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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０１％ 甲酸水溶液乙腈为流动相，采用ＳＨＩＳＥＩＤＯＣＡＰＣＥＬＬＰＡＫＣ１８色谱柱（３０ｍｍ×１００
ｍｍ，３μｍ），ＨＰＬＣ进行梯度洗脱（０～１８ｍｉｎ，乙腈从２％到１００％，１８～２３ｍｉｎ，乙腈为１００％，２３１～２５ｍｉｎ，乙腈为２％），柱温
４０℃，流速０３ｍＬ·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３５ｋＶ，鞘气压（Ｎ２）２７５８ｋＰａ，辅助气压（Ｎ２）６８９５ｋＰａ，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

·４０８１· ＣｈｉｎＰｈａｒｍＪ，２０１９Ｎｏｖｅｍｂｅｒ，Ｖｏｌ５４Ｎｏ２１　　　　　　　　　　　 中国药学杂志２０１９年１１月第５４卷第２１期



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（ＨＰＬＣＭＳ）［４７］，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 ＨＰＬＣＭＳ方法采用低
分辨的四级杆［８９］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［１０１２］。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），ＭｉｌｌｉＱ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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Ｄｉａｚａｅｐａｍ ４３９１４５ １７１２２５２０１３０４ ＮａｔｉｏｎａｌＩｎｓｔｉｔｕｔｅｓｆｏｒＦｏｏｄａｎｄＤｒｕｇＣｏｎｔｒｏｌ ９９９ １００４
Ｅｓｔａｚｏｌａｍ ２９９７５１６４ １７１２１９２０１００３ ＮａｔｉｏｎａｌＩｎｓｔｉｔｕｔｅｓｆｏｒＦｏｏｄａｎｄＤｒｕｇＣｏｎｔｒｏｌ ９９７ １００５
Ｌｏｒａｚｅｐａｍ ８６４９１ １７１２５３２０１１０２ ＮａｔｉｏｎａｌＩｎｓｔｉｔｕｔｅｓｆｏｒＦｏｏｄａｎｄＤｒｕｇＣｏｎｔｒｏｌ ９９２ １００４
Ｍｉｄａｚｏｌａｍ ５９４６７６４０ １７１２５０２０１００２ ＮａｔｉｏｎａｌＩｎｓｔｉｔｕｔｅｓｆｏｒＦｏｏｄａｎｄＤｒｕｇＣｏｎｔｒｏｌ ９９９ １００３
Ｍｏｇａｄａｎ １４６２２５ １７１２１７２００４０２ ＮａｔｉｏｎａｌＩｎｓｔｉｔｕｔｅｓｆｏｒＦｏｏｄａｎｄＤｒｕｇＣｏｎｔｒｏｌ １００ １００５
Ｏｘａｚｅｐａｍ ６０４７５１ １７１２２９２０１１０４ ＮａｔｉｏｎａｌＩｎｓｔｉｔｕｔｅｓｆｏｒＦｏｏｄａｎｄＤｒｕｇＣｏｎｔｒｏｌ １００ １００６
Ｐｈｅｎｏｂａｒｂｉｔａｌ ５００６６ １７１２２２２０１２０６ ＮａｔｉｏｎａｌＩｎｓｔｉｔｕｔｅｓｆｏｒＦｏｏｄａｎｄＤｒｕｇＣｏｎｔｒｏｌ １００ １００４
Ｓｅｃｏｂａｒｂｉｔａｌ ７６７３３ １７１２２３２００４０２ ＮａｔｉｏｎａｌＩｎｓｔｉｔｕｔｅｓｆｏｒＦｏｏｄａｎｄＤｒｕｇＣｏｎｔｒｏｌ １００ １００５
Ｓｉｎｏｍｅｎｉｎｅ １１５５７７ ６ＳＣＣ１２２１ ＴｏｒｏｎｔｏＲｅｓｅａｒｃｈＣｈｅｍｉｃａｌｓＩｎｃ １００ １００７
Ｔｒｉａｚｏｌａｍ ２８９１１０１５ １７１２３０２０１２０３ ＮａｔｉｏｎａｌＩｎｓｔｉｔｕｔｅｓｆｏｒＦｏｏｄａｎｄＤｒｕｇＣｏｎｔｒｏｌ ９９６ １００５
Ｚａｌｅｐｌｏｎ １５１３１９３４５ ４ＡＮＲ９６１ ＺｈｅｎｘｉａｎｇＣｏｍｐａｎｙ ９８ １０１２
Ｚｏｐｉｃｌｏｎｅ ４３２００８０２ １００８７０２００８０１ ＮａｔｉｏｎａｌＩｎｓｔｉｔｕｔｅｓｆｏｒＦｏｏｄａｎｄＤｒｕｇＣｏｎｔｒｏｌ ９９９ １００７
Ｂｅｃｌｏｍｅｔｈａｓｏｎｅｄｉｐｒｏｐｉｏｎａｔｅ ５５３４０９８ ＭＯＬ２７６ ＵＳＰ ９９８ １００２
Ｃｌｏｂｅｔａｓｏｌｐｒｏｐｉｏｎａｔｅ ２５１２２４６７ １００３０２２０１１０３ ＮａｔｉｏｎａｌＩｎｓｔｉｔｕｔｅｓｆｏｒＦｏｏｄａｎｄＤｒｕｇＣｏｎｔｒｏｌ ９９０ １０１０
Ｃｏｒｔｉｓｏｌ ５０２３７ ４０３１９ ＤｒＥｈｒｅｎｓｔｏｒｆｅｒＧｍｂＨ ９９８ １００５
Ｃｏｒｔｉｓｏｎｅａｃｅｔａｔｅ ５００４４ ４０８１２ ＤｒＥｈｒｅｎｓｔｏｒｆｅｒＧｍｂＨ ９９４ １００６
Ｄｅｘａｍｅｔｈａｓｏｎｅａｃｅｔａｔｅ １１７７８７３ １００１２２２０１２０６ ＮａｔｉｏｎａｌＩｎｓｔｉｔｕｔｅｓｆｏｒＦｏｏｄａｎｄＤｒｕｇＣｏｎｔｒｏｌ ９９２ １０１７
Ｆｌｕｏｃｉｎｏｎｉｄｅ ３５６１２７ ＫＯＫ１８５ ＵＳＰ ９９７ １００８
Ｈａｌｃｉｎｏｎｉｄｅ ３０９３３５４ ＨＯＬ０１４ ＵＳＰ ９９７ １０１３
Ｈｙｄｒｏｃｏｒｔｉｓｏｎｅａｃｅｔａｔｅ ５００３３ ４０３０２ ＤｒＥｈｒｅｎｓｔｏｒｆｅｒＧｍｂＨ ９９５ １００５
Ｍｅｔａｃｏｒｔａｎｄｒａｃｉｎ ５３０３２ ４０５１７ ＤｒＥｈｒｅｎｓｔｏｒｆｅｒＧｍｂＨ ９８５ １０１１
Ｍｅｔｈｙｌｐｒｅｄｎｉｓｏｌｏｎｅ ５３３６１ ４０７０６ ＤｒＥｈｒｅｎｓｔｏｒｆｅｒＧｍｂＨ ９８９ １００２
Ｐｒｅｄｎｉｓｏｎｅａｃｅｔａｔｅ １２５１００ ７ＭＩＣ１９１１ ＴＲＣ １００ １０１０
Ｔｒｉａｍｃｉｎｏｌｏｎｅ １２４９４７ ＫＯＭ２９０ ＵＳＰ ９９６ １０１１
Ｔｒｉａｍｃｉｎｏｌｏｎｅａｃｅｔｏｎｉｄｅａｃｅｔａｔｅ ３８７００７３ １００１２５２０１４０６ ＮａｔｉｏｎａｌＩｎｓｔｉｔｕｔｅｓｆｏｒＦｏｏｄａｎｄＤｒｕｇＣｏｎｔｒｏｌ ９９１ １００８
Ｂｕｍｅｔａｎｉｄｅ ２８３９５０３１ １００１７３２０１３０３ ＮａｔｉｏｎａｌＩｎｓｔｉｔｕｔｅｓｆｏｒＦｏｏｄａｎｄＤｒｕｇＣｏｎｔｒｏｌ ９９９ １００２
Ｂｕｐｒｏｐｉｏｎ ３４９１１５５２ １００６７１２０１８０２ ＮａｔｉｏｎａｌＩｎｓｔｉｔｕｔｅｓｆｏｒＦｏｏｄａｎｄＤｒｕｇＣｏｎｔｒｏｌ ９９９ １００４
Ｃａｆｆｅｉｎｅ ５８０２ Ｃ０１０００００ ＥｕｒｏｐｅａｎＰｈａｒｍａｃｏｐｅｉａ １００ １００２
Ｅｐｈｅｄｒｉｎｅ ２９９４２３ １７１２４１２０１５０８ ＮａｔｉｏｎａｌＩｎｓｔｉｔｕｔｅｓｆｏｒＦｏｏｄａｎｄＤｒｕｇＣｏｎｔｒｏｌ ９９８ １００１
Ｆｅｎｆｌｕｒａｍｉｎｅ ４５８２４２ ６０８０００８０１ ＬＣＧＧｍｂＨ ９９９ １００５
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续表１（ｃｏｎｔｉｎｕｅｄ）

