｆｏｒＦｏｏｄａｎｄＤｒｕｇＣｏｎｔｒｏｌ ９９９ １００６
Ｇｌｉｍｅｐｉｒｉｄｅ ９３４７９９７１ １００６７４２０１５０３ ＮａｔｉｏｎａｌＩｎｓｔｉｔｕｔｅｓｆｏｒＦｏｏｄａｎｄＤｒｕｇＣｏｎｔｒｏｌ ９９６ １００８
Ｇｌｉｐｉｚｉｄｅ ２９０９４６１９ １００２８１２０１６０４ ＮａｔｉｏｎａｌＩｎｓｔｉｔｕｔｅｓｆｏｒＦｏｏｄａｎｄＤｒｕｇＣｏｎｔｒｏｌ ９９７ １０１２
Ｇｌｉｑｕｉｄｏｎｅ ３３３４２０５１ １００２８０２０１４０３ ＮａｔｉｏｎａｌＩｎｓｔｉｔｕｔｅｓｆｏｒＦｏｏｄａｎｄＤｒｕｇＣｏｎｔｒｏｌ ９９５ １００９
Ｐｉｏｇｌｉｔａｚｏｎｅ １１２５２９１５４ １００６３４２０１２０２ ＮａｔｉｏｎａｌＩｎｓｔｉｔｕｔｅｓｆｏｒＦｏｏｄａｎｄＤｒｕｇＣｏｎｔｒｏｌ １００ １００７
Ａｔｅｎｏｌｏｌ ２９１２２６８７ １００１１７２０１６０６ ＮａｔｉｏｎａｌＩｎｓｔｉｔｕｔｅｓｆｏｒＦｏｏｄａｎｄＤｒｕｇＣｏｎｔｒｏｌ ９９７ １００３
Ｂｅｎｉｄｉｐｉｎｅ １０５９７９１７７ １０１０４９２０１００１ ＮａｔｉｏｎａｌＩｎｓｔｉｔｕｔｅｓｆｏｒＦｏｏｄａｎｄＤｒｕｇＣｏｎｔｒｏｌ １００ １００４
Ｂｉｓｏｐｒｏｌｏｌ １０４３４４２３２ １００７１１２０１６０２ ＮａｔｉｏｎａｌＩｎｓｔｉｔｕｔｅｓｆｏｒＦｏｏｄａｎｄＤｒｕｇＣｏｎｔｒｏｌ ９９７ １００５
Ｃａｎｄｅｓａｒｔａｎｃｉｌｅｘｅｔｉｌ １４５０４０３７５ １００６８５２０１６０２ ＮａｔｉｏｎａｌＩｎｓｔｉｔｕｔｅｓｆｏｒＦｏｏｄａｎｄＤｒｕｇＣｏｎｔｒｏｌ ９９８ １０１０
Ｃａｐｔｏｐｒｉｌ ６２５７１８６２ １００３１８２０１１０３ ＮａｔｉｏｎａｌＩｎｓｔｉｔｕｔｅｓｆｏｒＦｏｏｄａｎｄＤｒｕｇＣｏｎｔｒｏｌ ９９５ １００８
Ｃｌｏｎｉｄｉｎｅ ４２０５９１８ １０００７１２０１６０７ ＮａｔｉｏｎａｌＩｎｓｔｉｔｕｔｅｓｆｏｒＦｏｏｄａｎｄＤｒｕｇＣｏｎｔｒｏｌ １００ ９９８
Ｄｉｈｙｄｒｏｃｈｌｏｒｏｔｈｉａｚｉｄｅ ５８９３５ １００３０９２０１４０４ ＮａｔｉｏｎａｌＩｎｓｔｉｔｕｔｅｓｆｏｒＦｏｏｄａｎｄＤｒｕｇＣｏｎｔｒｏｌ ９９７ １００２
Ｉｒｂｅｓａｒｔａｎ １３８４０２１１６ １００６０７２０１２０２ ＮａｔｉｏｎａｌＩｎｓｔｉｔｕｔｅｓｆｏｒＦｏｏｄａｎｄＤｒｕｇＣｏｎｔｒｏｌ ９９８ １００２
Ｌａｃｉｄｉｐｉｎｅ １０３８９０７８４ １００７４１２００８０２ ＮａｔｉｏｎａｌＩｎｓｔｉｔｕｔｅｓｆｏｒＦｏｏｄａｎｄＤｒｕｇＣｏｎｔｒｏｌ ９９９ １００１
Ｌｉｓｉｎｏｐｒｉｌ ８３９１５８３７ １００８１４２０１２０２ ＮａｔｉｏｎａｌＩｎｓｔｉｔｕｔｅｓｆｏｒＦｏｏｄａｎｄＤｒｕｇＣｏｎｔｒｏｌ ９０７ １１０２
Ｍｅｔｏｐｒｏｌｏｌ ３７３５０５８６ １０００８４２０１４０３ ＮａｔｉｏｎａｌＩｎｓｔｉｔｕｔｅｓｆｏｒＦｏｏｄａｎｄＤｒｕｇＣｏｎｔｒｏｌ ９９９ １００６
Ｍｉｃａｒｄｉｓ １４４７０１４８４ １００６２９２０１２０２ ＮａｔｉｏｎａｌＩｎｓｔｉｔｕｔｅｓｆｏｒＦｏｏｄａｎｄＤｒｕｇＣｏｎｔｒｏｌ ９９６ １００８
Ｍｉｎｏｘｉｄｉｌ ３８３０４９１５ １００２３８１９９７０１ ＮａｔｉｏｎａｌＩｎｓｔｉｔｕｔｅｓｆｏｒＦｏｏｄａｎｄＤｒｕｇＣｏｎｔｒｏｌ １００ １００３
Ｎｉｆｅｄｉｐｉｎｅ ２１８２９２５４ １００３３８２０１６０５ ＮａｔｉｏｎａｌＩｎｓｔｉｔｕｔｅｓｆｏｒＦｏｏｄａｎｄＤｒｕｇＣｏｎｔｒｏｌ ９９８ １００５
Ｑｕｉｎａｐｒｉｌ ８５４４１６１８ １００５６８２０１３０２ ＮａｔｉｏｎａｌＩｎｓｔｉｔｕｔｅｓｆｏｒＦｏｏｄａｎｄＤｒｕｇＣｏｎｔｒｏｌ ９９０ １０１０
Ｒｅｓｅｒｐｉｎｅ ５０５５５ １０００４１２０１２１３ ＮａｔｉｏｎａｌＩｎｓｔｉｔｕｔｅｓｆｏｒＦｏｏｄａｎｄＤｒｕｇＣｏｎｔｒｏｌ ９９０ １００８
Ｓｏｔａｌｏｌ ３９３０２０９ １００７３７２００５０１ ＮａｔｉｏｎａｌＩｎｓｔｉｔｕｔｅｓｆｏｒＦｏｏｄａｎｄＤｒｕｇＣｏｎｔｒｏｌ １００ １００３
Ｔｅｒａｚｏｓｉｎ ６３０７４０８８ １００３７５２０１１０３ ＮａｔｉｏｎａｌＩｎｓｔｉｔｕｔｅｓｆｏｒＦｏｏｄａｎｄＤｒｕｇＣｏｎｔｒｏｌ ９２４ １０８８
Ｔｒｏｘｅｒｕｔｉｎ ７０８５５５４ １００４１６２０１６０７ ＮａｔｉｏｎａｌＩｎｓｔｉｔｕｔｅｓｆｏｒＦｏｏｄａｎｄＤｒｕｇＣｏｎｔｒｏｌ ９７５ １０２７
Ｖａｌｓａｒｔａｎ １３７８６２５３４ １００６５１２０１６０４ ＮａｔｉｏｎａｌＩｎｓｔｉｔｕｔｅｓｆｏｒＦｏｏｄａｎｄＤｒｕｇＣｏｎｔｒｏｌ ９８５ １０１７
Ａｔｏｒｖａｓｔａｔｉｎ １３４５２３０３８ １００５９０２０１３０３ ＮａｔｉｏｎａｌＩｎｓｔｉｔｕｔｅｓｆｏｒＦｏｏｄａｎｄＤｒｕｇＣｏｎｔｒｏｌ ９５３ １０５２
Ｂｅｚａｆｉｂｒａｔｅ ４１８５９６７０ １００７３２２０１６０２ ＮａｔｉｏｎａｌＩｎｓｔｉｔｕｔｅｓｆｏｒＦｏｏｄａｎｄＤｒｕｇＣｏｎｔｒｏｌ ９９６ １００９
Ｆｅｎｏｆｉｂｒａｔｅ ４９５６２２８９ １００７３３２０１５０２ ＮａｔｉｏｎａｌＩｎｓｔｉｔｕｔｅｓｆｏｒＦｏｏｄａｎｄＤｒｕｇＣｏｎｔｒｏｌ ９９９ １０００
Ｆｌｕｖａｓｔａｔｉｎ ９３９５７５５２ １００８００２０１３０２ ＮａｔｉｏｎａｌＩｎｓｔｉｔｕｔｅｓｆｏｒＦｏｏｄａｎｄＤｒｕｇＣｏｎｔｒｏｌ ９５５ １０５０
Ｇｅｍｆｉｂｒｏｚｉｌ ２５８１２３００ １００２８４２００６０２ ＮａｔｉｏｎａｌＩｎｓｔｉｔｕｔｅｓｆｏｒＦｏｏｄａｎｄＤｒｕｇＣｏｎｔｒｏｌ ９９５ １００６
Ｌｏｖａｓｔａｔｉｎ ７５３３０７５５ １００６００２０１５０４ ＮａｔｉｏｎａｌＩｎｓｔｉｔｕｔｅｓｆｏｒＦｏｏｄａｎｄＤｒｕｇＣｏｎｔｒｏｌ ９９４ １００５
Ｐｒａｖａｓｔａｔｉｎ ８１１３１７０６ Ｆ１／２８８ ＵＳＰ ９９０ １０１２
Ｒｏｓｕｖａｓｔａｔｉｎ １４７０９８２０２ １０１０２８２０１２０２ ＮａｔｉｏｎａｌＩｎｓｔｉｔｕｔｅｓｆｏｒＦｏｏｄａｎｄＤｒｕｇＣｏｎｔｒｏｌ ９７６ １０２２
Ｓｉｍｖａｓｔａｔｉｎ ７９９０２６３９ １００６０１２０１００３ ＮａｔｉｏｎａｌＩｎｓｔｉｔｕｔｅｓｆｏｒＦｏｏｄａｎｄＤｒｕｇＣｏｎｔｒｏｌ ９９０ １０１１
Ｃａｒｂａｍａｚｅｐｉｎｅ ２９８４６４ １００１４２２０１７０６ ＮａｔｉｏｎａｌＩｎｓｔｉｔｕｔｅｓｆｏｒＦｏｏｄａｎｄＤｒｕｇＣｏｎｔｒｏｌ １０００ １００５
Ａｃｉｃｌｏｖｉｒ ５９２７７８９３ １４０６３０２０１４０３ ＮａｔｉｏｎａｌＩｎｓｔｉｔｕｔｅｓｆｏｒＦｏｏｄａｎｄＤｒｕｇＣｏｎｔｒｏｌ ９９８ １００２
Ｆａｍｃｉｃｌｏｖｉｒ １０４２２７８７４ １００６２８２０１１０２ ＮａｔｉｏｎａｌＩｎｓｔｉｔｕｔｅｓｆｏｒＦｏｏｄａｎｄＤｒｕｇＣｏｎｔｒｏｌ ９９９ １００１
Ｌａｍｉｖｕｄｉｎｅ １３４６７８１７４ １０１００７２０１５０２ ＮａｔｉｏｎａｌＩｎｓｔｉｔｕｔｅｓｆｏｒＦｏｏｄａｎｄＤｒｕｇＣｏｎｔｒｏｌ ９９９ １００１
Ｎｅｖｉｒａｐｉｎｅ ８８２５５０１０ １００６４１２００４０１ ＮａｔｉｏｎａｌＩｎｓｔｉｔｕｔｅｓｆｏｒＦｏｏｄａｎｄＤｒｕｇＣｏｎｔｒｏｌ １０００ ９９９７
Ｚｉｄｏｖｕｄｉｎｅ ３０５１６８７１ １００６７２２００４０１ ＮａｔｉｏｎａｌＩｎｓｔｉｔｕｔｅｓｆｏｒＦｏｏｄａｎｄＤｒｕｇＣｏｎｔｒｏｌ １０００ １００２
Ｂａｍｂｕｔｅｒｏｌ ８１７３２６５２ １０１００９２００７０１ ＮａｔｉｏｎａｌＩｎｓｔｉｔｕｔｅｓｆｏｒＦｏｏｄａｎｄＤｒｕｇＣｏｎｔｒｏｌ ９９７ １００７
Ｂｅｎｐｒｏｐｅｒｉｎｅ ２１５６２７６ １００２３７２０１３０３ ＮａｔｉｏｎａｌＩｎｓｔｉｔｕｔｅｓｆｏｒＦｏｏｄａｎｄＤｒｕｇＣｏｎｔｒｏｌ ９９８ １００７
Ｃｌｅｎｂｕｔｅｒｏｌ ２１８９８１９１ １０００７２２０１５０３ ＮａｔｉｏｎａｌＩｎｓｔｉｔｕｔｅｓｆｏｒＦｏｏｄａｎｄＤｒｕｇＣｏｎｔｒｏｌ ９０５ １１０６
Ｃｌｏｒｐｒｅｎａｌｉｎｅ ３８１１２５４ １００２２０２０１６０３ ＮａｔｉｏｎａｌＩｎｓｔｉｔｕｔｅｓｆｏｒＦｏｏｄａｎｄＤｒｕｇＣｏｎｔｒｏｌ ９９９ １００３
Ｄｅｘｔｒｏｍｅｔｈｏｒｐｈａｎ １２５７１３ １００２０１２０１２０４ ＮａｔｉｏｎａｌＩｎｓｔｉｔｕｔｅｓｆｏｒＦｏｏｄａｎｄＤｒｕｇＣｏｎｔｒｏｌ ９４８ １０６２
Ｄｉｐｈｅｎｈｙｄｒａｍｉｎｅ ５８７３１ １０００６６２００８０７ ＮａｔｉｏｎａｌＩｎｓｔｉｔｕｔｅｓｆｏｒＦｏｏｄａｎｄＤｒｕｇＣｏｎｔｒｏｌ ９９９ １００３
Ｄｉｐｒｏｐｈｙｌｌｉｎｅ ４７９１８５ １００４１７２０１６０３ ＮａｔｉｏｎａｌＩｎｓｔｉｔｕｔｅｓｆｏｒＦｏｏｄａｎｄＤｒｕｇＣｏｎｔｒｏｌ ９９９ １００８
Ｄｏｘｏｆｙｌｌｉｎｅ ６９９７５８６６ １００６２５２０１２０２ ＮａｔｉｏｎａｌＩｎｓｔｉｔｕｔｅｓｆｏｒＦｏｏｄａｎｄＤｒｕｇＣｏｎｔｒｏｌ ９９９ １０００
Ｈｙｄｒｏｘｙｅｔｈｙｌｔｈｅｏｐｈｙｌｌｉｎｅ ５１９３７９ １００２１５２００６０１ ＮａｔｉｏｎａｌＩｎｓｔｉｔｕｔｅｓｆｏｒＦｏｏｄａｎｄＤｒｕｇＣｏｎｔｒｏｌ １０００ １００６
Ｐｅｎｔｏｘｙｖｅｒｉｎｅ ７７２３６ １００４３２２０１８０３ ＮａｔｉｏｎａｌＩｎｓｔｉｔｕｔｅｓｆｏｒＦｏｏｄａｎｄＤｒｕｇＣｏｎｔｒｏｌ ９９８ １００６
Ｐｒｏｃａｔｅｒｏｌ ８１２６２９３３ １００２７５２００７０２ ＮａｔｉｏｎａｌＩｎｓｔｉｔｕｔｅｓｆｏｒＦｏｏｄａｎｄＤｒｕｇＣｏｎｔｒｏｌ １０００ １００４
Ｓａｌｂｕｔａｍｏｌ １８５５９９４９ １００３２８２０１８０４ ＮａｔｉｏｎａｌＩｎｓｔｉｔｕｔｅｓｆｏｒＦｏｏｄａｎｄＤｒｕｇＣｏｎｔｒｏｌ ９９４ １００３
Ｓｕｌｆａｍｅｔｈｏｘａｚｏｌｅ ７２３４６６ １０００２５２０１５０５ ＮａｔｉｏｎａｌＩｎｓｔｉｔｕｔｅｓｆｏｒＦｏｏｄａｎｄＤｒｕｇＣｏｎｔｒｏｌ ９９６ １００４
Ｔｈｅｏｐｈｙｌｌｉｎｅ ５８５５９ １００１２１２０１１０４ ＮａｔｉｏｎａｌＩｎｓｔｉｔｕｔｅｓｆｏｒＦｏｏｄａｎｄＤｒｕｇＣｏｎｔｒｏｌ １０００ １００５
Ａｃｅｔａｍｉｎｏｐｈｅｎ １０３９０２ １０００１８２０１６１０ ＮａｔｉｏｎａｌＩｎｓｔｉｔｕｔｅｓｆｏｒＦｏｏｄａｎｄＤｒｕｇＣｏｎｔｒｏｌ ９９９ １００５