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

Ｆｌｕｏｘｅｔｉｎｅ ５４９１０８９３ １００５１３２０１６０２ ＮａｔｉｏｎａｌＩｎｓｔｉｔｕｔｅｓｆｏｒＦｏｏｄａｎｄＤｒｕｇＣｏｎｔｒｏｌ ９９３ １００８
Ｆｕｒｏｓｅｍｉｄｅ ５４３１９ １００５４４２０１５０３ ＮａｔｉｏｎａｌＩｎｓｔｉｔｕｔｅｓｆｏｒＦｏｏｄａｎｄＤｒｕｇＣｏｎｔｒｏｌ ９９３ １０１１
Ｐｈｅｎｏｌｐｈｔｈａｌｅｉｎ ７７０９８ １０００９１１９９６０１ ＮａｔｉｏｎａｌＩｎｓｔｉｔｕｔｅｓｆｏｒＦｏｏｄａｎｄＤｒｕｇＣｏｎｔｒｏｌ １００ ９９９
Ｓｅｒｔｒａｌｉｎｅ ７９６１７９６２ １００７０２２００４０１ ＮａｔｉｏｎａｌＩｎｓｔｉｔｕｔｅｓｆｏｒＦｏｏｄａｎｄＤｒｕｇＣｏｎｔｒｏｌ １０００ １００４
Ｓｉｂｕｔｒａｍｉｎｅ １０６６５０５６０ １００６２４２００４０１ ＮａｔｉｏｎａｌＩｎｓｔｉｔｕｔｅｓｆｏｒＦｏｏｄａｎｄＤｒｕｇＣｏｎｔｒｏｌ １００ １００２
Ｄｉａｂｅｎ ６４７７７ １２９１７８ ＤｒＥｈｒｅｎｓｔｏｒｆｅｒ ９９９ １００６
Ｇｌｉｂｅｎｃｌａｍｉｄｅ １０２３８２１８ １０１３５２０１１０５ ＮａｔｉｏｎａｌＩｎｓｔｉｔｕｔｅｓｆｏｒＦｏｏｄａｎｄＤｒｕｇＣｏｎｔｒｏｌ ９９５ １００７
Ｇｌｉｂｏｒｎｕｒｉｄｅ ２６９４４４８９ ５２００２６２０１４０１ ＮａｔｉｏｎａｌＩｎｓｔｉｔｕｔｅｓｆｏｒＦｏｏｄａｎｄＤｒｕｇＣｏｎｔｒｏｌ ９９９ １００６
Ｇｌｉｃｌａｚｉｄｅ ２１１８７９８４ １００２６９２０１５０５ ＮａｔｉｏｎａｌＩｎｓｔｉｔｕｔｅｓｆｏｒＦｏｏｄａｎｄＤｒｕｇＣｏｎｔｒｏｌ ９９９ １００６
Ｇｌｉｍｅｐｉｒｉｄｅ ９３４７９９７１ １００６７４２０１５０３ ＮａｔｉｏｎａｌＩｎｓｔｉｔｕｔｅｓｆｏｒＦｏｏｄａｎｄＤｒｕｇＣｏｎｔｒｏｌ ９９６ １００８
Ｇｌｉｐｉｚｉｄｅ ２９０９４６１９ １００２８１２０１６０４ ＮａｔｉｏｎａｌＩｎｓｔｉｔｕｔｅｓｆｏｒＦｏｏｄａｎｄＤｒｕｇＣｏｎｔｒｏｌ ９９７ １０１２
Ｇｌｉｑｕｉｄｏｎｅ ３３３４２０５１ １００２８０２０１４０３ ＮａｔｉｏｎａｌＩｎｓｔｉｔｕｔｅｓｆｏｒＦｏｏｄａｎｄＤｒｕｇＣｏｎｔｒｏｌ ９９５ １００９
Ｐｉｏｇｌｉｔａｚｏｎｅ １１２５２９１５４ １００６３４２０１２０２ ＮａｔｉｏｎａｌＩｎｓｔｉｔｕｔｅｓｆｏｒＦｏｏｄａｎｄＤｒｕｇＣｏｎｔｒｏｌ １００ １００７
Ａｔｅｎｏｌｏｌ ２９１２２６８７ １００１１７２０１６０６ ＮａｔｉｏｎａｌＩｎｓｔｉｔｕｔｅｓｆｏｒＦｏｏｄａｎｄＤｒｕｇＣｏｎｔｒｏｌ ９９７ １００３
Ｂｅｎｉｄｉｐｉｎｅ １０５９７９１７７ １０１０４９２０１００１ ＮａｔｉｏｎａｌＩｎｓｔｉｔｕｔｅｓｆｏｒＦｏｏｄａｎｄＤｒｕｇＣｏｎｔｒｏｌ １００ １００４
Ｂｉｓｏｐｒｏｌｏｌ １０４３４４２３２ １００７１１２０１６０２ ＮａｔｉｏｎａｌＩｎｓｔｉｔｕｔｅｓｆｏｒＦｏｏｄａｎｄＤｒｕｇＣｏｎｔｒｏｌ ９９７ １００５
Ｃａｎｄｅｓａｒｔａｎｃｉｌｅｘｅｔｉｌ １４５０４０３７５ １００６８５２０１６０２ ＮａｔｉｏｎａｌＩｎｓｔｉｔｕｔｅｓｆｏｒＦｏｏｄａｎｄＤｒｕｇＣｏｎｔｒｏｌ ９９８ １０１０
Ｃａｐｔｏｐｒｉｌ ６２５７１８６２ １００３１８２０１１０３ ＮａｔｉｏｎａｌＩｎｓｔｉｔｕｔｅｓｆｏｒＦｏｏｄａｎｄＤｒｕｇＣｏｎｔｒｏｌ ９９５ １００８
Ｃｌｏｎｉｄｉｎｅ ４２０５９１８ １０００７１２０１６０７ ＮａｔｉｏｎａｌＩｎｓｔｉｔｕｔｅｓｆｏｒＦｏｏｄａｎｄＤｒｕｇＣｏｎｔｒｏｌ １００ ９９８
Ｄｉｈｙｄｒｏｃｈｌｏｒｏｔｈｉａｚｉｄｅ ５８９３５ １００３０９２０１４０４ ＮａｔｉｏｎａｌＩｎｓｔｉｔｕｔｅｓｆｏｒＦｏｏｄａｎｄＤｒｕｇＣｏｎｔｒｏｌ ９９７ １００２
Ｉｒｂｅｓａｒｔａｎ １３８４０２１１６ １００６０７２０１２０２ ＮａｔｉｏｎａｌＩｎｓｔｉｔｕｔｅｓｆｏｒＦｏｏｄａｎｄＤｒｕｇＣｏｎｔｒｏｌ ９９８ １００２
Ｌａｃｉｄｉｐｉｎｅ １０３８９０７８４ １００７４１２００８０２ ＮａｔｉｏｎａｌＩｎｓｔｉｔｕｔｅｓｆｏｒＦｏｏｄａｎｄＤｒｕｇＣｏｎｔｒｏｌ ９９９ １００１
Ｌｉｓｉｎｏｐｒｉｌ ８３９１５８３７ １００８１４２０１２０２ ＮａｔｉｏｎａｌＩｎｓｔｉｔｕｔｅｓｆｏｒＦｏｏｄａｎｄＤｒｕｇＣｏｎｔｒｏｌ ９０７ １１０２
Ｍｅｔｏｐｒｏｌｏｌ ３７３５０５８６ １０００８４２０１４０３ ＮａｔｉｏｎａｌＩｎｓｔｉｔｕｔｅｓｆｏｒＦｏｏｄａｎｄＤｒｕｇＣｏｎｔｒｏｌ ９９９ １００６
Ｍｉｃａｒｄｉｓ １４４７０１４８４ １００６２９２０１２０２ ＮａｔｉｏｎａｌＩｎｓｔｉｔｕｔｅｓｆｏｒＦｏｏｄａｎｄＤｒｕｇＣｏｎｔｒｏｌ ９９６ １００８
Ｍｉｎｏｘｉｄｉｌ ３８３０４９１５ １００２３８１９９７０１ ＮａｔｉｏｎａｌＩｎｓｔｉｔｕｔｅｓｆｏｒＦｏｏｄａｎｄＤｒｕｇＣｏｎｔｒｏｌ １００ １００３
Ｎｉｆｅｄｉｐｉｎｅ ２１８２９２５４ １００３３８２０１６０５ ＮａｔｉｏｎａｌＩｎｓｔｉｔｕｔｅｓｆｏｒＦｏｏｄａｎｄＤｒｕｇＣｏｎｔｒｏｌ ９９８ １００５
Ｑｕｉｎａｐｒｉｌ ８５４４１６１８ １００５６８２０１３０２ ＮａｔｉｏｎａｌＩｎｓｔｉｔｕｔｅｓｆｏｒＦｏｏｄａｎｄＤｒｕｇＣｏｎｔｒｏｌ ９９０ １０１０
Ｒｅｓｅｒｐｉｎｅ ５０５５５ １０００４１２０１２１３ ＮａｔｉｏｎａｌＩｎｓｔｉｔｕｔｅｓｆｏｒＦｏｏｄａｎｄＤｒｕｇＣｏｎｔｒｏｌ ９９０ １００８
Ｓｏｔａｌｏｌ ３９３０２０９ １００７３７２００５０１ ＮａｔｉｏｎａｌＩｎｓｔｉｔｕｔｅｓｆｏｒＦｏｏｄａｎｄＤｒｕｇＣｏｎｔｒｏｌ １００ １００３
Ｔｅｒａｚｏｓｉｎ ６３０７４０８８ １００３７５２０１１０３ ＮａｔｉｏｎａｌＩｎｓｔｉｔｕｔｅｓｆｏｒＦｏｏｄａｎｄＤｒｕｇＣｏｎｔｒｏｌ ９２４ １０８８
Ｔｒｏｘｅｒｕｔｉｎ ７０８５５５４ １００４１６２０１６０７ ＮａｔｉｏｎａｌＩｎｓｔｉｔｕｔｅｓｆｏｒＦｏｏｄａｎｄＤｒｕｇＣｏｎｔｒｏｌ ９７５ １０２７
Ｖａｌｓａｒｔａｎ １３７８６２５３４ １００６５１２０１６０４ ＮａｔｉｏｎａｌＩｎｓｔｉｔｕｔｅｓｆｏｒＦｏｏｄａｎｄＤｒｕｇＣｏｎｔｒｏｌ ９８５ １０１７
Ａｔｏｒｖａｓｔａｔｉｎ １３４５２３０３８ １００５９０２０１３０３ ＮａｔｉｏｎａｌＩｎｓｔｉｔｕｔｅｓｆｏｒＦｏｏｄａｎｄＤｒｕｇＣｏｎｔｒｏｌ ９５３ １０５２
Ｂｅｚａｆｉｂｒａｔｅ ４１８５９６７０ １００７３２２０１６０２ ＮａｔｉｏｎａｌＩｎｓｔｉｔｕｔｅｓｆｏｒＦｏｏｄａｎｄＤｒｕｇＣｏｎｔｒｏｌ ９９６ １００９
Ｆｅｎｏｆｉｂｒａｔｅ ４９５６２２８９ １００７３３２０１５０２ ＮａｔｉｏｎａｌＩｎｓｔｉｔｕｔｅｓｆｏｒＦｏｏｄａｎｄＤｒｕｇＣｏｎｔｒｏｌ ９９９ １０００
Ｆｌｕｖａｓｔａｔｉｎ ９３９５７５５２ １００８００２０１３０２ ＮａｔｉｏｎａｌＩｎｓｔｉｔｕｔｅｓｆｏｒＦｏｏｄａｎｄＤｒｕｇＣｏｎｔｒｏｌ ９５５ １０５０
Ｇｅｍｆｉｂｒｏｚｉｌ ２５８１２３００ １００２８４２００６０２ ＮａｔｉｏｎａｌＩｎｓｔｉｔｕｔｅｓｆｏｒＦｏｏｄａｎｄＤｒｕｇＣｏｎｔｒｏｌ ９９５ １００６
Ｌｏｖａｓｔａｔｉｎ ７５３３０７５５ １００６００２０１５０４ ＮａｔｉｏｎａｌＩｎｓｔｉｔｕｔｅｓｆｏｒＦｏｏｄａｎｄＤｒｕｇＣｏｎｔｒｏｌ ９９４ １００５
Ｐｒａｖａｓｔａｔｉｎ ８１１３１７０６ Ｆ１／２８８ ＵＳＰ ９９０ １０１２
Ｒｏｓｕｖａｓｔａｔｉｎ １４７０９８２０２ １０１０２８２０１２０２ ＮａｔｉｏｎａｌＩｎｓｔｉｔｕｔｅｓｆｏｒＦｏｏｄａｎｄＤｒｕｇＣｏｎｔｒｏｌ ９７６ １０２２
Ｓｉｍｖａｓｔａｔｉｎ ７９９０２６３９ １００６０１２０１００３ ＮａｔｉｏｎａｌＩｎｓｔｉｔｕｔｅｓｆｏｒＦｏｏｄａｎｄＤｒｕｇＣｏｎｔｒｏｌ ９９０ １０１１
Ｃａｒｂａｍａｚｅｐｉｎｅ ２９８４６４ １００１４２２０１７０６ ＮａｔｉｏｎａｌＩｎｓｔｉｔｕｔｅｓｆｏｒＦｏｏｄａｎｄＤｒｕｇＣｏｎｔｒｏｌ １０００ １００５
Ａｃｉｃｌｏｖｉｒ ５９２７７８９３ １４０６３０２０１４０３ ＮａｔｉｏｎａｌＩｎｓｔｉｔｕｔｅｓｆｏｒＦｏｏｄａｎｄＤｒｕｇＣｏｎｔｒｏｌ ９９８ １００２
Ｆａｍｃｉｃｌｏｖｉｒ １０４２２７８７４ １００６２８２０１１０２ ＮａｔｉｏｎａｌＩｎｓｔｉｔｕｔｅｓｆｏｒＦｏｏｄａｎｄＤｒｕｇＣｏｎｔｒｏｌ ９９９ １００１
Ｌａｍｉｖｕｄｉｎｅ １３４６７８１７４ １０１００７２０１５０２ ＮａｔｉｏｎａｌＩｎｓｔｉｔｕｔｅｓｆｏｒＦｏｏｄａｎｄＤｒｕｇＣｏｎｔｒｏｌ ９９９ １００１
Ｎｅｖｉｒａｐｉｎｅ ８８２５５０１０ １００６４１２００４０１ ＮａｔｉｏｎａｌＩｎｓｔｉｔｕｔｅｓｆｏｒＦｏｏｄａｎｄＤｒｕｇＣｏｎｔｒｏｌ １０００ ９９９７
Ｚｉｄｏｖｕｄｉｎｅ ３０５１６８７１ １００６７２２００４０１ ＮａｔｉｏｎａｌＩｎｓｔｉｔｕｔｅｓｆｏｒＦｏｏｄａｎｄＤｒｕｇＣｏｎｔｒｏｌ １０００ １００２
Ｂａｍｂｕｔｅｒｏｌ ８１７３２６５２ １０１００９２００７０１ ＮａｔｉｏｎａｌＩｎｓｔｉｔｕｔｅｓｆｏｒＦｏｏｄａｎｄＤｒｕｇＣｏｎｔｒｏｌ ９９７ １００７
Ｂｅｎｐｒｏｐｅｒｉｎｅ ２１５６２７６ １００２３７２０１３０３ ＮａｔｉｏｎａｌＩｎｓｔｉｔｕｔｅｓｆｏｒＦｏｏｄａｎｄＤｒｕｇＣｏｎｔｒｏｌ ９９８ １００７
Ｃｌｅｎｂｕｔｅｒｏｌ ２１８９８１９１ １０００７２２０１５０３ ＮａｔｉｏｎａｌＩｎｓｔｉｔｕｔｅｓｆｏｒＦｏｏｄａｎｄＤｒｕｇＣｏｎｔｒｏｌ ９０５ １１０６
Ｃｌｏｒｐｒｅｎａｌｉｎｅ ３８１１２５４ １００２２０２０１６０３ ＮａｔｉｏｎａｌＩｎｓｔｉｔｕｔｅｓｆｏｒＦｏｏｄａｎｄＤｒｕｇＣｏｎｔｒｏｌ ９９９ １００３
Ｄｅｘｔｒｏｍｅｔｈｏｒｐｈａｎ １２５７１３ １００２０１２０１２０４ ＮａｔｉｏｎａｌＩｎｓｔｉｔｕｔｅｓｆｏｒＦｏｏｄａｎｄＤｒｕｇＣｏｎｔｒｏｌ ９４８ １０６２
Ｄｉｐｈｅｎｈｙｄｒａｍｉｎｅ ５８７３１ １０００６６２００８０７ ＮａｔｉｏｎａｌＩｎｓｔｉｔｕｔｅｓｆｏｒＦｏｏｄａｎｄＤｒｕｇＣｏｎｔｒｏｌ ９９９ １００３
Ｄｉｐｒｏｐｈｙｌｌｉｎｅ ４７９１８５ １００４１７２０１６０３ ＮａｔｉｏｎａｌＩｎｓｔｉｔｕｔｅｓｆｏｒＦｏｏｄａｎｄＤｒｕｇＣｏｎｔｒｏｌ ９９９ １００８
Ｄｏｘｏｆｙｌｌｉｎｅ ６９９７５８６６ １００６２５２０１２０２ ＮａｔｉｏｎａｌＩｎｓｔｉｔｕｔｅｓｆｏｒＦｏｏｄａｎｄＤｒｕｇＣｏｎｔｒｏｌ ９９９ １０００
Ｈｙｄｒｏｘｙｅｔｈｙｌｔｈｅｏｐｈｙｌｌｉｎｅ ５１９３７９ １００２１５２００６０１ ＮａｔｉｏｎａｌＩｎｓｔｉｔｕｔｅｓｆｏｒＦｏｏｄａｎｄＤｒｕｇＣｏｎｔｒｏｌ １０００ １００６
Ｐｅｎｔｏｘｙｖｅｒｉｎｅ ７７２３６ １００４３２２０１８０３ ＮａｔｉｏｎａｌＩｎｓｔｉｔｕｔｅｓｆｏｒＦｏｏｄａｎｄＤｒｕｇＣｏｎｔｒｏｌ ９９８ １００６
Ｐｒｏｃａｔｅｒｏｌ ８１２６２９３３ １００２７５２００７０２ ＮａｔｉｏｎａｌＩｎｓｔｉｔｕｔｅｓｆｏｒＦｏｏｄａｎｄＤｒｕｇＣｏｎｔｒｏｌ １０００ １００４
Ｓａｌｂｕｔａｍｏｌ １８５５９９４９ １００３２８２０１８０４ ＮａｔｉｏｎａｌＩｎｓｔｉｔｕｔｅｓｆｏｒＦｏｏｄａｎｄＤｒｕｇＣｏｎｔｒｏｌ ９９４ １００３
Ｓｕｌｆａｍｅｔｈｏｘａｚｏｌｅ ７２３４６６ １０００２５２０１５０５ ＮａｔｉｏｎａｌＩｎｓｔｉｔｕｔｅｓｆｏｒＦｏｏｄａｎｄＤｒｕｇＣｏｎｔｒｏｌ ９９６ １００４
Ｔｈｅｏｐｈｙｌｌｉｎｅ ５８５５９ １００１２１２０１１０４ ＮａｔｉｏｎａｌＩｎｓｔｉｔｕｔｅｓｆｏｒＦｏｏｄａｎｄＤｒｕｇＣｏｎｔｒｏｌ １０００ １００５
Ａｃｅｔａｍｉｎｏｐｈｅｎ １０３９０２ １０００１８２０１６１０ ＮａｔｉｏｎａｌＩｎｓｔｉｔｕｔｅｓｆｏｒＦｏｏｄａｎｄＤｒｕｇＣｏｎｔｒｏｌ ９９９ １００５
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续表１（ｃｏｎｔｉｎｕｅｄ）