·６０８１· ＣｈｉｎＰｈａｒｍＪ，２０１９Ｎｏｖｅｍｂｅｒ，Ｖｏｌ５４Ｎｏ２１　　　　　　　　　　　 中国药学杂志２０１９年１１月第５４卷第２１期



续表１（ｃｏｎｔｉｎｕｅｄ）

Ａｎａｌｙｔｅ　　　　　 ＣＡＳＮｏ　　 Ｂａｔｃｈ　　 Ｓｏｕｒｃｅ Ｐｕｒｉｔｙ／％ ｍ（Ｗｅｉｇｈ）／ｍｇ

Ｂｕｔａｚｏｄｉｎｅ ５０３３９ １００４８１２０１７０２ ＮａｔｉｏｎａｌＩｎｓｔｉｔｕｔｅｓｆｏｒＦｏｏｄａｎｄＤｒｕｇＣｏｎｔｒｏｌ ９９８ １００５
Ｄｅｘａｍｅｔｈａｓｏｎｅ ５００２２ １００１２９２０１５０６ ＮａｔｉｏｎａｌＩｎｓｔｉｔｕｔｅｓｆｏｒＦｏｏｄａｎｄＤｒｕｇＣｏｎｔｒｏｌ ９９８ １００８
Ｄｉｃｌｏｆｅｎａｃ １５３０７８６５ １００３３４２０１８０３ ＮａｔｉｏｎａｌＩｎｓｔｉｔｕｔｅｓｆｏｒＦｏｏｄａｎｄＤｒｕｇＣｏｎｔｒｏｌ １０００ １０００
Ｉｎｄｏｍｅｔａｃｉｎ ５３８６１ １００２５８２００９０４ ＮａｔｉｏｎａｌＩｎｓｔｉｔｕｔｅｓｆｏｒＦｏｏｄａｎｄＤｒｕｇＣｏｎｔｒｏｌ ９９９ １００６
Ｐｉｒｏｘｉｃａｍ ３６３２２９０４ １００１７７２０１７０４ ＮａｔｉｏｎａｌＩｎｓｔｉｔｕｔｅｓｆｏｒＦｏｏｄａｎｄＤｒｕｇＣｏｎｔｒｏｌ ９９５ １００５
Ｔｒｉｍｅｔｈｏｐｒｉｍ ７３８７０５ １０００３１２０１６０６ ＮａｔｉｏｎａｌＩｎｓｔｉｔｕｔｅｓｆｏｒＦｏｏｄａｎｄＤｒｕｇＣｏｎｔｒｏｌ ９９８ １０１１
Ａｍｉｎｏｔａｄａｌａｆｉｌ ３８５７６９８４６ ５２００４２２０１４０１ ＮａｔｉｏｎａｌＩｎｓｔｉｔｕｔｅｓｆｏｒＦｏｏｄａｎｄＤｒｕｇＣｏｎｔｒｏｌ ９９８ １００８
Ｈｏｍｏｓｉｌｄｅｎａｆｉｌ ６４２９２８０７２ ５２００４６２０１４０１ ＮａｔｉｏｎａｌＩｎｓｔｉｔｕｔｅｓｆｏｒＦｏｏｄａｎｄＤｒｕｇＣｏｎｔｒｏｌ ９９６ １００９
Ｈｙｄｒｏｘｙｈｏｍｏｓｉｌｄｅｎａｆｉｌ １３９７５５８５４ ２０５００１９Ａ６ ＴＬＣＰＨＡＲＭＡＣＥＵＴＩＣＡＬＳＴＡＮＤＡＲＤＳ ９９９ １００２
Ｎｏｒｎｅｏｓｉｌｄｅｎａｆｉｌ ３７１９５９０９０ ５２００４０２０１４０１ ＮａｔｉｏｎａｌＩｎｓｔｉｔｕｔｅｓｆｏｒＦｏｏｄａｎｄＤｒｕｇＣｏｎｔｒｏｌ ９９５ １００２
Ｐｓｅｕｄｏｖａｒｄｅｎａｆｉｌ ２２４７８８３４５ ５２００４１２０１４０１ ＮａｔｉｏｎａｌＩｎｓｔｉｔｕｔｅｓｆｏｒＦｏｏｄａｎｄＤｒｕｇＣｏｎｔｒｏｌ ９９０ １０００
Ｓｉｌｄｅｎａｆｉｌ １３９７５５８３２ ４２００１２２０１４０１ ＮａｔｉｏｎａｌＩｎｓｔｉｔｕｔｅｓｆｏｒＦｏｏｄａｎｄＤｒｕｇＣｏｎｔｒｏｌ ９９０ １０１０
Ｔａｄａｌａｆｉｌ １７１５９６２９５ ２１１３０ ＴＬＣＰＨＡＲＭＡＣＥＵＴＩＣＡＬＳＴＡＮＤＡＲＤＳ ９９９ １００１
Ｔｈｉｏａｉｌｄｅｎａｆｉｌ ８５６１９０４７１ ５２００４８２０１４０１ ＮａｔｉｏｎａｌＩｎｓｔｉｔｕｔｅｓｆｏｒＦｏｏｄａｎｄＤｒｕｇＣｏｎｔｒｏｌ ９９５ １００１
Ｖａｒｄｅｎａｆｉｌ ２２４７８８３４５ １１３２０３５Ａ１ ＴＬＣＰＨＡＲＭＡＣＥＵＴＩＣＡＬＳＴＡＮＤＡＲＤＳ ９９３ １００３

２　实验方法
２１　色谱条件

色谱柱ＳＨＩＳＥＩＤＯＣＡＰＣＥＬＬＰＡＫＣ１８（３０ｍｍ×
１００ｍｍ，３μｍ，日本大阪曹"

公司），流动相Ａ：０１％甲
酸水溶液，Ｂ：乙腈；梯度洗脱：０～１８ｍｉｎ，２％ Ｂ→１００％
Ｂ；１８～２３ｍｉｎ，１００％Ｂ；２３１～２５ｍｉｎ，１００％Ｂ→２％Ｂ；
流速０３ｍＬ·ｍｉｎ－１；柱温：４０℃；进样量：５μＬ。
２２　质谱条件

离子化方式：电喷雾电离（ＥＳＩ＋／ＥＳＩ－）；喷雾电
压：３５ｋＶ；离子传输管温度：３２５℃；汽化温度：３５０
℃；鞘气压（Ｎ２）：２７５８ｋＰａ；辅助气压（Ｎ２）：６８９５
ｋＰａ；ＳＬｅｎｓ：５５Ｖ；ＨＣＤ碰撞气：氮气；仪器采用包含
咖啡因

#

ＭＲＦＡ
#

ｕｌｔｒａｍａｒｋ１６２１的乙腈溶液作为
校正液进行外标校正。分辨率：全扫描（ＭＳ１）为７０
０００ＦＷＨＭ，二级扫描（ＭＳ２）为１７５００ＦＷＨＭ。

扫描方式：ＤＤＡ（ＤａｔａＤｅｐｅｎｄｅｎｔＡｃｑｕｉｓｉｔｉｏｎ数据
依赖采集）；首先进行全扫描（ＭＳ１），若全扫描中出现
母离子列表当中的化合物，且质量偏差在５内，响应
大于阈值２０ｅ３，则在下一个扫描点触发ＨＣＤ二级碎
裂，二级碎裂的归一化碰撞能量为４０±２０，隔离宽度
为ｍ／ｚ２０，动态排除为５ｓ，ＡｐｅｘＴｒｉｇｇｅｒ为２～５ｓ。
２３　对照品溶液制备

取经过检测的５类型片剂和５类胶囊剂２倍服
用量混合（基本涵盖市面上中药饮片和保健品片剂

和胶囊剂的辅料类型）作为阴性样品。取 １ｇ至
１０００ｍＬ量瓶中，加入体积分数８０％甲醇水溶液溶
解并稀释至刻度，作为空白基质溶液。再取各对照

品适量（称样量见表１），用基质溶液溶解并稀释至
刻度，制成质量浓度均约为１μｇ·ｍＬ－１的混合对照
品贮备液，分别精密吸取此贮备液 ０１、１、１０、５０
ｍＬ，至１００ｍＬ量瓶中，用基质溶液稀释至刻度，摇

匀，得到约为５００、１００、１０、１ｎｇ·ｍＬ－１的对照品溶
液，再取１ｎｇ·ｍＬ－１对照品溶液１、１０、５０ｍＬ，至１００
ｍＬ量瓶中，用基质溶液稀释至刻度，摇匀，得到质量
浓度约为０５、０１、００１ｎｇ·ｍＬ－１的对照品溶液，
制得系列混合对照品溶液。

２４　样品制备
取保健品胶囊或片剂１次服用量，研细，置２５

ｍＬ量瓶中，加体积分数 ８０％甲醇水溶液超声 １５
ｍｉｎ溶解，并用体积分数８０％ 甲醇水溶液稀释至刻
度，摇匀，０２２μｍ微孔滤膜滤过，取续滤液稀释
１００～１０００倍，即得。

３　方法学考察及结果
３１　空白基质干扰

取空白基质溶液和混合对照品溶液测定，空白

基质溶液提取离子色谱图，无空白基质干扰。

３２　线性
精密吸取系列浓度混合对照品溶液５μＬ进样，

每个浓度进样 ３次，峰面积取平均值。以峰面积
（Ｙ）为纵坐标，以对照品质量浓度（ρ，ｎｇ·ｍＬ－１）为
横坐标进行线性回归分析，记录相关系数 ｒ２均大于
０９９１０，显示了良好的线性关系；回归方程、相关系
数、线性范围见表２。以 Ｓ／Ｎ≈１０作为定量限见表
２，提取离子流色谱图见图１～２。
３３　检出限

考察方法的灵敏度，混合对照品贮备液适量，逐

步稀释后进样，以信噪比 Ｓ／Ｎ大于等于３且能得到
与标准谱图相对应的二级质谱图（ＭＳ／ＭＳ）的最低
浓度，作为检测限浓度，计算检测限，结果见表２，检
出限在００１～０１ｎｇ·ｍＬ－１之间，表明本方法具有
很高的灵敏度。

·７０８１·
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表２　中药保健品化学药品检测中各化合物的线性关系、线性相关系数及检测限测定结果
Ｔａｂ２　Ｌｉｎｅａｒｒｅｌａｔｉｏｎｓｈｉｐｓ，ｌｉｎｅａｒｃｏｒｒｅｌａｔｉｏｎｃｏｅｆｆｉｃｉｅｎｔａｎｄｄｅｔｅｃｔｉｏｎｏｆｌｉｍｉｔｏｆｅａｃｈｃｏｍｐｏｕｎｄｉｎｔｈｅｄｅｔｅｃｔｉｏｎｏｆａｄｕｌｔｅｒａｎｔｓｉｎ
ｈｅａｌｔｈｐｒｏｄｕｃｔ