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

Ｂｕｔａｚｏｄｉｎｅ ５０３３９ １００４８１２０１７０２ ＮａｔｉｏｎａｌＩｎｓｔｉｔｕｔｅｓｆｏｒＦｏｏｄａｎｄＤｒｕｇＣｏｎｔｒｏｌ ９９８ １００５
Ｄｅｘａｍｅｔｈａｓｏｎｅ ５００２２ １００１２９２０１５０６ ＮａｔｉｏｎａｌＩｎｓｔｉｔｕｔｅｓｆｏｒＦｏｏｄａｎｄＤｒｕｇＣｏｎｔｒｏｌ ９９８ １００８
Ｄｉｃｌｏｆｅｎａｃ １５３０７８６５ １００３３４２０１８０３ ＮａｔｉｏｎａｌＩｎｓｔｉｔｕｔｅｓｆｏｒＦｏｏｄａｎｄＤｒｕｇＣｏｎｔｒｏｌ １０００ １０００
Ｉｎｄｏｍｅｔａｃｉｎ ５３８６１ １００２５８２００９０４ ＮａｔｉｏｎａｌＩｎｓｔｉｔｕｔｅｓｆｏｒＦｏｏｄａｎｄＤｒｕｇＣｏｎｔｒｏｌ ９９９ １００６
Ｐｉｒｏｘｉｃａｍ ３６３２２９０４ １００１７７２０１７０４ ＮａｔｉｏｎａｌＩｎｓｔｉｔｕｔｅｓｆｏｒＦｏｏｄａｎｄＤｒｕｇＣｏｎｔｒｏｌ ９９５ １００５
Ｔｒｉｍｅｔｈｏｐｒｉｍ ７３８７０５ １０００３１２０１６０６ ＮａｔｉｏｎａｌＩｎｓｔｉｔｕｔｅｓｆｏｒＦｏｏｄａｎｄＤｒｕｇＣｏｎｔｒｏｌ ９９８ １０１１
Ａｍｉｎｏｔａｄａｌａｆｉｌ ３８５７６９８４６ ５２００４２２０１４０１ ＮａｔｉｏｎａｌＩｎｓｔｉｔｕｔｅｓｆｏｒＦｏｏｄａｎｄＤｒｕｇＣｏｎｔｒｏｌ ９９８ １００８
Ｈｏｍｏｓｉｌｄｅｎａｆｉｌ ６４２９２８０７２ ５２００４６２０１４０１ ＮａｔｉｏｎａｌＩｎｓｔｉｔｕｔｅｓｆｏｒＦｏｏｄａｎｄＤｒｕｇＣｏｎｔｒｏｌ ９９６ １００９
Ｈｙｄｒｏｘｙｈｏｍｏｓｉｌｄｅｎａｆｉｌ １３９７５５８５４ ２０５００１９Ａ６ ＴＬＣＰＨＡＲＭＡＣＥＵＴＩＣＡＬＳＴＡＮＤＡＲＤＳ ９９９ １００２
Ｎｏｒｎｅｏｓｉｌｄｅｎａｆｉｌ ３７１９５９０９０ ５２００４０２０１４０１ ＮａｔｉｏｎａｌＩｎｓｔｉｔｕｔｅｓｆｏｒＦｏｏｄａｎｄＤｒｕｇＣｏｎｔｒｏｌ ９９５ １００２
Ｐｓｅｕｄｏｖａｒｄｅｎａｆｉｌ ２２４７８８３４５ ５２００４１２０１４０１ ＮａｔｉｏｎａｌＩｎｓｔｉｔｕｔｅｓｆｏｒＦｏｏｄａｎｄＤｒｕｇＣｏｎｔｒｏｌ ９９０ １０００
Ｓｉｌｄｅｎａｆｉｌ １３９７５５８３２ ４２００１２２０１４０１ ＮａｔｉｏｎａｌＩｎｓｔｉｔｕｔｅｓｆｏｒＦｏｏｄａｎｄＤｒｕｇＣｏｎｔｒｏｌ ９９０ １０１０
Ｔａｄａｌａｆｉｌ １７１５９６２９５ ２１１３０ ＴＬＣＰＨＡＲＭＡＣＥＵＴＩＣＡＬＳＴＡＮＤＡＲＤＳ ９９９ １００１
Ｔｈｉｏａｉｌｄｅｎａｆｉｌ ８５６１９０４７１ ５２００４８２０１４０１ ＮａｔｉｏｎａｌＩｎｓｔｉｔｕｔｅｓｆｏｒＦｏｏｄａｎｄＤｒｕｇＣｏｎｔｒｏｌ ９９５ １００１
Ｖａｒｄｅｎａｆｉｌ ２２４７８８３４５ １１３２０３５Ａ１ ＴＬＣＰＨＡＲＭＡＣＥＵＴＩＣＡＬＳＴＡＮＤＡＲＤＳ ９９３ １００３

２　实验方法
２１　色谱条件

色谱柱ＳＨＩＳＥＩＤＯＣＡＰＣＥＬＬＰＡＫＣ１８（３０ｍｍ×
１００ｍｍ，３μｍ，日本大阪曹"

公司），流动相Ａ：０１％甲
酸水溶液，Ｂ：乙腈；梯度洗脱：０～１８ｍｉｎ，２％ Ｂ→１００％
Ｂ；１８～２３ｍｉｎ，１００％Ｂ；２３１～２５ｍｉｎ，１００％Ｂ→２％Ｂ；
流速０３ｍＬ·ｍｉｎ－１；柱温：４０℃；进样量：５μＬ。
２２　质谱条件

离子化方式：电喷雾电离（ＥＳＩ＋／ＥＳＩ－）；喷雾电
压：３５ｋＶ；离子传输管温度：３２５℃；汽化温度：３５０
℃；鞘气压（Ｎ２）：２７５８ｋＰａ；辅助气压（Ｎ２）：６８９５
ｋＰａ；ＳＬｅｎｓ：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２０ｅ３，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／ｚ２０，动态排除为５ｓ，ＡｐｅｘＴｒｉｇｇｅｒ为２～５ｓ。
２３　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 ０１、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０５、０１、００１ｎｇ·ｍＬ－１的对照品溶液，
制得系列混合对照品溶液。

２４　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，０２２μｍ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
３１　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。

３２　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
０９９１０，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。
３３　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００１～０１ｎｇ·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
Ｔａｂ２　Ｌｉｎｅａｒｒｅｌａｔｉｏｎｓｈｉｐｓ，ｌｉｎｅａｒｃｏｒｒｅｌａｔｉｏｎｃｏｅｆｆｉｃｉｅｎｔａｎｄｄｅｔｅｃｔｉｏｎｏｆｌｉｍｉｔｏｆｅａｃｈｃｏｍｐｏｕｎｄｉｎｔｈｅｄｅｔｅｃｔｉｏｎｏｆａｄｕｌｔｅｒａｎｔｓｉｎ
ｈｅａｌｔｈｐｒｏｄｕｃｔ