Ａｎａｌｙｔｅ　　　　 Ｌｉｎｅａｒｉｔｙｒａｎｇｅ／ｎｇ·ｍＬ－１ Ｌｉｎｅａｒｅｑｕａｔｉｏｎ ｒ２ ＬＯＤ／ｎｇ·ｍＬ－１ ＬＯＱ／ｎｇ·ｍＬ－１

Ａｌｐｒａｚｏｌａｍ ０１－５００ Ｙ＝５３５６２４０Ｘ＋７３２０４５ ０９９９９ ００１ ０１

Ａｍｏｂａｒｂｉｔａｌ １－５００ Ｙ＝１７５３１６Ｘ＋６７１７００ ０９９９１ ０１ １

Ｂａｒｂｉｔａｌ ０１－５００ Ｙ＝５３５６２４０Ｘ－７３２０４５０ ０９９９９ ００１ ０１

Ｃｈｌｏｒｍｅｚａｎｏｎｅ １－５００ Ｙ＝１７０８６９０Ｘ＋３１９６５８０ ０９９９８ ０１ １

Ｃｌｏｎａｚｅｐａｍ ０１－５００ Ｙ＝２０４８９２Ｘ－３３８４３６０ ０９９８５ ００１ ０１

Ｃｌｏｒａｚｅｐａｔｅ ０１－５００ Ｙ＝２２２６６２０Ｘ＋６２６４３００ ０９９９４ ００１ ０１

Ｄｉａｚｅｐａｍ ０１－５００ Ｙ＝２３２８５４０Ｘ－１０４７６２０ ０９９８８ ００１ ０１

Ｅｓｔａｚｏｌａｍ ０１－５００ Ｙ＝７２２８４４０Ｘ＋１０２０６６０ ０９９９７ ００１ ０１

Ｌｏｒａｚｅｐａｍ ０１－５００ Ｙ＝５８４３８２Ｘ－８４７０６１ ０９９９８ ００１ ０１

Ｍｉｄａｚｏｌａｍ ０１－５００ Ｙ＝２１３３８２０Ｘ＋７７３０７１０ ０９９８９ ００１ ０１

Ｍｏｇａｄａｎ ０１－５００ Ｙ＝４１４３８５０Ｘ＋１７２７９７０ ０９９８４ ００１ ０１

Ｏｘａｚｅｐａｍ ０１－５００ Ｙ＝１３４１２２００Ｘ＋９８４５５３００ ０９９６ ００１ ０１

Ｐｈｅｎｏｂａｒｂｉｔａｌ ０１－５００ Ｙ＝３８１７７９０Ｘ－１４５４４００ ０９９９２ ００１ ０１

Ｓｅｃｏｂａｒｂｉｔａｌ ０１－５００ Ｙ＝１００５５２００Ｘ＋３７９５２１ ０９９９ ００１ ０１

Ｓｉｎｏｍｅｎｉｎｅ ０１－５００ Ｙ＝３３１０６８０Ｘ＋３４７５５８０ ０９９９８ ００１ ０１

Ｔｒｉａｚｏｌａｍ ０１－５００ Ｙ＝４５４４３４Ｘ＋３１３９５５ ０９９５５９ ００１ ０１

Ｚａｌｅｐｌｏｎ ０１－５００ Ｙ＝１８８７９１０Ｘ＋４９１４０２０ ０９９９４ ００１ ０１

Ｚｏｐｉｃｌｏｎｅ １－５００ Ｙ＝２０３０７１７０Ｘ＋８６９６０８０ １ ０１ １

Ｂｅｃｌｏｍｅｔｈａｓｏｎｅｄｉｐｒｏｐｉｏｎａｔｅ ０１－５００ Ｙ＝６５６３１７０Ｘ－２６９６２１００ ０９９９１ ００１ ０１

Ｃｌｏｂｅｔａｓｏｌｐｒｏｐｉｏｎａｔｅ ０１－５００ Ｙ＝３７７４６６Ｘ－１６４２７４０ ０９９９８ ００１ ０１

Ｃｏｒｔｉｓｏｌ ０１－５００ Ｙ＝６６４７１３０Ｘ＋４３５８８３００ ０９９６５ ００１ ０１

Ｃｏｒｔｉｓｏｎｅａｃｅｔａｔｅ ０１－５００ Ｙ＝２９２３９８Ｘ＋８７１７５４ ０９９９８ ００１ ０１

Ｄｅｘａｍｅｔｈａｓｏｎｅａｃｅｔａｔｅ ０１－５００ Ｙ＝４１０４６２０Ｘ＋３７４２７１００ ０９９４５ ００１ ０１

Ｆｌｕｏｃｉｎｏｎｉｄｅ ０１－５００ Ｙ＝１６５５９１００Ｘ＋３１６２２２０ ０９９９８ ００１ ０１

Ｈａｌｃｉｎｏｎｉｄｅ ０１－５００ Ｙ＝３０７７７６０Ｘ＋１７９８４００ ０９９９９ ００１ ０１

Ｈｙｄｒｏｃｏｒｔｉｓｏｎｅａｃｅｔａｔｅ ０１－５００ Ｙ＝４８３２１４０Ｘ－４３２２６１０ ０９９９６ ００１ ０１

Ｍｅｔａｃｏｒｔａｎｄｒａｃｉｎ ０１－５００ Ｙ＝２９５４５００Ｘ＋１８４０７９００ ０９９７３ ００１ ０１

Ｍｅｔｈｙｌｐｒｅｄｎｉｓｏｌｏｎｅ ０１－５００ Ｙ＝５５０９８００Ｘ＋２７８０５０００ ０９９８２ ００１ ０１

Ｐｒｅｄｎｉｓｏｎｅａｃｅｔａｔｅ ０１－５００ Ｙ＝１２５８４６０Ｘ＋５５４５１１０ ０９９９１ ００１ ０１

Ｔｒｉａｍｃｉｎｏｌｏｎｅ ０１－５００ Ｙ＝１３９４９００Ｘ－４３２８６６０ ０９９９５ ００１ ０１

Ｔｒｉａｍｃｉｎｏｌｏｎｅａｃｅｔｏｎｉｄｅａｃｅｔａｔｅ ０１－５００ Ｙ＝１２０３５６０Ｘ＋３７３２３８０ ０９９９２ ００１ ０１

Ｂｕｍｅｔａｎｉｄｅ ０１－５００ Ｙ＝１４６４１５０Ｘ－６６４７３４０ ０９９９３ ００１ ０１

Ｂｕｐｒｏｐｉｏｎ ０１－５００ Ｙ＝１３１４０４００Ｘ＋１２５１４３０００ ０９９４６ ００１ ０１

Ｃａｆｆｅｉｎｅ ０１－５００ Ｙ＝１５１７０２０Ｘ＋５４４５５３ １ ００１ ０１

Ｅｐｈｅｄｒｉｎｅ ０１－５００ Ｙ＝１０３１４５０Ｘ＋３５９５５７０ ０９９８９ ００１ ０１

Ｆｅｎｆｌｕｒａｍｉｎｅ ０１－５００ Ｙ＝６３７０７０Ｘ＋５０８９５５ ０９９９９ ００１ ０１

Ｆｌｕｏｘｅｔｉｎｅ １－５００ Ｙ＝６３５８２４Ｘ＋３９２９３８ ０９９９９ ０１ １

Ｆｕｒｏｓｅｍｉｄｅ ０１－５００ Ｙ＝４１２１８７０Ｘ＋４５７５６６００ ０９９２４ ００１ ０１

Ｐｈｅｎｏｌｐｈｔｈａｌｅｉｎ ０１－５００ Ｙ＝１２０４４２０Ｘ－９１９０８４ １ ００１ ０１

Ｓｅｒｔｒａｌｉｎｅ ０１－５００ Ｙ＝２４８６８８０Ｘ＋８４９５１９０ ０９９９５ ００１ ０１

Ｓｉｂｕｔｒａｍｉｎｅ ０１－５００ Ｙ＝８８３７９Ｘ＋１０７５３０００ ０９９３２ ００１ ０１

Ｄｉａｂｅｎ ０１－５００ Ｙ＝４６９８０３０Ｘ＋２１１２４８００ １ ００１ ０１

Ｇｌｉｂｅｎｃｌａｍｉｄｅ ０１－５００ Ｙ＝４５２０９７０Ｘ－１３６８２５０ １ ００１ ０１

Ｇｌｉｂｏｒｎｕｒｉｄｅ ０１－５００ Ｙ＝１５３７５２００Ｘ＋１３４２０００００ ０９９５３ ００１ ０１

Ｇｌｉｃｌａｚｉｄｅ ０１－５００ Ｙ＝２２３９７５０Ｘ－５７８１２２ １ ００１ ０１

Ｇｌｉｍｅｐｉｒｉｄｅ ０１－５００ Ｙ＝１８４７７３０Ｘ－５１３５８１０ ０９９９６ ００１ ０１

Ｇｌｉｐｉｚｉｄｅ ０１－５００ Ｙ＝５５５１０００Ｘ＋２００４３６００ ０９９９５ ００１ ０１

Ｇｌｉｑｕｉｄｏｎｅ ０１－５００ Ｙ＝２８２１０６Ｘ－６７３５００ １ ００１ ０１

Ｐｉｏｇｌｉｔａｚｏｎｅ ０１－５００ Ｙ＝１５６３７００Ｘ＋７３７５５０ ０９９９９ ００１ ０１

Ａｔｅｎｏｌｏｌ ０１－５００ Ｙ＝１９６８９８Ｘ－１７５７０３０ ０９９８７ ００１ ０１

Ｂｅｎｉｄｉｐｉｎｅ ０１－５００ Ｙ＝２７９５２４０Ｘ－１３０３２９００ ０９９８８ ００１ ０１

Ｂｉｓｏｐｒｏｌｏｌ ０１－５００ Ｙ＝１９１８２８０Ｘ－４３０００００ ０９９９８ ００１ ０１

Ｃａｎｄｅｓａｒｔａｎｃｉｌｅｘｅｔｉｌ ０１－５００ Ｙ＝６３６５５２０Ｘ＋１６９３２６０ ０９９９１ ００１ ０１

Ｃａｐｔｏｐｒｉｌ １－５００ Ｙ＝３２４３５９Ｘ－１２７２９１００ ０９９９２ ０１ １
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续表２（ｃｏｎｔｉｎｕｅｄ）

Ａｎａｌｙｔｅ　　　　　 Ｌｉｎｅａｒｉｔｙｒａｎｇｅ／ｎｇ·ｍＬ－１ Ｌｉｎｅａｒｅｑｕａｔｉｏｎ ｒ２ ＬＯＤ／ｎｇ·ｍＬ－１ ＬＯＱ／ｎｇ·ｍＬ－１

Ｃｌｏｎｉｄｉｎｅ ０１－５００ Ｙ＝２７４０５２０Ｘ－８３７３２２０ ０９９９８ ００１ ０１
Ｄｉｈｙｄｒｏｃｈｌｏｒｏｔｈｉａｚｉｄｅ ０１－５００ Ｙ＝２３５９９７０Ｘ＋２３１０５９０ ０９９９６ ００１ ０１
Ｉｒｂｅｓａｒｔａｎ ０１－５００ Ｙ＝１１４８８６０Ｘ－１２５７６４０ １ ００１ ０１
Ｌａｃｉｄｉｐｉｎｅ ０１－５００ Ｙ＝４４０２４８０Ｘ－６４７９８７０ ０９９９９ ００１ ０１
Ｌｉｓｉｎｏｐｒｉｌ ０１－５００ Ｙ＝１７５１９２０Ｘ－２４７１１８０ ０９９９９ ００１ ０１
Ｍｅｔｏｐｒｏｌｏｌ ０１－５００ Ｙ＝１５４８４６０Ｘ＋２１４００００ ０９９９８ ００１ ０１
Ｍｉｃａｒｄｉｓ ０１－５００ Ｙ＝２３９１６２０Ｘ－５４０２８５０ ０９９９９ ００１ ０１
Ｍｉｎｏｘｉｄｉｌ ０１－５００ Ｙ＝６３２４８９Ｘ＋１４９８３９ ０９９９９ ００１ ０１
Ｎｉｆｅｄｉｐｉｎｅ １－５００ Ｙ＝１０３７２４００Ｘ－１４８８０６０ ０９９９９ ０１ １
Ｑｕｉｎａｐｒｉｌ ０１－５００ Ｙ＝６０７６４６Ｘ＋９０４０５４ ０９９９８ ００１ ０１
Ｒｅｓｅｒｐｉｎｅ ０１－５００ Ｙ＝１７５１２９Ｘ＋１２６９９７０ ０９９６３ ００１ ０１
Ｓｏｔａｌｏｌ ０１－５００ Ｙ＝４９５３０６Ｘ－４２６０４６０ ０９９７２ ００１ ０１
Ｔｅｒａｚｏｓｉｎ ０１－５００ Ｙ＝２１９９６１０Ｘ＋５４６６４００ ０９９９８ ００１ ０１
Ｔｒｏｘｅｒｕｔｉｎ １－５００ Ｙ＝２２６４２５０Ｘ－１５５５８０００ ０９９７４ ０１ １
Ｖａｌｓａｒｔａｎ ０１－５００ Ｙ＝１７５６９８０Ｘ＋８００５２２０ ０９９８６ ００１ ０１
Ａｔｏｒｖａｓｔａｔｉｎ ０１－５００ Ｙ＝１２５３０４０Ｘ＋１２６２６５０ ０９９９９ ００１ ０１
Ｂｅｚａｆｉｂｒａｔｅ ０１－５００ Ｙ＝９１１２８８０Ｘ＋５８６１６８００ ０９９７３ ００１ ０１
Ｆｅｎｏｆｉｂｒａｔｅ ０１－５００ Ｙ＝２２６６０６０Ｘ＋１０６６４４００ ０９９８１ ００１ ０１
Ｆｌｕｖａｓｔａｔｉｎ １－５００ Ｙ＝８２４６３４０Ｘ＋９４９３１２００ ０９９１７ ０１ １
Ｇｅｍｆｉｂｒｏｚｉｌ １－５００ Ｙ＝６３２１６００Ｘ＋２８６３９９００ ０９９８５ ０１ １
Ｌｏｖａｓｔａｔｉｎ ０１－５００ Ｙ＝３８８１０８０Ｘ＋１９９９２０ １ ００１ ０１
Ｐｒａｖａｓｔａｔｉｎ ０１－５００ Ｙ＝７６７６９２０Ｘ＋６６９８１９０ ０９９６ ００１ ０１
Ｒｏｓｕｖａｓｔａｔｉｎ ０１－５００ Ｙ＝１１９４１８Ｘ－１１７６６１０ ０９９８３ ００１ ０１
Ｓｉｍｖａｓｔａｔｉｎ ０１－５００ Ｙ＝９５２８４９０Ｘ－１５３５０２００ ０９９９９ ００１ ０１
Ｃａｒｂａｍａｚｅｐｉｎｅ ０１－５００ Ｙ＝３２０５４４０Ｘ－４５６８８４０ ０９９９９ ００１ ０１
Ａｃｉｃｌｏｖｉｒ ０１－５００ Ｙ＝１２０３８８００Ｘ＋９７４５０２００ ０９９５１ ００１ ０１
Ｆａｍｃｉｃｌｏｖｉｒ ０１－５００ Ｙ＝２２９４１５Ｘ－６６６４８０ ０９９９５ ００１ ０１
Ｌａｍｉｖｕｄｉｎｅ ０１－５００ Ｙ＝１９３０１００Ｘ＋９６８１４３０ ０９９８ ００１ ０１
Ｎｅｖｉｒａｐｉｎｅ ０１－５００ Ｙ＝９０４３４７０Ｘ＋６９３５４１００ ０９９６５ ００１ ０１
Ｚｉｄｏｖｕｄｉｎｅ ０１－５００ Ｙ＝５５０２９６０Ｘ－５４０６２７０ １ ００１ ０１
Ｂａｍｂｕｔｅｒｏｌ ０１－５００ Ｙ＝１８４１６３０Ｘ＋６２７４４８ ０９９９９ ００１ ０１
Ｂｅｎｐｒｏｐｅｒｉｎｅ ０１－５００ Ｙ＝２９４４８４０Ｘ－４３２５８４０ ０９９９９ ００１ ０１
Ｃｌｅｎｂｕｔｅｒｏｌ ０１－５００ Ｙ＝１１２７２８０Ｘ－６２０６００ ０９９８８ ００１ ０１
Ｃｌｏｒｐｒｅｎａｌｉｎｅ ０１－５００ Ｙ＝１７８８９２００Ｘ－２４８９８６０ ０９９９９ ００１ ０１
Ｄｅｘｔｒｏｍｅｔｈｏｒｐｈａｎ ０１－５００ Ｙ＝３５６３９６０Ｘ－６２２５６２０ ０９９９９ ００１ ０１
Ｄｉｐｈｅｎｈｙｄｒａｍｉｎｅ ０１－５００ Ｙ＝１９２０９５０Ｘ－６４８９７８０ ０９９９７ ００１ ０１
Ｄｉｐｒｏｐｈｙｌｌｉｎｅ ０１－５００ Ｙ＝３３２４３８０Ｘ－１２８９３０００ ０９９９２ ００１ ０１
Ｄｏｘｏｆｙｌｌｉｎｅ ０１－５００ Ｙ＝１０２９８８０Ｘ＋３７８６５１ ０９９９９ ００１ ０１
Ｈｙｄｒｏｘｙｅｔｈｙｌｔｈｅｏｐｈｙｌｌｉｎｅ ０１－５００ Ｙ＝２４５２１６Ｘ－１４４８７９０ ０９９７６ ００１ ０１

Ｐｅｎｔｏｘｙｖｅｒｉｎｅ ０１－５００ Ｙ＝２４３９８６０Ｘ＋１１６７８７０ ０９９８７ ００１ ０１

Ｐｒｏｃａｔｅｒｏｌ ０１－５００ Ｙ＝７６７５１９０Ｘ＋７２８７４９０ ０９９５７ ００１ ０１

Ｓａｌｂｕｔａｍｏｌ ０１－５００ Ｙ＝２１０４７２０Ｘ＋２６４２１９０ ０９９９８ ００１ ０１

Ｓｕｌｆａｍｅｔｈｏｘａｚｏｌｅ ０１－５００ Ｙ＝１３７４５４０Ｘ－６８５０４５０ ０９９８７ ００１ ０１

Ｔｈｅｏｐｈｙｌｌｉｎｅ １－５００ Ｙ＝２７５１５２０Ｘ＋１２４１４９０ ０９９８６ ０１ １

Ａｃｅｔａｍｉｎｏｐｈｅｎ ０１－５００ Ｙ＝７２４６３１Ｘ＋６７３０９７０ ０９９６６ ００１ ０１

Ｂｕｔａｚｏｄｉｎｅ ０１－５００ Ｙ＝２４６９６４０Ｘ－６７４３２ １ ００１ ０１

Ｄｅｘａｍｅｔｈａｓｏｎｅ ０１－５００ Ｙ＝１４２２２２１０Ｘ－２３６２３３０ ０９９９９ ００１ ０１

Ｄｉｃｌｏｆｅｎａｃ ０１－５００ Ｙ＝４４９４０８７０Ｘ＋５３２５１０００ ０９９２７ ００１ ０１

Ｉｎｄｏｍｅｔａｃｉｎ １－５００ Ｙ＝１２６８５７０Ｘ＋３５３５８９０ ０９９９８ ０１ １

Ｐｉｒｏｘｉｃａｍ ０１－５００ Ｙ＝６３０７０４０Ｘ－１２９４０３００ ０９９９８ ００１ ０１

Ｔｒｉｍｅｔｈｏｐｒｉｍ ０１－５００ Ｙ＝７５８５９３Ｘ＋４４６３２８０ ０９９７８ ００１ ０１

Ａｍｉｎｏｔａｄａｌａｆｉｌ ０１－５００ Ｙ＝２４９０９１０Ｘ－６２０６１４０ ０９９９７ ００１ ０１

Ｈｏｍｏｓｉｌｄｅｎａｆｉｌ ０１－５００ Ｙ＝５０３２１５０Ｘ－４６８７６９０ ０９９９９ ００１ ０１

Ｈｙｄｒｏｘｙｈｏｍｏｓｉｌｄｅｎａｆｉｌ ０１－５００ Ｙ＝６１９８０６０Ｘ＋７９９６９７０ ０９９０１ ００１ ０１

Ｎｏｒｎｅｏｓｉｌｄｅｎａｆｉｌ ０１－５００ Ｙ＝２２４７９４Ｘ－１２７８５１０ ０９９９５ ００１ ０１

Ｐｓｅｕｄｏｖａｒｄｅｎａｆｉｌ ０１－５００ Ｙ＝１７７６４５０Ｘ－５７９１１４０ ０９９９３ ００１ ０１

Ｓｉｌｄｅｎａｆｉｌ ０１－５００ Ｙ＝８０９２６３Ｘ＋１１０８７８００ ０９９０８ ００１ ０１

Ｔａｄａｌａｆｉｌ ０１－５００ Ｙ＝２７７１４６０Ｘ＋４５１２１００ ０９９９７ ００１ ０１

Ｔｈｉｏａｉｌｄｅｎａｆｉｌ ０１－５００ Ｙ＝５９０６００Ｘ－８６３４６６ ０９９９９ ００１ ０１

Ｖａｒｄｅｎａｆｉｌ ０１－５００ Ｙ＝３００７６９３Ｘ－２１７９３３００ ０９９１３ ００１ ０１

·９０８１·
中国药学杂志２０１９年１１月第５４卷第２１期　　　　　　　　　　　 ＣｈｉｎＰｈａｒｍＪ，２０１９Ｎｏｖｅｍｂｅｒ，Ｖｏｌ５４Ｎｏ２１



图１　中药保健品化学药品检测中７２种化合物提取离子流色谱图

Ｆｉｇ１　Ｅｘｔｒａｃｔｉｎｇｉｏｎｃｈｒｏｍａｔｏｇｒａｍｓｏｆ７２ｃｏｍｐｏｕｎｄｓｉｎｔｈｅｄｅｔｅｃｔｉｏｎｏｆａｄｕｌｔｅｒａｎｔｓｉｎｈｅａｌｔｈｐｒｏｄｕｃｔ
·０１８１· ＣｈｉｎＰｈａｒｍＪ，２０１９Ｎｏｖｅｍｂｅｒ，Ｖｏｌ５４Ｎｏ２１　　　　　　　　　　　 中国药学杂志２０１９年１１月第５４卷第２１期



图２　中药保健品化学药品检测中４２种化合物提取离子流色谱图
Ｆｉｇ２　Ｅｘｔｒａｃｔｉｎｇｉｏｎｃｈｒｏｍａｔｏｇｒａｍｓｏｆ４２ｃｏｍｐｏｕｎｄｓｉｎｔｈｅｄｅｔｅｃｔｉｏｎｏｆａｄｕｌｔｅｒａｎｔｓｉｎｈｅａｌｔｈｐｒｏｄｕｃｔ

３４　重复性
取１ｎｇ·ｍＬ－１对照品溶液，重复进样５次，记

录峰面积计算精密度，各组分精密度均＜１０％，精密
度良好。

３５　回收率
取阴性样品１８份，分别采用加样回收率方法测

定加入各对照品适量，用体积分数８０％甲醇超声溶
解，并定量稀释至定量限为０１ｍｇ·ｋｇ－１的化合物
含量分别为低（０１ｍｇ·ｋｇ－１）、中（１ｍｇ·ｋｇ－１）、
高（１０ｍｇ·ｋｇ－１）３个水平，以及定量限为１ｍｇ·
ｋｇ－１的化合物含量分别为低（１ｍｇ·ｋｇ－１）、中
（５ｍｇ·ｋｇ－１）、高（１０ｍｇ·ｋｇ－１）３个水平，每个水

平混合标准溶液各６份，分别进样，记录峰面积以外
标法计算回收率，结果见表３，４。
３６　供试品的测定

取”２４”项下方法制备的供试品溶液５μＬ，按
“２１”和“２２”项下方法测定。在１０种保健食品类
中共检出３批阳性样品，其中，１批检出格列本脲、
厄贝沙坦，含量分别为８６和４６ｍｇ·ｋｇ－１；２批检
出西地那非，含量分别为０８和１３ｍｇ·ｋｇ－１。

４　讨　论
４１　流动相选择

考察色谱条件中的甲醇、乙腈、甲酸水、乙酸

·１１８１·
中国药学杂志２０１９年１１月第５４卷第２１期　　　　　　　　　　　 ＣｈｉｎＰｈａｒｍＪ，２０１９Ｎｏｖｅｍｂｅｒ，Ｖｏｌ５４Ｎｏ２１



　　　　表３　中药保健品化学药品检测中定量限为０１ｍｇ·ｋｇ－１化合物三水平准确度（以回收率表示）测定结果
Ｔａｂ３　Ｔｈｒｅｅｌｅｖｅｌａｃｃｕｒａｃｙｏｆｃｏｍｐｏｕｎｄｗｉｔｈｑｕａｎｔｉｔａｔｉｖｅｌｉｍｉｔｏｆ０１ｍｇ·ｋｇ－１ｉｎｔｈｅｄｅｔｅｃｔｉｏｎｏｆａｄｕｌｔｅｒａｎｔｓｉｎｈｅａｌｔｈｐｒｏｄｕｃｔ（ｅｘ
ｐｒｅｓｓｅｄｉｎｒｅｃｏｖｅｒｙｒａｔｅ）