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

Ａｌｐｒａｚｏｌａｍ ０１－５００ Ｙ＝５３５６２４０Ｘ＋７３２０４５ ０９９９９ ００１ ０１

Ａｍｏｂａｒｂｉｔａｌ １－５００ Ｙ＝１７５３１６Ｘ＋６７１７００ ０９９９１ ０１ １

Ｂａｒｂｉｔａｌ ０１－５００ Ｙ＝５３５６２４０Ｘ－７３２０４５０ ０９９９９ ００１ ０１

Ｃｈｌｏｒｍｅｚａｎｏｎｅ １－５００ Ｙ＝１７０８６９０Ｘ＋３１９６５８０ ０９９９８ ０１ １

Ｃｌｏｎａｚｅｐａｍ ０１－５００ Ｙ＝２０４８９２Ｘ－３３８４３６０ ０９９８５ ００１ ０１

Ｃｌｏｒａｚｅｐａｔｅ ０１－５００ Ｙ＝２２２６６２０Ｘ＋６２６４３００ ０９９９４ ００１ ０１

Ｄｉａｚｅｐａｍ ０１－５００ Ｙ＝２３２８５４０Ｘ－１０４７６２０ ０９９８８ ００１ ０１

Ｅｓｔａｚｏｌａｍ ０１－５００ Ｙ＝７２２８４４０Ｘ＋１０２０６６０ ０９９９７ ００１ ０１

Ｌｏｒａｚｅｐａｍ ０１－５００ Ｙ＝５８４３８２Ｘ－８４７０６１ ０９９９８ ００１ ０１

Ｍｉｄａｚｏｌａｍ ０１－５００ Ｙ＝２１３３８２０Ｘ＋７７３０７１０ ０９９８９ ００１ ０１

Ｍｏｇａｄａｎ ０１－５００ Ｙ＝４１４３８５０Ｘ＋１７２７９７０ ０９９８４ ００１ ０１

Ｏｘａｚｅｐａｍ ０１－５００ Ｙ＝１３４１２２００Ｘ＋９８４５５３００ ０９９６ ００１ ０１

Ｐｈｅｎｏｂａｒｂｉｔａｌ ０１－５００ Ｙ＝３８１７７９０Ｘ－１４５４４００ ０９９９２ ００１ ０１

Ｓｅｃｏｂａｒｂｉｔａｌ ０１－５００ Ｙ＝１００５５２００Ｘ＋３７９５２１ ０９９９ ００１ ０１

Ｓｉｎｏｍｅｎｉｎｅ ０１－５００ Ｙ＝３３１０６８０Ｘ＋３４７５５８０ ０９９９８ ００１ ０１

Ｔｒｉａｚｏｌａｍ ０１－５００ Ｙ＝４５４４３４Ｘ＋３１３９５５ ０９９５５９ ００１ ０１

Ｚａｌｅｐｌｏｎ ０１－５００ Ｙ＝１８８７９１０Ｘ＋４９１４０２０ ０９９９４ ００１ ０１

Ｚｏｐｉｃｌｏｎｅ １－５００ Ｙ＝２０３０７１７０Ｘ＋８６９６０８０ １ ０１ １

Ｂｅｃｌｏｍｅｔｈａｓｏｎｅｄｉｐｒｏｐｉｏｎａｔｅ ０１－５００ Ｙ＝６５６３１７０Ｘ－２６９６２１００ ０９９９１ ００１ ０１

Ｃｌｏｂｅｔａｓｏｌｐｒｏｐｉｏｎａｔｅ ０１－５００ Ｙ＝３７７４６６Ｘ－１６４２７４０ ０９９９８ ００１ ０１

Ｃｏｒｔｉｓｏｌ ０１－５００ Ｙ＝６６４７１３０Ｘ＋４３５８８３００ ０９９６５ ００１ ０１

Ｃｏｒｔｉｓｏｎｅａｃｅｔａｔｅ ０１－５００ Ｙ＝２９２３９８Ｘ＋８７１７５４ ０９９９８ ００１ ０１

Ｄｅｘａｍｅｔｈａｓｏｎｅａｃｅｔａｔｅ ０１－５００ Ｙ＝４１０４６２０Ｘ＋３７４２７１００ ０９９４５ ００１ ０１

Ｆｌｕｏｃｉｎｏｎｉｄｅ ０１－５００ Ｙ＝１６５５９１００Ｘ＋３１６２２２０ ０９９９８ ００１ ０１

Ｈａｌｃｉｎｏｎｉｄｅ ０１－５００ Ｙ＝３０７７７６０Ｘ＋１７９８４００ ０９９９９ ００１ ０１

Ｈｙｄｒｏｃｏｒｔｉｓｏｎｅａｃｅｔａｔｅ ０１－５００ Ｙ＝４８３２１４０Ｘ－４３２２６１０ ０９９９６ ００１ ０１

Ｍｅｔａｃｏｒｔａｎｄｒａｃｉｎ ０１－５００ Ｙ＝２９５４５００Ｘ＋１８４０７９００ ０９９７３ ００１ ０１

Ｍｅｔｈｙｌｐｒｅｄｎｉｓｏｌｏｎｅ ０１－５００ Ｙ＝５５０９８００Ｘ＋２７８０５０００ ０９９８２ ００１ ０１

Ｐｒｅｄｎｉｓｏｎｅａｃｅｔａｔｅ ０１－５００ Ｙ＝１２５８４６０Ｘ＋５５４５１１０ ０９９９１ ００１ ０１

Ｔｒｉａｍｃｉｎｏｌｏｎｅ ０１－５００ Ｙ＝１３９４９００Ｘ－４３２８６６０ ０９９９５ ００１ ０１

Ｔｒｉａｍｃｉｎｏｌｏｎｅａｃｅｔｏｎｉｄｅａｃｅｔａｔｅ ０１－５００ Ｙ＝１２０３５６０Ｘ＋３７３２３８０ ０９９９２ ００１ ０１

Ｂｕｍｅｔａｎｉｄｅ ０１－５００ Ｙ＝１４６４１５０Ｘ－６６４７３４０ ０９９９３ ００１ ０１

Ｂｕｐｒｏｐｉｏｎ ０１－５００ Ｙ＝１３１４０４００Ｘ＋１２５１４３０００ ０９９４６ ００１ ０１

Ｃａｆｆｅｉｎｅ ０１－５００ Ｙ＝１５１７０２０Ｘ＋５４４５５３ １ ００１ ０１

Ｅｐｈｅｄｒｉｎｅ ０１－５００ Ｙ＝１０３１４５０Ｘ＋３５９５５７０ ０９９８９ ００１ ０１

Ｆｅｎｆｌｕｒａｍｉｎｅ ０１－５００ Ｙ＝６３７０７０Ｘ＋５０８９５５ ０９９９９ ００１ ０１

Ｆｌｕｏｘｅｔｉｎｅ １－５００ Ｙ＝６３５８２４Ｘ＋３９２９３８ ０９９９９ ０１ １

Ｆｕｒｏｓｅｍｉｄｅ ０１－５００ Ｙ＝４１２１８７０Ｘ＋４５７５６６００ ０９９２４ ００１ ０１

Ｐｈｅｎｏｌｐｈｔｈａｌｅｉｎ ０１－５００ Ｙ＝１２０４４２０Ｘ－９１９０８４ １ ００１ ０１

Ｓｅｒｔｒａｌｉｎｅ ０１－５００ Ｙ＝２４８６８８０Ｘ＋８４９５１９０ ０９９９５ ００１ ０１

Ｓｉｂｕｔｒａｍｉｎｅ ０１－５００ Ｙ＝８８３７９Ｘ＋１０７５３０００ ０９９３２ ００１ ０１

Ｄｉａｂｅｎ ０１－５００ Ｙ＝４６９８０３０Ｘ＋２１１２４８００ １ ００１ ０１

Ｇｌｉｂｅｎｃｌａｍｉｄｅ ０１－５００ Ｙ＝４５２０９７０Ｘ－１３６８２５０ １ ００１ ０１

Ｇｌｉｂｏｒｎｕｒｉｄｅ ０１－５００ Ｙ＝１５３７５２００Ｘ＋１３４２０００００ ０９９５３ ００１ ０１

Ｇｌｉｃｌａｚｉｄｅ ０１－５００ Ｙ＝２２３９７５０Ｘ－５７８１２２ １ ００１ ０１

Ｇｌｉｍｅｐｉｒｉｄｅ ０１－５００ Ｙ＝１８４７７３０Ｘ－５１３５８１０ ０９９９６ ００１ ０１

Ｇｌｉｐｉｚｉｄｅ ０１－５００ Ｙ＝５５５１０００Ｘ＋２００４３６００ ０９９９５ ００１ ０１

Ｇｌｉｑｕｉｄｏｎｅ ０１－５００ Ｙ＝２８２１０６Ｘ－６７３５００ １ ００１ ０１

Ｐｉｏｇｌｉｔａｚｏｎｅ ０１－５００ Ｙ＝１５６３７００Ｘ＋７３７５５０ ０９９９９ ００１ ０１

Ａｔｅｎｏｌｏｌ ０１－５００ Ｙ＝１９６８９８Ｘ－１７５７０３０ ０９９８７ ００１ ０１

Ｂｅｎｉｄｉｐｉｎｅ ０１－５００ Ｙ＝２７９５２４０Ｘ－１３０３２９００ ０９９８８ ００１ ０１

Ｂｉｓｏｐｒｏｌｏｌ ０１－５００ Ｙ＝１９１８２８０Ｘ－４３０００００ ０９９９８ ００１ ０１

Ｃａｎｄｅｓａｒｔａｎｃｉｌｅｘｅｔｉｌ ０１－５００ Ｙ＝６３６５５２０Ｘ＋１６９３２６０ ０９９９１ ００１ ０１

Ｃａｐｔｏｐｒｉｌ １－５００ Ｙ＝３２４３５９Ｘ－１２７２９１００ ０９９９２ ０１ 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 ０１－５００ Ｙ＝２７４０５２０Ｘ－８３７３２２０ ０９９９８ ００１ ０１
Ｄｉｈｙｄｒｏｃｈｌｏｒｏｔｈｉａｚｉｄｅ ０１－５００ Ｙ＝２３５９９７０Ｘ＋２３１０５９０ ０９９９６ ００１ ０１
Ｉｒｂｅｓａｒｔａｎ ０１－５００ Ｙ＝１１４８８６０Ｘ－１２５７６４０ １ ００１ ０１
Ｌａｃｉｄｉｐｉｎｅ ０１－５００ Ｙ＝４４０２４８０Ｘ－６４７９８７０ ０９９９９ ００１ ０１
Ｌｉｓｉｎｏｐｒｉｌ ０１－５００ Ｙ＝１７５１９２０Ｘ－２４７１１８０ ０９９９９ ００１ ０１
Ｍｅｔｏｐｒｏｌｏｌ ０１－５００ Ｙ＝１５４８４６０Ｘ＋２１４００００ ０９９９８ ００１ ０１
Ｍｉｃａｒｄｉｓ ０１－５００ Ｙ＝２３９１６２０Ｘ－５４０２８５０ ０９９９９ ００１ ０１
Ｍｉｎｏｘｉｄｉｌ ０１－５００ Ｙ＝６３２４８９Ｘ＋１４９８３９ ０９９９９ ００１ ０１
Ｎｉｆｅｄｉｐｉｎｅ １－５００ Ｙ＝１０３７２４００Ｘ－１４８８０６０ ０９９９９ ０１ １
Ｑｕｉｎａｐｒｉｌ ０１－５００ Ｙ＝６０７６４６Ｘ＋９０４０５４ ０９９９８ ００１ ０１
Ｒｅｓｅｒｐｉｎｅ ０１－５００ Ｙ＝１７５１２９Ｘ＋１２６９９７０ ０９９６３ ００１ ０１
Ｓｏｔａｌｏｌ ０１－５００ Ｙ＝４９５３０６Ｘ－４２６０４６０ ０９９７２ ００１ ０１
Ｔｅｒａｚｏｓｉｎ ０１－５００ Ｙ＝２１９９６１０Ｘ＋５４６６４００ ０９９９８ ００１ ０１
Ｔｒｏｘｅｒｕｔｉｎ １－５００ Ｙ＝２２６４２５０Ｘ－１５５５８０００ ０９９７４ ０１ １
Ｖａｌｓａｒｔａｎ ０１－５００ Ｙ＝１７５６９８０Ｘ＋８００５２２０ ０９９８６ ００１ ０１
Ａｔｏｒｖａｓｔａｔｉｎ ０１－５００ Ｙ＝１２５３０４０Ｘ＋１２６２６５０ ０９９９９ ００１ ０１
Ｂｅｚａｆｉｂｒａｔｅ ０１－５００ Ｙ＝９１１２８８０Ｘ＋５８６１６８００ ０９９７３ ００１ ０１
Ｆｅｎｏｆｉｂｒａｔｅ ０１－５００ Ｙ＝２２６６０６０Ｘ＋１０６６４４００ ０９９８１ ００１ ０１
Ｆｌｕｖａｓｔａｔｉｎ １－５００ Ｙ＝８２４６３４０Ｘ＋９４９３１２００ ０９９１７ ０１ １
Ｇｅｍｆｉｂｒｏｚｉｌ １－５００ Ｙ＝６３２１６００Ｘ＋２８６３９９００ ０９９８５ ０１ １
Ｌｏｖａｓｔａｔｉｎ ０１－５００ Ｙ＝３８８１０８０Ｘ＋１９９９２０ １ ００１ ０１
Ｐｒａｖａｓｔａｔｉｎ ０１－５００ Ｙ＝７６７６９２０Ｘ＋６６９８１９０ ０９９６ ００１ ０１
Ｒｏｓｕｖａｓｔａｔｉｎ ０１－５００ Ｙ＝１１９４１８Ｘ－１１７６６１０ ０９９８３ ００１ ０１
Ｓｉｍｖａｓｔａｔｉｎ ０１－５００ Ｙ＝９５２８４９０Ｘ－１５３５０２００ ０９９９９ ００１ ０１
Ｃａｒｂａｍａｚｅｐｉｎｅ ０１－５００ Ｙ＝３２０５４４０Ｘ－４５６８８４０ ０９９９９ ００１ ０１
Ａｃｉｃｌｏｖｉｒ ０１－５００ Ｙ＝１２０３８８００Ｘ＋９７４５０２００ ０９９５１ ００１ ０１
Ｆａｍｃｉｃｌｏｖｉｒ ０１－５００ Ｙ＝２２９４１５Ｘ－６６６４８０ ０９９９５ ００１ ０１
Ｌａｍｉｖｕｄｉｎｅ ０１－５００ Ｙ＝１９３０１００Ｘ＋９６８１４３０ ０９９８ ００１ ０１
Ｎｅｖｉｒａｐｉｎｅ ０１－５００ Ｙ＝９０４３４７０Ｘ＋６９３５４１００ ０９９６５ ００１ ０１
Ｚｉｄｏｖｕｄｉｎｅ ０１－５００ Ｙ＝５５０２９６０Ｘ－５４０６２７０ １ ００１ ０１
Ｂａｍｂｕｔｅｒｏｌ ０１－５００ Ｙ＝１８４１６３０Ｘ＋６２７４４８ ０９９９９ ００１ ０１
Ｂｅｎｐｒｏｐｅｒｉｎｅ ０１－５００ Ｙ＝２９４４８４０Ｘ－４３２５８４０ ０９９９９ ００１ ０１
Ｃｌｅｎｂｕｔｅｒｏｌ ０１－５００ Ｙ＝１１２７２８０Ｘ－６２０６００ ０９９８８ ００１ ０１
Ｃｌｏｒｐｒｅｎａｌｉｎｅ ０１－５００ Ｙ＝１７８８９２００Ｘ－２４８９８６０ ０９９９９ ００１ ０１
Ｄｅｘｔｒｏｍｅｔｈｏｒｐｈａｎ ０１－５００ Ｙ＝３５６３９６０Ｘ－６２２５６２０ ０９９９９ ００１ ０１
Ｄｉｐｈｅｎｈｙｄｒａｍｉｎｅ ０１－５００ Ｙ＝１９２０９５０Ｘ－６４８９７８０ ０９９９７ ００１ ０１
Ｄｉｐｒｏｐｈｙｌｌｉｎｅ ０１－５００ Ｙ＝３３２４３８０Ｘ－１２８９３０００ ０９９９２ ００１ ０１
Ｄｏｘｏｆｙｌｌｉｎｅ ０１－５００ Ｙ＝１０２９８８０Ｘ＋３７８６５１ ０９９９９ ００１ ０１
Ｈｙｄｒｏｘｙｅｔｈｙｌｔｈｅｏｐｈｙｌｌｉｎｅ ０１－５００ Ｙ＝２４５２１６Ｘ－１４４８７９０ ０９９７６ ００１ ０１