Ａｎａｌｙｔｅ　　　　　
Ａｖｅｒａｇｅｒｅｃｏｖｅｒｙｒａｔｅ／％

（０１ｍｇ·ｋｇ－１）

ＲＳＤ

／％

Ａｖｅｒａｇｅｒｅｃｏｖｅｒｙｒａｔｅ／％

（１ｍｇ·ｋｇ－１）

ＲＳＤ

／％

Ａｖｅｒａｇｅｒｅｃｏｖｅｒｙｒａｔｅ／％

（１０ｍｇ·ｋｇ－１）

ＲＳＤ

／％

Ａｌｐｒａｚｏｌａｍ ９４０ ３６ ９４７ ８６ １０１８ ５４
Ｂａｒｂｉｔａｌ ８９５ ８１ １１０８ ７９ １０５９ ９１
Ｃｌｏｎａｚｅｐａｍ ６０７ ９７ ９３１ ５１ ９１８ ６７
Ｃｌｏｒａｚｅｐａｔｅ ５８１ ８８ ９１８ ６７ １００８ ８８
Ｄｉａｚｅｐａｍ ６３６ ５１ １０４８ ４７ １１７３ ２４
Ｅｓｔａｚｏｌａｍ ５８２ ５３ ８４４ ４６ ９８３ ６２
Ｌｏｒａｚｅｐａｍ ７２４ ８８ ９８２ ５０ ９３９ ５３
Ｍｉｄａｚｏｌａｍ ７０８ ４６ ９３９ ５３ ９２２ ８６
Ｍｏｇａｄａｎ ６４８ １８ １０３５ ７０ １０１４ ０８
Ｏｘａｚｅｐａｍ ９１６ ７６ １０１４ ０８ １１２５ ４０
Ｐｈｅｎｏｂａｒｂｉｔａｌ ８０３ １１ １１２５ ４０ １１２８ ３３
Ｓｅｃｏｂａｒｂｉｔａｌ ６１３ ０３ ８５９ ５１ １０１０ ３２
Ｓｉｎｏｍｅｎｉｎｅ ６３８ １５ １０２８ ６８ ９３６ ４３
Ｔｒｉａｚｏｌａｍ ６４７ ７８ ９８０ ５８ １１１５ ８７
Ｚａｌｅｐｌｏｎ ９６５ ８１ １１３６ ８１ ９６４ ３６
Ｂｅｃｌｏｍｅｔｈａｓｏｎｅｄｉｐｒｏｐｉｏｎａｔｅ ９０９ ３６ ９５４ ７４ １０９２ ３５
Ｃｌｏｂｅｔａｓｏｌｐｒｏｐｉｏｎａｔｅ ９０９ ０３ ８４６ ４７ ８５２ ５７
Ｃｏｒｔｉｓｏｌ ７５２ ０１ ９００ ８８ １００９ １４
Ｃｏｒｔｉｓｏｎｅａｃｅｔａｔｅ ７０９ ０５ １０８８ ６１ ９０７ ４１
Ｄｅｘａｍｅｔｈａｓｏｎｅａｃｅｔａｔｅ ８２７ ２１ ９６８ ４８ １０６６ ７７
Ｆｌｕｏｃｉｎｏｎｉｄｅ ７２１ ０１ １１４３ ７１ １００８ ７５
Ｈａｌｃｉｎｏｎｉｄｅ ７４６ ０９ ９７７ ６７ ９４７ ２７
Ｈｙｄｒｏｃｏｒｔｉｓｏｎｅａｃｅｔａｔｅ ７１８ ８３ ９７２ ５４ １０７２ ４３
Ｍｅｔａｃｏｒｔａｎｄｒａｃｉｎ ９７１ ０９ １０３３ ３８ １０５１ ４７
Ｍｅｔｈｙｌｐｒｅｄｎｉｓｏｌｏｎｅ ７８６ ０５ １０５４ ２８ １０６１ ８４
Ｐｒｅｄｎｉｓｏｎｅａｃｅｔａｔｅ ７１８ １７ １０７０ ７６ １０１５ ８３
Ｔｒｉａｍｃｉｎｏｌｏｎｅ ６０６ ２８ ９７３ ８５ １０２１ １４
Ｔｒｉａｍｃｉｎｏｌｏｎｅａｃｅｔｏｎｉｄｅａｃｅｔａｔｅ １１５６ １５ ８４３ ７２ １０８７ １４
Ｂｕｍｅｔａｎｉｄｅ １０３９ ５４ １０２６ ５７ １０３８ ７８
Ｂｕｐｒｏｐｉｏｎ １０９４ ２９ ８６７ ６９ １１２６ １３
Ｃａｆｆｅｉｎｅ ８０１ ２１ １０７０ ４９ ９５７ ６８
Ｅｐｈｅｄｒｉｎｅ ６９３ ４４ １００７ ２７ １０１１ ４８
Ｆｅｎｆｌｕｒａｍｉｎｅ １１６４ １０ １０３６ ５３ ９４４ ３９
Ｆｕｒｏｓｅｍｉｄｅ ８７８ １３ ９８８ ５２ １０９３ ６１
Ｐｈｅｎｏｌｐｈｔｈａｌｅｉｎ ６５８ ３５ １１１６ ６５ １０００ ２３
Ｓｅｒｔｒａｌｉｎｅ ７８４ ４８ ９３１ ６０ １０４１ ２５
Ｓｉｂｕｔｒａｍｉｎｅ ７９８ ４８ ９８８ ５７ ９６２ １８
Ｄｉａｂｅｎ １１５９ ５５ １１１５ ４３ ９２１ ４０
Ｇｌｉｂｅｎｃｌａｍｉｄｅ １０７５ ４６ ９１２ ５８ １０３３ １６
Ｇｌｉｂｏｒｎｕｒｉｄｅ １１１７ ４２ ９４４ ４３ １０５３ ３０
Ｇｌｉｃｌａｚｉｄｅ ８５７ ０６ １０５９ ３４ １０７１ １０
Ｇｌｉｍｅｐｉｒｉｄｅ ９４７ ４７ １００７ １１８ １０９４ ７７
Ｇｌｉｐｉｚｉｄｅ １１９３ １５ ８８１ ６１ ８８８ ７２
Ｇｌｉｑｕｉｄｏｎｅ ９８０ ２１ ９５２ １００ １０２１ ５４
Ｐｉｏｇｌｉｔａｚｏｎｅ １１３２ ４５ ９２５ ６５ ９３２ ３７
Ａｔｅｎｏｌｏｌ １０２４ ５６ ９７０ ６１ ８７２ ２５
Ｂｅｎｉｄｉｐｉｎｅ １１７２ ８７ ８７２ ２５ １１３９ ２２
Ｂｉｓｏｐｒｏｌｏｌ １０８２ ３７ ８６２ ０１ １０４１ １８
Ｃａｎｄｅｓａｒｔａｎｃｉｌｅｘｅｔｉｌ １１１５ ２０ ８８３ ５２ ９７２ ５５
Ｃｌｏｎｉｄｉｎｅ １１５０ １９ ８６３ ４２ １０１８ ９２
Ｄｉｈｙｄｒｏｃｈｌｏｒｏｔｈｉａｚｉｄｅ １０５４ ２９ ８５８ ７４ ９５８ ０８
Ｉｒｂｅｓａｒｔａｎ １０８２ ３７ ９１１ ８８ ９９７ ５９
Ｌａｃｉｄｉｐｉｎｅ １００７ １９ ９４０ ４３ ９９４ ８９
Ｌｉｓｉｎｏｐｒｉｌ ９１１ ４５ ９０４ ６３ １０７１ ８４

Ｍｅｔｏｐｒｏｌｏｌ ９８７ ５４ ９２６ ５３ ９９０ ８９

Ｍｉｃａｒｄｉｓ ６０７ ７１ ９６８ ７２ １０３８ １２

Ｍｉｎｏｘｉｄｉｌ １０２２ ４５ ８９５ ６２ ９７８ ５１

Ｑｕｉｎａｐｒｉｌ ６０２ ０４ ９１２ ６８ ９７６ ２９
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续表３（ｃｏｎｔｉｎｕｅｄ）

Ａｎａｌｙｔｅ　　　
Ａｖｅｒａｇｅｒｅｃｏｖｅｒｙｒａｔｅ／％

（０１ｍｇ·ｋｇ－１）

ＲＳＤ

／％

Ａｖｅｒａｇｅｒｅｃｏｖｅｒｙｒａｔｅ／％

（１ｍｇ·ｋｇ－１）

ＲＳＤ

／％

Ａｖｅｒａｇｅｒｅｃｏｖｅｒｙｒａｔｅ／％

（１０ｍｇ·ｋｇ－１）

ＲＳＤ

／％
Ｒｅｓｅｒｐｉｎｅ ５９４ ２４ ９７５ ８４ ９９６ ９６
Ｓｏｔａｌｏｌ １２０４ ５４ １１１８ ７６ ８４６ ０４
Ｔｅｒａｚｏｓｉｎ １１１５ ４５ ８４６ ０４ １０２８ ８１
Ｖａｌｓａｒｔａｎ ６９９ ８５ ９０５ ７８ ９１８ ４５
Ａｔｏｒｖａｓｔａｔｉｎ ７１１ ３７ ９７４ １０３ １００２ ３５
Ｂｅｚａｆｉｂｒａｔｅ ８２７ １０４ １００９ ５７ １０９３ ５６
Ｆｅｎｏｆｉｂｒａｔｅ ８６４ １５ １０９１ ５５ １０２１ ９０
Ｌｏｖａｓｔａｔｉｎ ６２９ ４９ １０２８ ４０ ９８３ ２７
Ｐｒａｖａｓｔａｔｉｎ ９４８ ５２ ９５４ ４９ ９６１ ２８
Ｒｏｓｕｖａｓｔａｔｉｎ ８９３ ３８ １１６５ ４２ １１１４ ３８
Ｓｉｍｖａｓｔａｔｉｎ １１６７ １５７ １０７１ ４４ ９９６ １０
Ｃａｒｂａｍａｚｅｐｉｎｅ ９２８ １３ ８５４ ７３ １０５８ １７
Ａｃｉｃｌｏｖｉｒ １０２０ ４２ ９０３ ６７ １１３４ ４９
Ｆａｍｃｉｃｌｏｖｉｒ ９１５ ３２ １１１７ ５７ １００１ ７９
Ｌａｍｉｖｕｄｉｎｅ ６７０ ８５ ８５２ ４５ １０８３ ６５
Ｎｅｖｉｒａｐｉｎｅ ９１８ ０５ １０５９ ７４ ９７１ ８３
Ｚｉｄｏｖｕｄｉｎｅ １０７５ ３６ １０４８ ５８ ９８３ ８６
Ｂａｍｂｕｔｅｒｏｌ ８３９ ４３ ９０１ ８０ ９５７ ６３
Ｂｅｎｐｒｏｐｅｒｉｎｅ ８６１ １０ ８８６ ７６ １０３９ ５０
Ｃｌｅｎｂｕｔｅｒｏｌ ９３０ ４６ ８７５ ７８ ８９７ ５７
Ｃｌｏｒｐｒｅｎａｌｉｎｅ １１９７ ６９ ８７８ ６２ ９８５ ８８
Ｄｅｘｔｒｏｍｅｔｈｏｒｐｈａｎ ９６４ １８ ８６９ ６８ １００８ ５４
Ｄｉｐｈｅｎｈｙｄｒａｍｉｎｅ １０９９ ６２ ９０４ ５５ ９７４ １６
Ｄｉｐｒｏｐｈｙｌｌｉｎｅ １１４０ ３４ ８７１ ６５ １０１１ ８７
Ｄｏｘｏｆｙｌｌｉｎｅ ９６６ ３６ ９２３ ６９ １０４２ ９９
Ｈｙｄｒｏｘｙｅｔｈｙｌｔｈｅｏｐｈｙｌｌｉｎｅ ８５９ １６ １０１９ ６４ ８４６ ２２
Ｐｅｎｔｏｘｙｖｅｒｉｎｅ ９１５ ３２ ８４３ １１７ １０１４ ８１
Ｐｒｏｃａｔｅｒｏｌ ６７０ ８５ ９９２ １０４ １１０６ ５６
Ｓａｌｂｕｔａｍｏｌ ９１８ ０５ １０８８ ７０ ９３６ ５７
Ｓｕｌｆａｍｅｔｈｏｘａｚｏｌｅ １０７５ ３６ ９８４ ６２ １０１８ ６４
Ａｃｅｔａｍｉｎｏｐｈｅｎ ８６１ １０ １０９５ ５３ １０４５ ８５
Ｂｕｔａｚｏｄｉｎｅ ９３０ ４６ １０９９ ４５ １０１６ ３４
Ｄｅｘａｍｅｔｈａｓｏｎｅ １０８８ ３３ ９６４ ５７ １０４６ ２０
Ｄｉｃｌｏｆｅｎａｃ ９６４ １８ ９３１ ４１ １０６６ ２９
Ｐｉｒｏｘｉｃａｍ １２００ ３４ ９８５ ３５ １０１７ ３３
Ｔｒｉｍｅｔｈｏｐｒｉｍ ９６６ ３６ ９１１ ５５ １０５３ ６９
Ａｍｉｎｏｔａｄａｌａｆｉｌ ８５９ １６ １０２７ ７６ １０８８ ７４
Ｈｏｍｏｓｉｌｄｅｎａｆｉｌ ７２１ ５２ ８８７ ４７ ９５４ １７
Ｈｙｄｒｏｘｙｈｏｍｏｓｉｌｄｅｎａｆｉｌ ６４４ ８３ ９０８ ５６ １０３８ ９２
Ｎｏｒｎｅｏｓｉｌｄｅｎａｆｉｌ １０８６ ５０ １０９６ ４９ ９００ ９３
Ｐｓｅｕｄｏｖａｒｄｅｎａｆｉｌ ８８９ ３８ ８９４ ６７ １１２１ ２８
Ｓｉｌｄｅｎａｆｉｌ ８９４ ０９ ８９５ ８５ ９９１ ５８
Ｔａｄａｌａｆｉｌ ７２２ ９９ １０３４ ６８ ９２８ ９９
Ｔｈｉｏａｉｌｄｅｎａｆｉｌ ６２２ ７１ ９８２ ６２ １０５５ ５８
Ｖａｒｄｅｎａｆｉｌ ５９１ １６ ９３０ ７１ ８６３ ５５