Ｐｅｎｔｏｘｙｖｅｒｉｎｅ ０１－５００ Ｙ＝２４３９８６０Ｘ＋１１６７８７０ ０９９８７ ００１ ０１

Ｐｒｏｃａｔｅｒｏｌ ０１－５００ Ｙ＝７６７５１９０Ｘ＋７２８７４９０ ０９９５７ ００１ ０１

Ｓａｌｂｕｔａｍｏｌ ０１－５００ Ｙ＝２１０４７２０Ｘ＋２６４２１９０ ０９９９８ ００１ ０１

Ｓｕｌｆａｍｅｔｈｏｘａｚｏｌｅ ０１－５００ Ｙ＝１３７４５４０Ｘ－６８５０４５０ ０９９８７ ００１ ０１

Ｔｈｅｏｐｈｙｌｌｉｎｅ １－５００ Ｙ＝２７５１５２０Ｘ＋１２４１４９０ ０９９８６ ０１ １

Ａｃｅｔａｍｉｎｏｐｈｅｎ ０１－５００ Ｙ＝７２４６３１Ｘ＋６７３０９７０ ０９９６６ ００１ ０１

Ｂｕｔａｚｏｄｉｎｅ ０１－５００ Ｙ＝２４６９６４０Ｘ－６７４３２ １ ００１ ０１

Ｄｅｘａｍｅｔｈａｓｏｎｅ ０１－５００ Ｙ＝１４２２２２１０Ｘ－２３６２３３０ ０９９９９ ００１ ０１

Ｄｉｃｌｏｆｅｎａｃ ０１－５００ Ｙ＝４４９４０８７０Ｘ＋５３２５１０００ ０９９２７ ００１ ０１

Ｉｎｄｏｍｅｔａｃｉｎ １－５００ Ｙ＝１２６８５７０Ｘ＋３５３５８９０ ０９９９８ ０１ １

Ｐｉｒｏｘｉｃａｍ ０１－５００ Ｙ＝６３０７０４０Ｘ－１２９４０３００ ０９９９８ ００１ ０１

Ｔｒｉｍｅｔｈｏｐｒｉｍ ０１－５００ Ｙ＝７５８５９３Ｘ＋４４６３２８０ ０９９７８ ００１ ０１

Ａｍｉｎｏｔａｄａｌａｆｉｌ ０１－５００ Ｙ＝２４９０９１０Ｘ－６２０６１４０ ０９９９７ ００１ ０１

Ｈｏｍｏｓｉｌｄｅｎａｆｉｌ ０１－５００ Ｙ＝５０３２１５０Ｘ－４６８７６９０ ０９９９９ ００１ ０１

Ｈｙｄｒｏｘｙｈｏｍｏｓｉｌｄｅｎａｆｉｌ ０１－５００ Ｙ＝６１９８０６０Ｘ＋７９９６９７０ ０９９０１ ００１ ０１

Ｎｏｒｎｅｏｓｉｌｄｅｎａｆｉｌ ０１－５００ Ｙ＝２２４７９４Ｘ－１２７８５１０ ０９９９５ ００１ ０１

Ｐｓｅｕｄｏｖａｒｄｅｎａｆｉｌ ０１－５００ Ｙ＝１７７６４５０Ｘ－５７９１１４０ ０９９９３ ００１ ０１

Ｓｉｌｄｅｎａｆｉｌ ０１－５００ Ｙ＝８０９２６３Ｘ＋１１０８７８００ ０９９０８ ００１ ０１

Ｔａｄａｌａｆｉｌ ０１－５００ Ｙ＝２７７１４６０Ｘ＋４５１２１００ ０９９９７ ００１ ０１

Ｔｈｉｏａｉｌｄｅｎａｆｉｌ ０１－５００ Ｙ＝５９０６００Ｘ－８６３４６６ ０９９９９ ００１ ０１

Ｖａｒｄｅｎａｆｉｌ ０１－５００ Ｙ＝３００７６９３Ｘ－２１７９３３００ ０９９１３ ００１ ０１
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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

Ｆｉｇ１　Ｅｘｔｒａｃｔｉｎｇｉｏｎｃｈｒｏｍａｔｏｇｒａｍｓｏｆ７２ｃｏｍｐｏｕｎｄｓｉｎｔｈｅｄｅｔｅｃｔｉｏｎｏｆａｄｕｌｔｅｒａｎｔｓｉｎｈｅａｌｔｈｐｒｏｄｕｃｔ
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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
Ｆｉｇ２　Ｅｘｔｒａｃｔｉｎｇｉｏｎｃｈｒｏｍａｔｏｇｒａｍｓｏｆ４２ｃｏｍｐｏｕｎｄｓｉｎｔｈｅｄｅｔｅｃｔｉｏｎｏｆａｄｕｌｔｅｒａｎｔｓｉｎｈｅａｌｔｈｐｒｏｄｕｃｔ

３４　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。

３５　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０１ｍｇ·ｋｇ－１的化合物
含量分别为低（０１ｍｇ·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。
３６　供试品的测定

取”２４”项下方法制备的供试品溶液５μＬ，按
“２１”和“２２”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８６和４６ｍｇ·ｋｇ－１；２批检
出西地那非，含量分别为０８和１３ｍｇ·ｋｇ－１。

４　讨　论
４１　流动相选择

考察色谱条件中的甲醇、乙腈、甲酸水、乙酸

·１１８１·
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　　　　表３　中药保健品化学药品检测中定量限为０１ｍｇ·ｋｇ－１化合物三水平准确度（以回收率表示）测定结果
Ｔａｂ３　Ｔｈｒｅｅｌｅｖｅｌａｃｃｕｒａｃｙｏｆｃｏｍｐｏｕｎｄｗｉｔｈｑｕａｎｔｉｔａｔｉｖｅｌｉｍｉｔｏｆ０１ｍｇ·ｋｇ－１ｉｎｔｈｅｄｅｔｅｃｔｉｏｎｏｆａｄｕｌｔｅｒａｎｔｓｉｎｈｅａｌｔｈｐｒｏｄｕｃｔ（ｅｘ
ｐｒｅｓｓｅｄｉｎｒｅｃｏｖｅｒｙｒａｔｅ）

Ａｎａｌｙｔｅ　　　　　
Ａｖｅｒａｇｅｒｅｃｏｖｅｒｙｒａｔｅ／％

（０１ｍｇ·ｋｇ－１）

ＲＳＤ

／％

Ａｖｅｒａｇｅｒｅｃｏｖｅｒｙｒａｔｅ／％

（１ｍｇ·ｋｇ－１）

ＲＳＤ

／％

Ａｖｅｒａｇｅｒｅｃｏｖｅｒｙｒａｔｅ／％

（１０ｍｇ·ｋｇ－１）

ＲＳＤ

／％

Ａｌｐｒａｚｏｌａｍ ９４０ ３６ ９４７ ８６ １０１８ ５４
Ｂａｒｂｉｔａｌ ８９５ ８１ １１０８ ７９ １０５９ ９１
Ｃｌｏｎａｚｅｐａｍ ６０７ ９７ ９３１ ５１ ９１８ ６７
Ｃｌｏｒａｚｅｐａｔｅ ５８１ ８８ ９１８ ６７ １００８ ８８
Ｄｉａｚｅｐａｍ ６３６ ５１ １０４８ ４７ １１７３ ２４
Ｅｓｔａｚｏｌａｍ ５８２ ５３ ８４４ ４６ ９８３ ６２
Ｌｏｒａｚｅｐａｍ ７２４ ８８ ９８２ ５０ ９３９ ５３
Ｍｉｄａｚｏｌａｍ ７０８ ４６ ９３９ ５３ ９２２ ８６
Ｍｏｇａｄａｎ ６４８ １８ １０３５ ７０ １０１４ ０８
Ｏｘａｚｅｐａｍ ９１６ ７６ １０１４ ０８ １１２５ ４０
Ｐｈｅｎｏｂａｒｂｉｔａｌ ８０３ １１ １１２５ ４０ １１２８ ３３
Ｓｅｃｏｂａｒｂｉｔａｌ ６１３ ０３ ８５９ ５１ １０１０ ３２
Ｓｉｎｏｍｅｎｉｎｅ ６３８ １５ １０２８ ６８ ９３６ ４３
Ｔｒｉａｚｏｌａｍ ６４７ ７８ ９８０ ５８ １１１５ ８７
Ｚａｌｅｐｌｏｎ ９６５ ８１ １１３６ ８１ ９６４ ３６
Ｂｅｃｌｏｍｅｔｈａｓｏｎｅｄｉｐｒｏｐｉｏｎａｔｅ ９０９ ３６ ９５４ ７４ １０９２ ３５
Ｃｌｏｂｅｔａｓｏｌｐｒｏｐｉｏｎａｔｅ ９０９ ０３ ８４６ ４７ ８５２ ５７
Ｃｏｒｔｉｓｏｌ ７５２ ０１ ９００ ８８ １００９ １４
Ｃｏｒｔｉｓｏｎｅａｃｅｔａｔｅ ７０９ ０５ １０８８ ６１ ９０７ ４１
Ｄｅｘａｍｅｔｈａｓｏｎｅａｃｅｔａｔｅ ８２７ ２１ ９６８ ４８ １０６６ ７７
Ｆｌｕｏｃｉｎｏｎｉｄｅ ７２１ ０１ １１４３ ７１ １００８ ７５
Ｈａｌｃｉｎｏｎｉｄｅ ７４６ ０９ ９７７ ６７ ９４７ ２７
Ｈｙｄｒｏｃｏｒｔｉｓｏｎｅａｃｅｔａｔｅ ７１８ ８３ ９７２ ５４ １０７２ ４３
Ｍｅｔａｃｏｒｔａｎｄｒａｃｉｎ ９７１ ０９ １０３３ ３８ １０５１ ４７
Ｍｅｔｈｙｌｐｒｅｄｎｉｓｏｌｏｎｅ ７８６ ０５ １０５４ ２８ １０６１ ８４
Ｐｒｅｄｎｉｓｏｎｅａｃｅｔａｔｅ ７１８ １７ １０７０ ７６ １０１５ ８３
Ｔｒｉａｍｃｉｎｏｌｏｎｅ ６０６ ２８ ９７３ ８５ １０２１ １４
Ｔｒｉａｍｃｉｎｏｌｏｎｅａｃｅｔｏｎｉｄｅａｃｅｔａｔｅ １１５６ １５ ８４３ ７２ １０８７ １４
Ｂｕｍｅｔａｎｉｄｅ １０３９ ５４ １０２６ ５７ １０３８ ７８
Ｂｕｐｒｏｐｉｏｎ １０９４ ２９ ８６７ ６９ １１２６ １３
Ｃａｆｆｅｉｎｅ ８０１ ２１ １０７０ ４９ ９５７ ６８
Ｅｐｈｅｄｒｉｎｅ ６９３ ４４ １００７ ２７ １０１１ ４８
Ｆｅｎｆｌｕｒａｍｉｎｅ １１６４ １０ １０３６ ５３ ９４４ ３９
Ｆｕｒｏｓｅｍｉｄｅ ８７８ １３ ９８８ ５２ １０９３ ６１
Ｐｈｅｎｏｌｐｈｔｈａｌｅｉｎ ６５８ ３５ １１１６ ６５ １０００ ２３
Ｓｅｒｔｒａｌｉｎｅ ７８４ ４８ ９３１ ６０ １０４１ ２５
Ｓｉｂｕｔｒａｍｉｎｅ ７９８ ４８ ９８８ ５７ ９６２ １８
Ｄｉａｂｅｎ １１５９ ５５ １１１５ ４３ ９２１ ４０
Ｇｌｉｂｅｎｃｌａｍｉｄｅ １０７５ ４６ ９１２ ５８ １０３３ １６
Ｇｌｉｂｏｒｎｕｒｉｄｅ １１１７ ４２ ９４４ ４３ １０５３ ３０
Ｇｌｉｃｌａｚｉｄｅ ８５７ ０６ １０５９ ３４ １０７１ １０
Ｇｌｉｍｅｐｉｒｉｄｅ ９４７ ４７ １００７ １１８ １０９４ ７７
Ｇｌｉｐｉｚｉｄｅ １１９３ １５ ８８１ ６１ ８８８ ７２
Ｇｌｉｑｕｉｄｏｎｅ ９８０ ２１ ９５２ １００ １０２１ ５４
Ｐｉｏｇｌｉｔａｚｏｎｅ １１３２ ４５ ９２５ ６５ ９３２ ３７
Ａｔｅｎｏｌｏｌ １０２４ ５６ ９７０ ６１ ８７２ ２５
Ｂｅｎｉｄｉｐｉｎｅ １１７２ ８７ ８７２ ２５ １１３９ ２２
Ｂｉｓｏｐｒｏｌｏｌ １０８２ ３７ ８６２ ０１ １０４１ １８
Ｃａｎｄｅｓａｒｔａｎｃｉｌｅｘｅｔｉｌ １１１５ ２０ ８８３ ５２ ９７２ ５５
Ｃｌｏｎｉｄｉｎｅ １１５０ １９ ８６３ ４２ １０１８ ９２
Ｄｉｈｙｄｒｏｃｈｌｏｒｏｔｈｉａｚｉｄｅ １０５４ ２９ ８５８ ７４ ９５８ ０８
Ｉｒｂｅｓａｒｔａｎ １０８２ ３７ ９１１ ８８ ９９７ ５９
Ｌａｃｉｄｉｐｉｎｅ １００７ １９ ９４０ ４３ ９９４ ８９
Ｌｉｓｉｎｏｐｒｉｌ ９１１ ４５ ９０４ ６３ １０７１ ８４

Ｍｅｔｏｐｒｏｌｏｌ ９８７ ５４ ９２６ ５３ ９９０ ８９

Ｍｉｃａｒｄｉｓ ６０７ ７１ ９６８ ７２ １０３８ １２

Ｍｉｎｏｘｉｄｉｌ １０２２ ４５ ８９５ ６２ ９７８ ５１

Ｑｕｉｎａｐｒｉｌ ６０２ ０４ ９１２ ６８ ９７６ ２９
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续表３（ｃｏｎｔｉｎｕｅｄ）

Ａｎａｌｙｔｅ　　　
Ａｖｅｒａｇｅｒｅｃｏｖｅｒｙｒａｔｅ／％

（０１ｍｇ·ｋｇ－１）

ＲＳＤ

／％

Ａｖｅｒａｇｅｒｅｃｏｖｅｒｙｒａｔｅ／％

（１ｍｇ·ｋｇ－１）

ＲＳＤ

／％

Ａｖｅｒａｇｅｒｅｃｏｖｅｒｙｒａｔｅ／％

（１０ｍｇ·ｋｇ－１）

ＲＳＤ

／％
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Ｔｅｒａｚｏｓｉｎ １１１５ ４５ ８４６ ０４ １０２８ ８１
Ｖａｌｓａｒｔａｎ ６９９ ８５ ９０５ ７８ ９１８ ４５
Ａｔｏｒｖａｓｔａｔｉｎ ７１１ ３７ ９７４ １０３ １００２ ３５
Ｂｅｚａｆｉｂｒａｔｅ ８２７ １０４ １００９ ５７ １０９３ ５６
Ｆｅｎｏｆｉｂｒａｔｅ ８６４ １５ １０９１ ５５ １０２１ ９０
Ｌｏｖａｓｔａｔｉｎ ６２９ ４９ １０２８ ４０ ９８３ ２７
Ｐｒａｖａｓｔａｔｉｎ ９４８ ５２ ９５４ ４９ ９６１ ２８
Ｒｏｓｕｖａｓｔａｔｉｎ ８９３ ３８ １１６５ ４２ １１１４ ３８
Ｓｉｍｖａｓｔａｔｉｎ １１６７ １５７ １０７１ ４４ ９９６ １０
Ｃａｒｂａｍａｚｅｐｉｎｅ ９２８ １３ ８５４ ７３ １０５８ １７
Ａｃｉｃｌｏｖｉｒ １０２０ ４２ ９０３ ６７ １１３４ ４９
Ｆａｍｃｉｃｌｏｖｉｒ ９１５ ３２ １１１７ ５７ １００１ ７９
Ｌａｍｉｖｕｄｉｎｅ ６７０ ８５ ８５２ ４５ １０８３ ６５
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Ｂｅｎｐｒｏｐｅｒｉｎｅ ８６１ １０ ８８６ ７６ １０３９ ５０
Ｃｌｅｎｂｕｔｅｒｏｌ ９３０ ４６ ８７５ ７８ ８９７ ５７
Ｃｌｏｒｐｒｅｎａｌｉｎｅ １１９７ ６９ ８７８ ６２ ９８５ ８８
Ｄｅｘｔｒｏｍｅｔｈｏｒｐｈａｎ ９６４ １８ ８６９ ６８ １００８ ５４
Ｄｉｐｈｅｎｈｙｄｒａｍｉｎｅ １０９９ ６２ ９０４ ５５ ９７４ １６
Ｄｉｐｒｏｐｈｙｌｌｉｎｅ １１４０ ３４ ８７１ ６５ １０１１ ８７
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Ａｃｅｔａｍｉｎｏｐｈｅｎ ８６１ １０ １０９５ ５３ １０４５ ８５
Ｂｕｔａｚｏｄｉｎｅ ９３０ ４６ １０９９ ４５ １０１６ ３４
Ｄｅｘａｍｅｔｈａｓｏｎｅ １０８８ ３３ ９６４ ５７ １０４６ ２０
Ｄｉｃｌｏｆｅｎａｃ ９６４ １８ ９３１ ４１ １０６６ ２９
Ｐｉｒｏｘｉｃａｍ １２００ ３４ ９８５ ３５ １０１７ ３３
Ｔｒｉｍｅｔｈｏｐｒｉｍ ９６６ ３６ ９１１ ５５ １０５３ ６９
Ａｍｉｎｏｔａｄａｌａｆｉｌ ８５９ １６ １０２７ ７６ １０８８ ７４
Ｈｏｍｏｓｉｌｄｅｎａｆｉｌ ７２１ ５２ ８８７ ４７ ９５４ １７
Ｈｙｄｒｏｘｙｈｏｍｏｓｉｌｄｅｎａｆｉｌ ６４４ ８３ ９０８ ５６ １０３８ ９２
Ｎｏｒｎｅｏｓｉｌｄｅｎａｆｉｌ １０８６ ５０ １０９６ ４９ ９００ ９３
Ｐｓｅｕｄｏｖａｒｄｅｎａｆｉｌ ８８９ ３８ ８９４ ６７ １１２１ ２８
Ｓｉｌｄｅｎａｆｉｌ ８９４ ０９ ８９５ ８５ ９９１ ５８
Ｔａｄａｌａｆｉｌ ７２２ ９９ １０３４ ６８ ９２８ ９９
Ｔｈｉｏａｉｌｄｅｎａｆｉｌ ６２２ ７１ ９８２ ６２ １０５５ ５８
Ｖａｒｄｅｎａｆｉｌ ５９１ １６ ９３０ ７１ ８６３ ５５

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
Ｔａｂ４　Ｔｈｒｅｅｌｅｖｅｌａｃｃｕｒａｃｙｏｆｃｏｍｐｏｕｎｄｗｉｔｈｑｕａｎｔｉｔａｔｉｖｅｌｉｍｉｔｏｆ１ｍｇ·ｋｇ－１ｉｎｔｈｅｄｅｔｅｃｔｉｏｎｏｆａｄｕｌｔｅｒａｎｔｓｉｎｈｅａｌｔｈｐｒｏｄｕｃｔ（ｅｘ
ｐｒｅｓｓｅｄｉｎｒｅｃｏｖｅｒｙｒａｔｅ）

Ａｎａｌｙｔｅ　　　　　
Ａｖｅｒａｇｅｒｅｃｏｖｅｒｙｒａｔｅ／％
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Ａｍｏｂａｒｂｉｔａｌ ９４０ ３５ １０１８ ５４ ９５６ ８５
Ｃｈｌｏｒｍｅｚａｎｏｎｅ ９０４ ０８ ９２６ ４４ ８８１ ３０
Ｚｏｐｉｃｌｏｎｅ ８８７ ２６ １００４ ４８ １０１０ ４７
Ｆｌｕｏｘｅｔｉｎｅ １１０４ ０８ ９５７ ２９ ９５０ ６８
Ｃａｐｔｏｐｒｉｌ １１４９ ３３ １００５ ５９ １１１５ ３９
Ｎｉｆｅｄｉｐｉｎｅ ７４２ ２２ ９４５ ５１ １０４９ １１
Ｔｒｏｘｅｒｕｔｉｎ ８３６ ３９ ９２９ ５８ １１９４ ０７
Ｆｌｕｖａｓｔａｔｉｎ ８０５ ４９ ９９７ ９８ １０８２ ５４
Ｇｅｍｆｉｂｒｏｚｉｌ ８８３ ３９ １１０５ ３８ １０７０ ５１
Ｔｈｅｏｐｈｙｌｌｉｎｅ ８３９ ４３ ９０２ ６４ １０６９ ５５
Ｔｈｅｏｐｈｙｌｌｉｎｅ ８３９ ４３ ９０２ ６４ １０６９ ５５

·３１８１·
中国药学杂志２０１９年１１月第５４卷第２１期　　　　　　　　　　　 ＣｈｉｎＰｈａｒｍＪ，２０１９Ｎｏｖｅｍｂｅｒ，Ｖｏｌ５４Ｎｏ２１



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０１％
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。

４２　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，３５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

Ｔａｂ５　Ｍｏｌｅｃｕｌａｒｆｏｒｍｕｌａ，ｒｅｔｅｎｔｉｏｎｔｉｍｅ，ｍａｓｓｄｅｖｉａｔｉｏｎａｎｄｓｅｃｏｎｄａｒｙｉｏｎｓｏｆｅａｃｈｃｏｍｐｏｕｎｄｉｎｔｈｅｄｅｔｅｃｔｉｏｎｏｆａｄｕｌｔｅｒａｎｔｓｉｎ