表４　中药保健品化学药品检测中定量限为１ｍｇ·ｋｇ－１化合物三水平准确度（以回收率表示）测定结果
Ｔａｂ４　Ｔｈｒｅｅｌｅｖｅｌａｃｃｕｒａｃｙｏｆｃｏｍｐｏｕｎｄｗｉｔｈｑｕａｎｔｉｔａｔｉｖｅｌｉｍｉｔｏｆ１ｍｇ·ｋｇ－１ｉｎｔｈｅｄｅｔｅｃｔｉｏｎｏｆａｄｕｌｔｅｒａｎｔｓｉｎｈｅａｌｔｈｐｒｏｄｕｃｔ（ｅｘ
ｐｒｅｓｓｅｄｉｎｒｅｃｏｖｅｒｙｒａｔｅ）

Ａｎａｌｙｔｅ　　　　　
Ａｖｅｒａｇｅｒｅｃｏｖｅｒｙｒａｔｅ／％

（１ｍｇ·ｋｇ－１）

ＲＳＤ

／％

Ａｖｅｒａｇｅｒｅｃｏｖｅｒｙｒａｔｅ／％

（５ｍｇ·ｋｇ－１）

ＲＳＤ

／％

Ａｖｅｒａｇｅｒｅｃｏｖｅｒｙｒａｔｅ／％

（１０ｍｇ·ｋｇ－１）

ＲＳＤ

／％
Ａｍｏｂａｒｂｉｔａｌ ９４０ ３５ １０１８ ５４ ９５６ ８５
Ｃｈｌｏｒｍｅｚａｎｏｎｅ ９０４ ０８ ９２６ ４４ ８８１ ３０
Ｚｏｐｉｃｌｏｎｅ ８８７ ２６ １００４ ４８ １０１０ ４７
Ｆｌｕｏｘｅｔｉｎｅ １１０４ ０８ ９５７ ２９ ９５０ ６８
Ｃａｐｔｏｐｒｉｌ １１４９ ３３ １００５ ５９ １１１５ ３９
Ｎｉｆｅｄｉｐｉｎｅ ７４２ ２２ ９４５ ５１ １０４９ １１
Ｔｒｏｘｅｒｕｔｉｎ ８３６ ３９ ９２９ ５８ １１９４ ０７
Ｆｌｕｖａｓｔａｔｉｎ ８０５ ４９ ９９７ ９８ １０８２ ５４
Ｇｅｍｆｉｂｒｏｚｉｌ ８８３ ３９ １１０５ ３８ １０７０ ５１
Ｔｈｅｏｐｈｙｌｌｉｎｅ ８３９ ４３ ９０２ ６４ １０６９ ５５
Ｔｈｅｏｐｈｙｌｌｉｎｅ ８３９ ４３ ９０２ ６４ １０６９ ５５
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铵的洗脱效果，对梯度洗脱程序进行了优化。在电

喷雾正离子模式下，加入适量的甲酸可以起到辅助

电离，提高了响应的作用，故本方法最终采用０１％
体积比浓度的甲酸作为水相的添加剂；通过分别添

加乙腈和甲醇作为有机相，发现使用乙腈时可以获

得更好的峰型和更低的本底干扰，故最终选用乙腈

作为有机相。

４２　质谱条件优化
Ｏｒｂｉｔｒａｐ具有不同的分辨率（１７５００、３５０００、

７００００和１４００００ＦＷＨＭ），分辨率越高可以更好的

区分目标化合物与其他质量数相近组分，考虑到筛

查和定量的准确性，最终采用７００００ＦＷＨＭ的分辨
率作为全扫描分辨率，在该分辨率下，１１５种化合物
保留时间、准确质量数和碎片离子信息见表５，单次
测定在２５ｍｉｎ内基本分离，且互无干扰，理论质量
数与实际测得的质量数相对偏差越小，筛查结果准

确度越高。１１４种分析物的实测和理论质量数偏差
２以下为１０９种，３５以下为５种。采用理论质量
数±５对目标化合物进行提取离子流（ＥＩＣ）处理，可
以获得有效的选择性。