ｈｅａｌｔｈｐｒｏｄｕｃｔ

Ａｎａｌｙｔｅ　　　　 Ｃａｔｅｇｏｒｙ　　
Ｍｏｌｅｃｕｌａｒ　

ｆｏｒｍｕｌａ　

Ｒｅｔｅｎｔｉｏｎ

ｔｉｍｅ／ｍｉｎ

Ａｃｃｕｒａｔｅｍａｓｓ／［Ｍ＋Ｈ］＋ｏｒ［Ｍ－Ｈ］－

Ｔｈｅｏｒｅｔｉｃａｌ Ｅｘｐｅｒｉｍｅｎｔａｌ

Ｍａｓｓ

ｄｅｖｉａｔｉｏｎ

Ｐｒｅｃｕｒｓｏｒｉｏｎ

（ｍ／ｚ）

Ａｌｐｒａｚｏｌａｍ Ｔｒａｎｑｕｉｌｉｚｅ Ｃ１７Ｈ１３ＣｌＮ４ １２２２ ３０９０９０１５ ３０９０９０５２ １２ ２８１０７０７
Ａｍｏｂａｒｂｉｔａｌ Ｔｒａｎｑｕｉｌｉｚｅ Ｃ１１Ｈ１８Ｎ２Ｏ３ １１８１ ２２５１２４４７ ２２５１２４６８ ０９３ １８２１１７８
Ｂａｒｂｉｔａｌ Ｔｒａｎｑｕｉｌｉｚｅ Ｃ８Ｈ１２Ｎ２Ｏ３ ８１９ １８３０７７５２ １８３０７７２２ －１６４ １４００７０５，９４９１５５
Ｃｈｌｏｒｍｅｚａｎｏｎｅ Ｔｒａｎｑｕｉｌｉｚｅ Ｃ１１Ｈ１２ＣｌＮＯ３Ｓ １１１８ ２７４０２９９２ ２７４０３０２１ １０６ ２０９０６，１５４０４１７，１０２９８５２
Ｃｌｏｎａｚｅｐａｍ Ｔｒａｎｑｕｉｌｉｚｅ Ｃ１５Ｈ１０ＣｌＮ３Ｏ３ １２３９ ３１６０４８３５ ３１６０４８４６ ０３５ ２７００５５１，３０２０４４８
Ｃｌｏｒａｚｅｐａｔｅ Ｔｒａｎｑｕｉｌｉｚｅ Ｃ１６Ｈ１４ＣｌＮ３Ｏ ９０６ ３０００８９８２ ３０００９ ０６ ２７４０９２５，１５４４１６
Ｄｉａｚｅｐａｍ Ｔｒａｎｑｕｉｌｉｚｅ Ｃ１６Ｈ１３ＣｌＮ２Ｏ １４０３ ２８５０７８９２ ２８５０７９３２ １４ １５４０４１７，１９３０８８５
Ｅｓｔａｚｏｌａｍ Ｔｒａｎｑｕｉｌｉｚｅ Ｃ１６Ｈ１１ＣｌＮ４ １１９５ ２９５０７４５ ２９５０７４６５ ０５１ ２６７０５５４，２０５０７５７
Ｌｏｒａｚｅｐａｍ Ｔｒａｎｑｕｉｌｉｚｅ Ｃ１５Ｈ１０Ｃｌ２Ｎ２Ｏ２ １２２２ ３２１０１９２１ ３２１０１９３５ ０４４ ２７５０１３３，３０３００８２，２２９０５２５
Ｍｉｄａｚｏｌａｍ Ｔｒａｎｑｕｉｌｉｚｅ Ｃ１８Ｈ１３ＣｌＦＮ３ ９５６ ３２６０８５４８ ３２６０８５７５ ０８３ ２９１１１６２
Ｍｏｇａｄａｎ Ｔｒａｎｑｕｉｌｉｚｅ Ｃ１５Ｈ１１Ｎ３Ｏ３ １２０２ ２８２０８７３２ ２８２０８７８ １７ ２３６０９４１，１８００８０６
Ｏｘａｚｅｐａｍ Ｔｒａｎｑｕｉｌｉｚｅ Ｃ１５Ｈ１１ＣｌＮ２Ｏ２ １１９７ ２８７０５８１８ ２８７０５８２６ ０２８ ２４１０５２３，２６９０４７１，１０４０４９８
Ｐｈｅｎｏｂａｒｂｉｔａｌ Ｔｒａｎｑｕｉｌｉｚｅ Ｃ１２Ｈ１２Ｎ２Ｏ３ １０２７ ２３１０７７５２ ２３１０７７９６ １９ １８８０７０７，９９９２４４
Ｓｅｃｏｂａｒｂｉｔａｌ Ｔｒａｎｑｕｉｌｉｚｅ Ｃ１２Ｈ１８Ｎ２Ｏ３ １２２９ ２３７１２４４７ ２３７１２４７７ １２７ １９４１１７８，１４７９０１４
Ｓｉｎｏｍｅｎｉｎｅ Ｔｒａｎｑｕｉｌｉｚｅ Ｃ１９Ｈ２３ＮＯ４ ６７２ ３３０１６９９８ ３３０１７０３２ １０３ ２３９０７０１，１８１０６４６
Ｔｒｉａｚｏｌａｍ Ｔｒａｎｑｕｉｌｉｚｅ Ｃ１７Ｈ１２Ｃｌ２Ｎ４ １２３９ ３４３０５１１８ ３４３０５１３３ ０４４ ３０８０８１８，３１５０３１８
Ｚａｌｅｐｌｏｎ Ｔｒａｎｑｕｉｌｉｚｅ Ｃ１７Ｈ１５Ｎ５Ｏ １１６９ ３０６１３４９４ ３０６１３５１９ ０８２ ２３６０９２８，２６４１２４１
Ｚｏｐｉｃｌｏｎｅ Ｔｒａｎｑｕｉｌｉｚｅ Ｃ１７Ｈ１７ＣｌＮ６Ｏ３ ７９４ ３８９１１２３４ ３８９１１２９５ １５７ ２４５０２２２，２１７０２７３，１３９００５６
Ｂｅｃｌｏｍｅｔｈａｓｏｎｅｄｉｐｒｏｐｉｏｎａｔｅ Ｈｏｒｍｏｎｅ Ｃ２８Ｈ３７ＣｌＯ７ １６５１ ５２１２３００６ ５２１２３０９６ １７３ １４７０８０３，３２１１４８
Ｃｌｏｂｅｔａｓｏｌｐｒｏｐｉｏｎａｔｅ Ｈｏｒｍｏｎｅ Ｃ２５Ｈ３２ＣｌＦＯ５ １５７２ ４６７１９９５１ ４６７２００２ １４８ ５７０３４
Ｃｏｒｔｉｓｏｌ Ｈｏｒｍｏｎｅ Ｃ２１Ｈ３０Ｏ５ １０８１ ３６３２１６６ ３６３２１６５５ －０１４ １２１０６４７
Ｃｏｒｔｉｓｏｎｅａｃｅｔａｔｅ Ｈｏｒｍｏｎｅ Ｃ２３Ｈ３０Ｏ６ １３０６ ４０３２１１５２ ４０３２１１４９ －００７ １４７０８０２
Ｄｅｘａｍｅｔｈａｓｏｎｅａｃｅｔａｔｅ Ｈｏｒｍｏｎｅ Ｃ２４Ｈ３１ＦＯ６ １２１９ ４３５２１７７４ ４３５２１７９９ ０５７ １６３１１１５，３４３１８９８
Ｆｌｕｏｃｉｎｏｎｉｄｅ Ｈｏｒｍｏｎｅ Ｃ２６Ｈ３２Ｆ２Ｏ７ １４５９ ４９５２１８８９ ４９５２１９３９ １０１ １２１０６４７
Ｈａｌｃｉｎｏｎｉｄｅ Ｈｏｒｍｏｎｅ Ｃ２４Ｈ３２ＣｌＦＯ５ １５５５ ４５５１９９５１ ４５５２００１３ １３６ １４７８００７，２６３１４３４
Ｈｙｄｒｏｃｏｒｔｉｓｏｎｅａｃｅｔａｔｅ Ｈｏｒｍｏｎｅ Ｃ２３Ｈ３２Ｏ６ １２７７ ４０５２２７１７ ４０５２２７５４ ０９１ １４７０８０３
Ｍｅｔａｃｏｒｔａｎｄｒａｃｉｎ Ｈｏｒｍｏｎｅ Ｃ２１Ｈ２６Ｏ５ １０７３ ３５９１８５３ ３５９１８５３６ ０１７ １４７０８０３，１７１０８０２
Ｍｅｔｈｙｌｐｒｅｄｎｉｓｏｌｏｎｅ Ｈｏｒｍｏｎｅ Ｃ２２Ｈ３０Ｏ５ １１４９ ３７５２１６６ ３７５２１７０４ １１７ １６１０９５９
Ｐｒｅｄｎｉｓｏｎｅａｃｅｔａｔｅ Ｈｏｒｍｏｎｅ Ｃ２３Ｈ２８Ｏ６ １２９ ４０１１９５８７ ４０１１９６３２ １１２ １２１０６４７，３０９１８４３
Ｔｒｉａｍｃｉｎｏｌｏｎｅ Ｈｏｒｍｏｎｅ Ｃ２１Ｈ２７ＦＯ６ ９６３ ３９５１８６４４ ３９５１８６７１ ０６８ ２２５１２７，３５７１６９１
Ｔｒｉａｍｃｉｎｏｌｏｎｅａｃｅｔｏｎｉｄｅａｃｅｔａｔｅ Ｈｏｒｍｏｎｅ Ｃ２６Ｈ３３ＦＯ７ １４５２ ４７７２２８３１ ４７７２２８７３ ０８８ １２１０６４７
Ｂｕｍｅｔａｎｉｄｅ Ｓｌｉｍｍｉｎｇ Ｃ１７Ｈ２０Ｎ２Ｏ５Ｓ １３４９ ３６５１１６５７ ３６５１１６６１ ０１１ ２４０１３８１，１８４０７５６，１５６０８０７
Ｂｕｐｒｏｐｉｏｎ Ｓｌｉｍｍｉｎｇ Ｃ１３Ｈ１８ＣｌＮＯ ８８６ ２４０１１４９７ ２４０１１５０２ ０２１ １８４０５２３，１３１０７３，１６６０４１８
Ｃａｆｆｅｉｎｅ Ｓｌｉｍｍｉｎｇ Ｃ８Ｈ１０Ｎ４Ｏ２ ７３６ １９５０８７６５ １９５０８７９８ １６９ １３８０６６１
Ｅｐｈｅｄｒｉｎｅ Ｓｌｉｍｍｉｎｇ Ｃ１０Ｈ１５ＮＯ ６３１ １６６１２２６４ １６６１２２８３ １１４ １４８１１１８
Ｆｅｎｆｌｕｒａｍｉｎｅ Ｓｌｉｍｍｉｎｇ Ｃ１２Ｈ１６Ｆ３Ｎ ９１９ ２３２１３０７６ ２３２１３０９８ ０９５ １５９０４１５
Ｆｌｕｏｘｅｔｉｎｅ Ｓｌｉｍｍｉｎｇ Ｃ１７Ｈ１８Ｆ３ＮＯ １０６８ ３１０１４１３３ ３１０１４１３３ ０ １６２９７０３，２５９０９２８，１４８１１１７
Ｆｕｒｏｓｅｍｉｄｅ Ｓｌｉｍｍｉｎｇ Ｃ１２Ｈ１１ＣｌＮ２Ｏ５Ｓ １１５ ３２９０００４４ ３２９００１５３ ３３１ ２０４９８３８，２８５０１０８，７７９６４
Ｐｈｅｎｏｌｐｈｔｈａｌｅｉｎ Ｓｌｉｍｍｉｎｇ Ｃ２０Ｈ１４Ｏ４ １１９７ ３１９０９６４９ ３１９０９６４７ －００６ ２２５０５４３
Ｓｅｒｔｒａｌｉｎｅ Ｓｌｉｍｍｉｎｇ Ｃ１７Ｈ１７Ｃｌ２Ｎ １０７５ ３０６０８１０８ ３０６０８１０５ －０１ １５８９７６２，２７５０３８６
Ｓｉｂｕｔｒａｍｉｎｅ Ｓｌｉｍｍｉｎｇ Ｃ１７Ｈ２６ＣｌＮ １０８８ ２８０１８２６５ ２８０１８２８ ０５４ １２５０１５４，１３９０３０８
Ｄｉａｂｅｎ Ｈｙｐｏｇｌｙｃｅｍｉｃ Ｃ１２Ｈ１８Ｎ２Ｏ３Ｓ １３０１ ２７１１１１０９ ２７１１１１２７ ０６６ ７４０９６４，１５５０１６１
Ｇｌｉｂｅｎｃｌａｍｉｄｅ Ｈｙｐｏｇｌｙｃｅｍｉｃ Ｃ２３Ｈ２８ＣｌＮ３Ｏ５Ｓ １５ ４９４１５１１ ４９４１５１７３ １２７ １６９００５１，３６９００７
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续表５（ｃｏｎｔｉｎｕｅｄ）

Ａｎａｌｙｔｅ　　　　 Ｃａｔｅｇｏｒｙ　　
Ｍｏｌｅｃｕｌａｒ　

ｆｏｒｍｕｌａ　

Ｒｅｔｅｎｔｉｏｎ

ｔｉｍｅ／ｍｉｎ

Ａｃｃｕｒａｔｅｍａｓｓ／［Ｍ＋Ｈ］＋ｏｒ［Ｍ－Ｈ］－

Ｔｈｅｏｒｅｔｉｃａｌ Ｅｘｐｅｒｉｍｅｎｔａｌ

Ｍａｓｓ

ｄｅｖｉａｔｉｏｎ

Ｐｒｅｃｕｒｓｏｒｉｏｎ

（ｍ／ｚ）

Ｇｌｉｂｏｒｎｕｒｉｄｅ Ｈｙｐｏｇｌｙｃｅｍｉｃ Ｃ１８Ｈ２６Ｎ２Ｏ４Ｓ １４４６ ３６７１６８６ ３６７１６９１３ １４４ １５２１４３４
Ｇｌｉｃｌａｚｉｄｅ Ｈｙｐｏｇｌｙｃｅｍｉｃ Ｃ１５Ｈ２１Ｎ３Ｏ３Ｓ １４０６ ３２４１３７６４ ３２４１３７６６ ００６ １１００９６４，１２７１２３
Ｇｌｉｍｅｐｉｒｉｄｅ Ｈｙｐｏｇｌｙｃｅｍｉｃ Ｃ２４Ｈ３４Ｎ４Ｏ５Ｓ １５３４ ４９１２３２２７ ４９１２３２６ ０６７ １２６０９１４，３５２１３２５
Ｇｌｉｐｉｚｉｄｅ Ｈｙｐｏｇｌｙｃｅｍｉｃ Ｃ２１Ｈ２７Ｎ５Ｏ４Ｓ １２７１ ４４６１８５６５ ４４６１８６２８ １４１ ３２１１０１５，１６７０１６２
Ｇｌｉｑｕｉｄｏｎｅ Ｈｙｐｏｇｌｙｃｅｍｉｃ Ｃ２７Ｈ３３Ｎ３Ｏ６Ｓ １６２７ ５２８２１６２８ ５２８２１６７４ ０８７ ４０４１１５８，１６７０１６１，１３１０６０４
Ｐｉｏｇｌｉｔａｚｏｎｅ Ｈｙｐｏｇｌｙｃｅｍｉｃ Ｃ１９Ｈ２０Ｎ２Ｏ３Ｓ ９３２ ３５７１２６７４ ３５７１２６８６ ０３４ １３４０９６４
Ａｔｅｎｏｌｏｌ Ｈｙｐｏｔｅｎｓｉｖｅ Ｃ１４Ｈ２２Ｎ２Ｏ３ ５８３ ２６７１７０３２ ２６７１７０８４ １９５ １４５０６０４７，７４０６０８
Ｂｅｎｉｄｉｐｉｎｅ Ｈｙｐｏｔｅｎｓｉｖｅ Ｃ２８Ｈ３１Ｎ３Ｏ６ １０７３ ５０６２２８５６ ５０６２２８９７ ０８１ ９１０５４８，１７４１２７６，３１５０９７
Ｂｉｓｏｐｒｏｌｏｌ Ｈｙｐｏｔｅｎｓｉｖｅ Ｃ１８Ｈ３１ＮＯ４ ９ ３２６２３２５９ ３２６２３２６４ ０１５ １１６１０７３，７４０６０９
Ｃａｎｄｅｓａｒｔａｎｃｉｌｅｘｅｔｉｌ Ｈｙｐｏｔｅｎｓｉｖｅ Ｃ３３Ｈ３４Ｎ６Ｏ６ １７６３ ６１１２６１２６ ６１１２６１７８ ０８５ ４２３１５５９，２０７０９１７
Ｃａｐｔｏｐｒｉｌ Ｈｙｐｏｔｅｎｓｉｖｅ Ｃ９Ｈ１５ＮＯ３Ｓ ８６４ ２１８０８４５４ ２１８０８４７ ０７３ ７００６５９，１１６０７０９，７５０２７１
Ｃｌｏｎｉｄｉｎｅ Ｈｙｐｏｔｅｎｓｉｖｅ Ｃ９Ｈ９Ｃｌ２Ｎ３ ６５７ ２３００２４６３ ２３００２５０１ １６５ ２１２９９８
Ｄｉｈｙｄｒｏｃｈｌｏｒｏｔｈｉａｚｉｄｅ Ｈｙｐｏｔｅｎｓｉｖｅ Ｃ７Ｈ８ＣｌＮ３Ｏ４Ｓ２ ７４５ ２９５９５７２ ２９５９５８１９ ３３５ ７７９６３９，２０４９８３８，２６８９４６４
Ｉｒｂｅｓａｒｔａｎ Ｈｙｐｏｔｅｎｓｉｖｅ Ｃ２５Ｈ２８Ｎ６Ｏ １１８９ ４２９２３９７４ ４２９２３９９９ ０５８ ２０７０９１５
Ｌａｃｉｄｉｐｉｎｅ Ｈｙｐｏｔｅｎｓｉｖｅ Ｃ２６Ｈ３３ＮＯ６ １７８７ ４５６２３８０６ ４５６２３８２２ ０３５ ４００１７４９，３５４１３３
Ｌｉｓｉｎｏｐｒｉｌ Ｈｙｐｏｔｅｎｓｉｖｅ Ｃ２１Ｈ３１Ｎ３Ｏ５ ６７５ ４０６２３３６５ ４０６２３４０１ ０８９ ８００８１４
Ｍｅｔｏｐｒｏｌｏｌ Ｈｙｐｏｔｅｎｓｉｖｅ Ｃ１５Ｈ２５ＮＯ３ ８０９ ２６８１９０７２ ２６８１９０９５ ０８６ １１６１０７３，７４０６０８
Ｍｉｃａｒｄｉｓ Ｈｙｐｏｔｅｎｓｉｖｅ Ｃ３３Ｈ３０Ｎ４Ｏ２ １０９８ ５１５２４４１５ ５１５２４４４５ ０５８ ２７６１３６７，４９７２３３１
Ｍｉｎｏｘｉｄｉｌ Ｈｙｐｏｔｅｎｓｉｖｅ Ｃ９Ｈ１５Ｎ５Ｏ ７５１ ２１０１３４９４ ２１０１３５１ ０７６ １９３１３２２，１６４０９３１，８４０８１５
Ｎｉｆｅｄｉｐｉｎｅ Ｈｙｐｏｔｅｎｓｉｖｅ Ｃ１７Ｈ１８Ｎ２Ｏ６ １３５９ ３４７１２３７６ ３４７１２４１５ １１２ ２５４１０４６，１９５０９１６
Ｑｕｉｎａｐｒｉｌ Ｈｙｐｏｔｅｎｓｉｖｅ Ｃ２５Ｈ３０Ｎ２Ｏ５ １０８５ ４３９２２２７５ ４３９２２２９３ ０４１ ２３４１４８６，１１７０７０１
Ｒｅｓｅｒｐｉｎｅ Ｈｙｐｏｔｅｎｓｉｖｅ Ｃ３３Ｈ４０Ｎ２Ｏ９ １０８１ ６０９２８０６６ ６０９２８０７６ ０１６ １９５０６５１，１７４０９１３
Ｓｏｔａｌｏｌ Ｈｙｐｏｔｅｎｓｉｖｅ Ｃ１２Ｈ２０Ｎ２Ｏ３Ｓ ５８３ ２７３１２６７４ ２７３１２７１４ １４６ １３３０７６，２１３０６９，２５５１１５９
Ｔｅｒａｚｏｓｉｎ Ｈｙｐｏｔｅｎｓｉｖｅ Ｃ１９Ｈ２５Ｎ５Ｏ４ ７８１ ３８８１９７９３ ３８８１９８１８ ０６４ ２９０１６０８，２４７１１８８，７１０５
Ｔｒｏｘｅｒｕｔｉｎ Ｈｙｐｏｔｅｎｓｉｖｅ Ｃ３３Ｈ４２Ｏ１９ ８２３ ７４３２３９３１ ７４３２３９２ －０１５ ４３５１２８２，８５０２９１
Ｖａｌｓａｒｔａｎ Ｈｙｐｏｔｅｎｓｉｖｅ Ｃ２４Ｈ２９Ｎ５Ｏ３ １３８４ ４３６２３４３２ ４３６２３４８３ １１７ ２０７０９１５，２３５０９８３
Ａｔｏｒｖａｓｔａｔｉｎ Ｌｉｐｉｄｌｏｗｅｒｉｎｇ Ｃ３３Ｈ３５ＦＮ２Ｏ５ １４６９ ５５９２６０２８ ５５９２６０５６ ０５ ４４０２２３８，２５０１０３
Ｂｅｚａｆｉｂｒａｔｅ Ｌｉｐｉｄｌｏｗｅｒｉｎｇ Ｃ１９Ｈ２０ＣｌＮＯ４ １３４８ ３６２１１５３６ ３６２１１５７５ １０８ １３８９９４５，１２１０６５
Ｆｅｎｏｆｉｂｒａｔｅ Ｌｉｐｉｄｌｏｗｅｒｉｎｇ Ｃ２０Ｈ２１ＣｌＯ４ １８５４ ３６１１２０１１ ３６１１２０２７ ０４４ ２３３０３６１，１３８９９４５
Ｆｌｕｖａｓｔａｔｉｎ Ｌｉｐｉｄｌｏｗｅｒｉｎｇ Ｃ２４Ｈ２６ＦＮＯ４ １４７２ ４１２１９１８６ ４１２１９２２ ０８２ ２２４０８６７，２６６１３３６
Ｇｅｍｆｉｂｒｏｚｉｌ Ｌｉｐｉｄｌｏｗｅｒｉｎｇ Ｃ１５Ｈ２２Ｏ３ １６３９ ２４９１４９６２ ２４９１５０１９ ２２９ １３９０４２３，７７００６３
Ｌｏｖａｓｔａｔｉｎ Ｌｉｐｉｄｌｏｗｅｒｉｎｇ Ｃ２４Ｈ３６Ｏ５ １７０６ ４０５２６３５５ ４０５２６３８５ ０７４ １９９１４８１，１７３１３２６
Ｐｒａｖａｓｔａｔｉｎ Ｌｉｐｉｄｌｏｗｅｒｉｎｇ Ｃ２３Ｈ３６Ｏ７ １１１３ ４２３２３８８３ ４２３２４０１７ ３１７ １０１０５９４，５９０１２３
Ｒｏｓｕｖａｓｔａｔｉｎ Ｌｉｐｉｄｌｏｗｅｒｉｎｇ Ｃ２２Ｈ２８ＦＮ３Ｏ６Ｓ １２７１ ４８２１７５５６ ４８２１７５８４ ０５８ ２５８１３９９，３００１５０４
Ｓｉｍｖａｓｔａｔｉｎ Ｌｉｐｉｄｌｏｗｅｒｉｎｇ Ｃ２５Ｈ３８Ｏ５ １７８３ ４１９２７９２ ４１９２７９４２ ０５２ １９９１４８１，１７３１３２５
Ｃａｒｂａｍａｚｅｐｉｎｅ Ｐｓｙｃｈｏｔｒｏｐｉｃ Ｃ１５Ｈ１２Ｎ２Ｏ １１６ ２３７１０２２３ ２３７１０２２６ ０１３ ７９９５０６
Ａｃｉｃｌｏｖｉｒ Ａｎｔｉｖｉｒａｌ Ｃ８Ｈ１１Ｎ５Ｏ３ １７４ ２２６０９３４７ ２２６０９３６１ ０６２ １５２０５６５
Ｆａｍｃｉｃｌｏｖｉｒ Ａｎｔｉｖｉｒａｌ Ｃ１４Ｈ１９Ｎ５Ｏ４ ７５１ ３２２１５０９８ ３２２１５１２５ ０８４ １３６０６１７，２０２１０８５
Ｌａｍｉｖｕｄｉｎｅ Ａｎｔｉｖｉｒａｌ Ｃ８Ｈ１１Ｎ３Ｏ３Ｓ １７７ ２３００５９３９ ２３００５９６ ０９１ １１２０５０４
Ｎｅｖｉｒａｐｉｎｅ Ａｎｔｉｖｉｒａｌ Ｃ１５Ｈ１４Ｎ４Ｏ ９７６ ２６７１２４０４ ２６７１２４２７ ０８６ ２２６０８４７
Ｚｉｄｏｖｕｄｉｎｅ Ａｎｔｉｖｉｒａｌ Ｃ１０Ｈ１３Ｎ５Ｏ４ ７９５ ２６６０８９４８ ２６６０９０２４ ２８６ ２２３０７１８
Ｂａｍｂｕｔｅｒｏｌ Ａｎｔｉｔｕｓｓｉｖｅ Ｃ１８Ｈ２９Ｎ３Ｏ５ ８５５ ３６８２１８ ３６８２１７９９ －００３ ２９４１１４６，７２０４４４
Ｂｅｎｐｒｏｐｅｒｉｎｅ Ａｎｔｉｔｕｓｓｉｖｅ Ｃ２１Ｈ２７ＮＯ １０９ ３１０２１６５４ ３１０２１６５５ ００３ １２６１２８，９１０５４４
Ｃｌｅｎｂｕｔｅｒｏｌ Ａｎｔｉｔｕｓｓｉｖｅ Ｃ１２Ｈ１８Ｃｌ２Ｎ２Ｏ ８１４ ２７７０８６９ ２７７０８７０７ ０６１ ２０３０１３６，１３２０６８２，１６８０４４９
Ｃｌｏｒｐｒｅｎａｌｉｎｅ Ａｎｔｉｔｕｓｓｉｖｅ Ｃ１１Ｈ１６ＣｌＮＯ ７５９ ２１４０９９３２ ２１４０９９４９ ０７９ １５４０４１７，１９６０８８７，１１８０６５１
Ｄｅｘｔｒｏｍｅｔｈｏｒｐｈａｎ Ａｎｔｉｔｕｓｓｉｖｅ Ｃ１８Ｈ２５ＮＯ ９４５ ２７２２００８９ ２７２２０１０５ ０５９ ２１５１４３１，１４７０８０５
Ｄｉｐｈｅｎｈｙｄｒａｍｉｎｅ Ａｎｔｉｔｕｓｓｉｖｅ Ｃ１７Ｈ２１ＮＯ ９６７ ２５６１６９５９ ２５６１６９７４ ０５９ １６７０８５６
Ｄｉｐｒｏｐｈｙｌｌｉｎｅ Ａｎｔｉｔｕｓｓｉｖｅ Ｃ１０Ｈ１４Ｎ４Ｏ４ ６５２ ２５５１０８７８ ２５５１０９１ １２５ １８１０７１８，１２４０５０５
Ｄｏｘｏｆｙｌｌｉｎｅ Ａｎｔｉｔｕｓｓｉｖｅ Ｃ１１Ｈ１４Ｎ４Ｏ４ ８１２ ２６７１０８７８ ２６７１０８９２ ０５２ １８１０７２１，８７０４４１，１２４０５０６
Ｈｙｄｒｏｘｙｅｔｈｙｌｔｈｅｏｐｈｙｌｌｉｎｅ Ａｎｔｉｔｕｓｓｉｖｅ Ｃ９Ｈ１２Ｎ４Ｏ３ ６８ ２２５０９８２２ ２２５０９８３４ ０５３ １８１０７２，１２４０５０６
Ｐｅｎｔｏｘｙｖｅｒｉｎｅ Ａｎｔｉｔｕｓｓｉｖｅ Ｃ２０Ｈ３１ＮＯ３ １０５５ ３３４２３７６７ ３３４２３７８５ ０５４ １００１１２１，７２０８０８
Ｐｒｏｃａｔｅｒｏｌ Ａｎｔｉｔｕｓｓｉｖｅ Ｃ１６Ｈ２２Ｎ２Ｏ３ ６１２ ２９１１７０３２ ２９１１７０７２ １３７ ２７３１５９６，２３１１２４７
Ｓａｌｂｕｔａｍｏｌ Ａｎｔｉｔｕｓｓｉｖｅ Ｃ１３Ｈ２１ＮＯ３ ５７ ２４０１５９４２ ２４０１５９７ １１７ １４８０７５６
Ｓｕｌｆａｍｅｔｈｏｘａｚｏｌｅ Ａｎｔｉｔｕｓｓｉｖｅ Ｃ１０Ｈ１１Ｎ３Ｏ３Ｓ ９８４ ２５４０５９３９ ２５４０５９５５ ０６３ １５６０１１４，１０８０４４４，９２０４９５
Ｔｈｅｏｐｈｙｌｌｉｎｅ Ａｎｔｉｔｕｓｓｉｖｅ Ｃ７Ｈ８Ｎ４Ｏ２ ６５５ １８１０７２ １８１０７２０７ ０３９ １２４０５０６
Ａｃｅｔａｍｉｎｏｐｈｅｎ Ａｎａｌｇｅｓｉｃ Ｃ８Ｈ９ＮＯ２ ６３７ １５２０７０６１ １５２０７０７９ １１８ １１００６
Ｂｕｔａｚｏｄｉｎｅ Ａｎａｌｇｅｓｉｃ Ｃ１９Ｈ２０Ｎ２Ｏ２ １５７４ ３０９１５９７５ ３０９１５９８５ ０３２ １６０１１２，１２００４４４
Ｄｅｘａｍｅｔｈａｓｏｎｅ Ａｎａｌｇｅｓｉｃ Ｃ２２Ｈ２９ＦＯ５ １１７１ ３９３２０７１８ ３９３２０７４３ ０６４ １４７０８０２，２３７１２７１
Ｄｉｃｌｏｆｅｎａｃ Ａｎａｌｇｅｓｉｃ Ｃ１４Ｈ１１Ｃｌ２ＮＯ２ １５０９ ２９６０２３９６ ２９６０２４２６ １０１ ２１４０４１６，２５００１８３

Ｉｎｄｏｍｅｔａｃｉｎ Ａｎａｌｇｅｓｉｃ Ｃ１９Ｈ１６ＣｌＮＯ４ １５０６ ３５８０８４０６ ３５８０８４３８ ０８９ １３８９９４６

Ｐｉｒｏｘｉｃａｍ Ａｎａｌｇｅｓｉｃ Ｃ１５Ｈ１３Ｎ３Ｏ４Ｓ １２４６ ３３２０６９９５ ３３２０７００４ ０２７ ９５０６０３，１２１０３９６，１６４０８１８

·５１８１·
中国药学杂志２０１９年１１月第５４卷第２１期　　　　　　　　　　　 ＣｈｉｎＰｈａｒｍＪ，２０１９Ｎｏｖｅｍｂｅｒ，Ｖｏｌ５４Ｎｏ２１



续表５（ｃｏｎｔｉｎｕｅｄ）

Ａｎａｌｙｔｅ　　　　 Ｃａｔｅｇｏｒｙ　　
Ｍｏｌｅｃｕｌａｒ　

ｆｏｒｍｕｌａ　

Ｒｅｔｅｎｔｉｏｎ

ｔｉｍｅ／ｍｉｎ

Ａｃｃｕｒａｔｅｍａｓｓ／［Ｍ＋Ｈ］＋ｏｒ［Ｍ－Ｈ］－

Ｔｈｅｏｒｅｔｉｃａｌ Ｅｘｐｅｒｉｍｅｎｔａｌ

Ｍａｓｓ

ｄｅｖｉａｔｉｏｎ

Ｐｒｅｃｕｒｓｏｒｉｏｎ

（ｍ／ｚ）

Ｔｒｉｍｅｔｈｏｐｒｉｍ Ａｎａｌｇｅｓｉｃ Ｃ１４Ｈ１８Ｎ４Ｏ３ ７１６ ２９１１４５１７ ２９１１４５３９ ０７６ １２３０６６５，２３０１１６２
Ａｍｉｎｏｔａｄａｌａｆｉｌ Ａｐｈｒｏｄｉｓｉａｃ Ｃ２１Ｈ１８Ｎ４Ｏ４ １１５７ ３９１１４００８ ３９１１４００８ ０ １３５０４４，２６９１０２９，２６２０８６
Ｈｏｍｏｓｉｌｄｅｎａｆｉｌ Ａｐｈｒｏｄｉｓｉａｃ Ｃ２３Ｈ３２Ｎ６Ｏ４Ｓ ９７８ ４８９２２７８５ ４８９２２８２７ ０８６ ７２０８１６，５８０６６１
Ｈｙｄｒｏｘｙｈｏｍｏｓｉｌｄｅｎａｆｉｌ Ａｐｈｒｏｄｉｓｉａｃ Ｃ２３Ｈ３２Ｎ６Ｏ５Ｓ ９５８ ５０５２２２７７ ５０５２２２９９ ０４４ ９９０９２１
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４３　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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