表５　中药保健品化学药品检测中各化合物分子式、保留时间、质量偏差和二级离子
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Ａｔｅｎｏｌｏｌ Ｈｙｐｏｔｅｎｓｉｖｅ Ｃ１４Ｈ２２Ｎ２Ｏ３ ５８３ ２６７１７０３２ ２６７１７０８４ １９５ １４５０６０４７，７４０６０８
Ｂｅｎｉｄｉｐｉｎｅ Ｈｙｐｏｔｅｎｓｉｖｅ Ｃ２８Ｈ３１Ｎ３Ｏ６ １０７３ ５０６２２８５６ ５０６２２８９７ ０８１ ９１０５４８，１７４１２７６，３１５０９７
Ｂｉｓｏｐｒｏｌｏｌ Ｈｙｐｏｔｅｎｓｉｖｅ Ｃ１８Ｈ３１ＮＯ４ ９ ３２６２３２５９ ３２６２３２６４ ０１５ １１６１０７３，７４０６０９
Ｃａｎｄｅｓａｒｔａｎｃｉｌｅｘｅｔｉｌ Ｈｙｐｏｔｅｎｓｉｖｅ Ｃ３３Ｈ３４Ｎ６Ｏ６ １７６３ ６１１２６１２６ ６１１２６１７８ ０８５ ４２３１５５９，２０７０９１７
Ｃａｐｔｏｐｒｉｌ Ｈｙｐｏｔｅｎｓｉｖｅ Ｃ９Ｈ１５ＮＯ３Ｓ ８６４ ２１８０８４５４ ２１８０８４７ ０７３ ７００６５９，１１６０７０９，７５０２７１
Ｃｌｏｎｉｄｉｎｅ Ｈｙｐｏｔｅｎｓｉｖｅ Ｃ９Ｈ９Ｃｌ２Ｎ３ ６５７ ２３００２４６３ ２３００２５０１ １６５ ２１２９９８
Ｄｉｈｙｄｒｏｃｈｌｏｒｏｔｈｉａｚｉｄｅ Ｈｙｐｏｔｅｎｓｉｖｅ Ｃ７Ｈ８ＣｌＮ３Ｏ４Ｓ２ ７４５ ２９５９５７２ ２９５９５８１９ ３３５ ７７９６３９，２０４９８３８，２６８９４６４
Ｉｒｂｅｓａｒｔａｎ Ｈｙｐｏｔｅｎｓｉｖｅ Ｃ２５Ｈ２８Ｎ６Ｏ １１８９ ４２９２３９７４ ４２９２３９９９ ０５８ ２０７０９１５
Ｌａｃｉｄｉｐｉｎｅ Ｈｙｐｏｔｅｎｓｉｖｅ Ｃ２６Ｈ３３ＮＯ６ １７８７ ４５６２３８０６ ４５６２３８２２ ０３５ ４００１７４９，３５４１３３
Ｌｉｓｉｎｏｐｒｉｌ Ｈｙｐｏｔｅｎｓｉｖｅ Ｃ２１Ｈ３１Ｎ３Ｏ５ ６７５ ４０６２３３６５ ４０６２３４０１ ０８９ ８００８１４
Ｍｅｔｏｐｒｏｌｏｌ Ｈｙｐｏｔｅｎｓｉｖｅ Ｃ１５Ｈ２５ＮＯ３ ８０９ ２６８１９０７２ ２６８１９０９５ ０８６ １１６１０７３，７４０６０８
Ｍｉｃａｒｄｉｓ Ｈｙｐｏｔｅｎｓｉｖｅ Ｃ３３Ｈ３０Ｎ４Ｏ２ １０９８ ５１５２４４１５ ５１５２４４４５ ０５８ ２７６１３６７，４９７２３３１
Ｍｉｎｏｘｉｄｉｌ Ｈｙｐｏｔｅｎｓｉｖｅ Ｃ９Ｈ１５Ｎ５Ｏ ７５１ ２１０１３４９４ ２１０１３５１ ０７６ １９３１３２２，１６４０９３１，８４０８１５
Ｎｉｆｅｄｉｐｉｎｅ Ｈｙｐｏｔｅｎｓｉｖｅ Ｃ１７Ｈ１８Ｎ２Ｏ６ １３５９ ３４７１２３７６ ３４７１２４１５ １１２ ２５４１０４６，１９５０９１６
Ｑｕｉｎａｐｒｉｌ Ｈｙｐｏｔｅｎｓｉｖｅ Ｃ２５Ｈ３０Ｎ２Ｏ５ １０８５ ４３９２２２７５ ４３９２２２９３ ０４１ ２３４１４８６，１１７０７０１
Ｒｅｓｅｒｐｉｎｅ Ｈｙｐｏｔｅｎｓｉｖｅ Ｃ３３Ｈ４０Ｎ２Ｏ９ １０８１ ６０９２８０６６ ６０９２８０７６ ０１６ １９５０６５１，１７４０９１３
Ｓｏｔａｌｏｌ Ｈｙｐｏｔｅｎｓｉｖｅ Ｃ１２Ｈ２０Ｎ２Ｏ３Ｓ ５８３ ２７３１２６７４ ２７３１２７１４ １４６ １３３０７６，２１３０６９，２５５１１５９
Ｔｅｒａｚｏｓｉｎ Ｈｙｐｏｔｅｎｓｉｖｅ Ｃ１９Ｈ２５Ｎ５Ｏ４ ７８１ ３８８１９７９３ ３８８１９８１８ ０６４ ２９０１６０８，２４７１１８８，７１０５
Ｔｒｏｘｅｒｕｔｉｎ Ｈｙｐｏｔｅｎｓｉｖｅ Ｃ３３Ｈ４２Ｏ１９ ８２３ ７４３２３９３１ ７４３２３９２ －０１５ ４３５１２８２，８５０２９１
Ｖａｌｓａｒｔａｎ Ｈｙｐｏｔｅｎｓｉｖｅ Ｃ２４Ｈ２９Ｎ５Ｏ３ １３８４ ４３６２３４３２ ４３６２３４８３ １１７ ２０７０９１５，２３５０９８３
Ａｔｏｒｖａｓｔａｔｉｎ Ｌｉｐｉｄｌｏｗｅｒｉｎｇ Ｃ３３Ｈ３５ＦＮ２Ｏ５ １４６９ ５５９２６０２８ ５５９２６０５６ ０５ ４４０２２３８，２５０１０３
Ｂｅｚａｆｉｂｒａｔｅ Ｌｉｐｉｄｌｏｗｅｒｉｎｇ Ｃ１９Ｈ２０ＣｌＮＯ４ １３４８ ３６２１１５３６ ３６２１１５７５ １０８ １３８９９４５，１２１０６５
Ｆｅｎｏｆｉｂｒａｔｅ Ｌｉｐｉｄｌｏｗｅｒｉｎｇ Ｃ２０Ｈ２１ＣｌＯ４ １８５４ ３６１１２０１１ ３６１１２０２７ ０４４ ２３３０３６１，１３８９９４５
Ｆｌｕｖａｓｔａｔｉｎ Ｌｉｐｉｄｌｏｗｅｒｉｎｇ Ｃ２４Ｈ２６ＦＮＯ４ １４７２ ４１２１９１８６ ４１２１９２２ ０８２ ２２４０８６７，２６６１３３６
Ｇｅｍｆｉｂｒｏｚｉｌ Ｌｉｐｉｄｌｏｗｅｒｉｎｇ Ｃ１５Ｈ２２Ｏ３ １６３９ ２４９１４９６２ ２４９１５０１９ ２２９ １３９０４２３，７７００６３
Ｌｏｖａｓｔａｔｉｎ Ｌｉｐｉｄｌｏｗｅｒｉｎｇ Ｃ２４Ｈ３６Ｏ５ １７０６ ４０５２６３５５ ４０５２６３８５ ０７４ １９９１４８１，１７３１３２６
Ｐｒａｖａｓｔａｔｉｎ Ｌｉｐｉｄｌｏｗｅｒｉｎｇ Ｃ２３Ｈ３６Ｏ７ １１１３ ４２３２３８８３ ４２３２４０１７ ３１７ １０１０５９４，５９０１２３
Ｒｏｓｕｖａｓｔａｔｉｎ Ｌｉｐｉｄｌｏｗｅｒｉｎｇ Ｃ２２Ｈ２８ＦＮ３Ｏ６Ｓ １２７１ ４８２１７５５６ ４８２１７５８４ ０５８ ２５８１３９９，３００１５０４
Ｓｉｍｖａｓｔａｔｉｎ Ｌｉｐｉｄｌｏｗｅｒｉｎｇ Ｃ２５Ｈ３８Ｏ５ １７８３ ４１９２７９２ ４１９２７９４２ ０５２ １９９１４８１，１７３１３２５
Ｃａｒｂａｍａｚｅｐｉｎｅ Ｐｓｙｃｈｏｔｒｏｐｉｃ Ｃ１５Ｈ１２Ｎ２Ｏ １１６ ２３７１０２２３ ２３７１０２２６ ０１３ ７９９５０６
Ａｃｉｃｌｏｖｉｒ Ａｎｔｉｖｉｒａｌ Ｃ８Ｈ１１Ｎ５Ｏ３ １７４ ２２６０９３４７ ２２６０９３６１ ０６２ １５２０５６５
Ｆａｍｃｉｃｌｏｖｉｒ Ａｎｔｉｖｉｒａｌ Ｃ１４Ｈ１９Ｎ５Ｏ４ ７５１ ３２２１５０９８ ３２２１５１２５ ０８４ １３６０６１７，２０２１０８５
Ｌａｍｉｖｕｄｉｎｅ Ａｎｔｉｖｉｒａｌ Ｃ８Ｈ１１Ｎ３Ｏ３Ｓ １７７ ２３００５９３９ ２３００５９６ ０９１ １１２０５０４
Ｎｅｖｉｒａｐｉｎｅ Ａｎｔｉｖｉｒａｌ Ｃ１５Ｈ１４Ｎ４Ｏ ９７６ ２６７１２４０４ ２６７１２４２７ ０８６ ２２６０８４７
Ｚｉｄｏｖｕｄｉｎｅ Ａｎｔｉｖｉｒａｌ Ｃ１０Ｈ１３Ｎ５Ｏ４ ７９５ ２６６０８９４８ ２６６０９０２４ ２８６ ２２３０７１８
Ｂａｍｂｕｔｅｒｏｌ Ａｎｔｉｔｕｓｓｉｖｅ Ｃ１８Ｈ２９Ｎ３Ｏ５ ８５５ ３６８２１８ ３６８２１７９９ －００３ ２９４１１４６，７２０４４４
Ｂｅｎｐｒｏｐｅｒｉｎｅ Ａｎｔｉｔｕｓｓｉｖｅ Ｃ２１Ｈ２７ＮＯ １０９ ３１０２１６５４ ３１０２１６５５ ００３ １２６１２８，９１０５４４
Ｃｌｅｎｂｕｔｅｒｏｌ Ａｎｔｉｔｕｓｓｉｖｅ Ｃ１２Ｈ１８Ｃｌ２Ｎ２Ｏ ８１４ ２７７０８６９ ２７７０８７０７ ０６１ ２０３０１３６，１３２０６８２，１６８０４４９
Ｃｌｏｒｐｒｅｎａｌｉｎｅ Ａｎｔｉｔｕｓｓｉｖｅ Ｃ１１Ｈ１６ＣｌＮＯ ７５９ ２１４０９９３２ ２１４０９９４９ ０７９ １５４０４１７，１９６０８８７，１１８０６５１
Ｄｅｘｔｒｏｍｅｔｈｏｒｐｈａｎ Ａｎｔｉｔｕｓｓｉｖｅ Ｃ１８Ｈ２５ＮＯ ９４５ ２７２２００８９ ２７２２０１０５ ０５９ ２１５１４３１，１４７０８０５
Ｄｉｐｈｅｎｈｙｄｒａｍｉｎｅ Ａｎｔｉｔｕｓｓｉｖｅ Ｃ１７Ｈ２１ＮＯ ９６７ ２５６１６９５９ ２５６１６９７４ ０５９ １６７０８５６
Ｄｉｐｒｏｐｈｙｌｌｉｎｅ Ａｎｔｉｔｕｓｓｉｖｅ Ｃ１０Ｈ１４Ｎ４Ｏ４ ６５２ ２５５１０８７８ ２５５１０９１ １２５ １８１０７１８，１２４０５０５
Ｄｏｘｏｆｙｌｌｉｎｅ Ａｎｔｉｔｕｓｓｉｖｅ Ｃ１１Ｈ１４Ｎ４Ｏ４ ８１２ ２６７１０８７８ ２６７１０８９２ ０５２ １８１０７２１，８７０４４１，１２４０５０６
Ｈｙｄｒｏｘｙｅｔｈｙｌｔｈｅｏｐｈｙｌｌｉｎｅ Ａｎｔｉｔｕｓｓｉｖｅ Ｃ９Ｈ１２Ｎ４Ｏ３ ６８ ２２５０９８２２ ２２５０９８３４ ０５３ １８１０７２，１２４０５０６
Ｐｅｎｔｏｘｙｖｅｒｉｎｅ Ａｎｔｉｔｕｓｓｉｖｅ Ｃ２０Ｈ３１ＮＯ３ １０５５ ３３４２３７６７ ３３４２３７８５ ０５４ １００１１２１，７２０８０８
Ｐｒｏｃａｔｅｒｏｌ Ａｎｔｉｔｕｓｓｉｖｅ Ｃ１６Ｈ２２Ｎ２Ｏ３ ６１２ ２９１１７０３２ ２９１１７０７２ １３７ ２７３１５９６，２３１１２４７
Ｓａｌｂｕｔａｍｏｌ Ａｎｔｉｔｕｓｓｉｖｅ Ｃ１３Ｈ２１ＮＯ３ ５７ ２４０１５９４２ ２４０１５９７ １１７ １４８０７５６
Ｓｕｌｆａｍｅｔｈｏｘａｚｏｌｅ Ａｎｔｉｔｕｓｓｉｖｅ Ｃ１０Ｈ１１Ｎ３Ｏ３Ｓ ９８４ ２５４０５９３９ ２５４０５９５５ ０６３ １５６０１１４，１０８０４４４，９２０４９５
Ｔｈｅｏｐｈｙｌｌｉｎｅ Ａｎｔｉｔｕｓｓｉｖｅ Ｃ７Ｈ８Ｎ４Ｏ２ ６５５ １８１０７２ １８１０７２０７ ０３９ １２４０５０６
Ａｃｅｔａｍｉｎｏｐｈｅｎ Ａｎａｌｇｅｓｉｃ Ｃ８Ｈ９ＮＯ２ ６３７ １５２０７０６１ １５２０７０７９ １１８ １１００６
Ｂｕｔａｚｏｄｉｎｅ Ａｎａｌｇｅｓｉｃ Ｃ１９Ｈ２０Ｎ２Ｏ２ １５７４ ３０９１５９７５ ３０９１５９８５ ０３２ １６０１１２，１２００４４４
Ｄｅｘａｍｅｔｈａｓｏｎｅ Ａｎａｌｇｅｓｉｃ Ｃ２２Ｈ２９ＦＯ５ １１７１ ３９３２０７１８ ３９３２０７４３ ０６４ １４７０８０２，２３７１２７１
Ｄｉｃｌｏｆｅｎａｃ Ａｎａｌｇｅｓｉｃ Ｃ１４Ｈ１１Ｃｌ２ＮＯ２ １５０９ ２９６０２３９６ ２９６０２４２６ １０１ ２１４０４１６，２５００１８３

Ｉｎｄｏｍｅｔａｃｉｎ Ａｎａｌｇｅｓｉｃ Ｃ１９Ｈ１６ＣｌＮＯ４ １５０６ ３５８０８４０６ ３５８０８４３８ ０８９ １３８９９４６

Ｐｉｒｏｘｉｃａｍ Ａｎａｌｇｅｓｉｃ Ｃ１５Ｈ１３Ｎ３Ｏ４Ｓ １２４６ ３３２０６９９５ ３３２０７００４ ０２７ ９５０６０３，１２１０３９６，１６４０８１８

·５１８１·
中国药学杂志２０１９年１１月第５４卷第２１期　　　　　　　　　　　 ＣｈｉｎＰｈａｒｍＪ，２０１９Ｎｏｖｅｍｂｅｒ，Ｖｏｌ５４Ｎｏ２１



续表５（ｃｏｎｔｉｎｕｅｄ）

Ａｎａｌｙｔｅ　　　　 Ｃａｔｅｇｏｒｙ　　
Ｍｏｌｅｃｕｌａｒ　

ｆｏｒｍｕｌａ　

Ｒｅｔｅｎｔｉｏｎ

ｔｉｍｅ／ｍｉｎ

Ａｃｃｕｒａｔｅｍａｓｓ／［Ｍ＋Ｈ］＋ｏｒ［Ｍ－Ｈ］－

Ｔｈｅｏｒｅｔｉｃａｌ Ｅｘｐｅｒｉｍｅｎｔａｌ

Ｍａｓｓ

ｄｅｖｉａｔｉｏｎ

Ｐｒｅｃｕｒｓｏｒｉｏｎ

（ｍ／ｚ）
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４３　快速定性筛查数据库的建立
利用四级杆静电场轨道阱串联质谱技术，直接

收集了中药保健品中１１类共１１４种常见化学药物
的一级全扫描和二级质谱数据，建立定性、定量筛查

方法数据库。在实际样品测定时，可在不使用对照

品情况下，直接利用数据库中的一级离子和二级离

子的精确质量数及谱图进行初步确证和初步定量，

节省检验成本。

结果表明，本实验建立基于高效液相色谱与四

级杆静电场轨道阱串联质谱联用技术的分析方法，

可同时在２５ｍｉｎ内对１１４种非法添加成分进行筛
查，消除基质干扰，具有快速、准确，专属性高，覆盖

面广的特点，可应用于日常中药保健品监管工作中，

针对层出不穷的添加手段，严厉打击不法犯罪行为，

提供有力支撑。
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