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摘要!应用高分辨X=$\Tb$?@对抗风湿痛胶囊中的未知西药成分进行快速鉴定%使用不同极性的有机溶

剂进行提取$将提取物分别离心$取上清液进行气质联用分析$并借助 E,0B!""!数据库进行鉴定$用精确分

子质量和元素分析进行确证%分析发现$此抗风湿痛胶囊中添加了甲氧苄氨嘧啶’磺胺甲恶唑’安定’可待

因’茶碱等H种西药%用液质联用仪对甲氧苄氨嘧啶’磺胺甲恶唑进行了定量分析%该方法可用于未知混合

物的分析$同样适用于中药制剂中其他西药成分的快速检出%

关键词!X=$\Tb$?@!快速鉴定!抗风湿胶囊!西药成分
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!!当前$一些制假者利用中成药所含成分复
杂’质量标准不完善的缺点$在中成药生产过程
中非法添加化学药品(’$!)$给人们的身体健康造

成了严重危害%为了有效地打击造假行为$准
确’快速鉴定中药中外加的西药成分已成为当务
之急%以前常用鉴别中药的方法主要有显色法’



薄层色谱法!\K="#它们都具有一定的局限性#
如操作繁琐$可靠性程度不高$经常会有假阳性
结果等%G$%&’随着科技的发展#气相色谱$质谱联
用法已成为分析未知混合物的有效手段之一’
本工作采用高分辨$高灵敏度的气质联用仪
!X=$\Tb$?@"对抗风湿胶囊进行定性分析#以
发现非法添加的西药成分#并对其中成分进行定
量分析’

!!实验部分
!C!!主要的仪器与试剂

IJ&8("X=$\Tb$?@ 气 相 色 谱 仪(美 国

[+B>;0公司产品)Z+N0A>1高分辨磁式质谱仪(
美国 [+B>;0公司产品)c/+BB;:*,1;:K=$)@V$
?@ 三 级 四 极 杆 质 谱 仪#[+B>;0 U--,+41>
IJK=)氯仿$乙醚(国产分析纯)甲醇(色谱纯#

?)Q=d公司产品’

!C"!实验条件

!C"C!!气相色谱$质谱分析条件!色谱柱(Oa$H
!G"*g"3!H**g"3!H#*")升温程序(初始
温度H"e#以’"e**,4S’升至’&"e#再以8
e**,4S’升至!8"e)恒流进样)进样量’#K)
进样口温度!&" e)载气!I>"流速 ’*K*

*,4S’)外标法校正仪器)源温’8"e)电离电压

#">D)质量扫描范围D+E!"!8""’

!3"3"!高分辨磁式质谱仪分析条件!)V源)源
温!""e)电子能量#">D)加速电压8RD)光电
倍增管电压&H"D)固体直接进样)质量扫描范
围D+EH"!’""")仪器误差小于"3H/’

!3"3D!液相色谱$质谱分析条件![+B>;0_B$
B>;;+!!3’g’H"**#H#*"色谱柱#流动相(!
!"3’P甲酸水溶液"L!!甲醇"M!"L8"#AI
G3H#流速"3!*K**,4S’)正离子方式#锥电压

GGD#碰撞电压!(D)定量采用多离子监测技术
!?Q?")定量监测离子(!(’3" " ’!G3"和

!H!3""’H&3"’

!CD!抗风湿痛胶囊的提取!分离
!’"精密称取G份抗风湿胶囊#每份约!"

*5#分别置于H*K刻度离心管中’按照极性由
小到大的顺序#分别用不同溶剂进行超声提取$
离心取上清液’

!!"将抗风湿胶囊内容物研成粉末#并取该
粉末适量#直接进样分析’

"!结果与讨论
"C!!抗风湿痛胶囊中外加西药的成分分析

"C!C!!两种不同离子源的结果比较!将胶囊粉
末直接进样#获得电子轰击!)V"质谱图#示于图

’’在酸性条件下#甲醇提取液进样#获得快原子
轰击!bUa"质谱图#示于图!’比较两者主要的
分子离子峰基本吻合’

"3!3"!提取液的分析结果!通过X=$\Tb$?@
对不同溶剂提取物进行分析#结果表明(在进样
口温度!("e#酸性条件下#甲醇提取液经 X=
分离得到满意结果)甲醇提取液X=分析总离子
流结果示于图G+#图GN!G<分别对应不同保留
时间的质谱图’对这H个图谱进行E,0B谱库检
索#得到的结果列于表’’谱库检索表明#该制
剂中含有甲氧苄氨嘧啶$磺胺甲恶唑$安定$可待
因$茶碱等H种西药成分’
为了进一步确证抗风湿胶囊中含有以上H

种成分#将其进行高分辨的精确质量和元素组成
分析#得到的结果列于表!’通过精确质量分
析#它们的误差均在’"SH以下#这进一步证实了
谱库检索结果的可靠性’

表!!抗风湿胶囊未知西药成分的分析结果

>+64%!!3*+47/)/’%/24&/,-2*M*,=*A;%()A+4(%1)A)*%)*&;%+*&)’;%2(+&)/(A+</24%/

化合物

=:*A:/42

保留时间

0Q+*,4

分子式

?:->1/-+;<:;*/-+

相对分子质量

Q>-+B,F><:;*/-+;*+00

相似度

@,*,-+;,BC+m

茶碱 \.>:A.C--,4> #38! =#I8E%T! ’8" ("#
可待因=:2>,4> (3%( =’8I!’ETG !(( (!8
地西泮O,+̂>A+* (3&( =’&I’GE!T=- !8% (!’
甲氧苄啶\;,*>B.:A;,* ’"3%G =’%I’8E%TG !(" (’H
磺胺甲噁唑@/-<+*>B.:]+̂:-> ’’3!’ =’"I’’EGTG@ !HG 8H8
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图!!粉末总离子流质谱图

0).C!!0244/A+*JT(+///<%A&’2(,-&;%<,=1%’

图"!甲醇提取液的快原子轰击谱图

0).C"!0244/A+*03I(+///<%A&’2(,-%P&’+A&,-(%&;+*,4

表"!精确质量和元素组成分析结果

>+64%"!3*+47/)/’%/24&/,-+AA2’+&%(+//+*1A,(<,*%*&/

化合物

=:*A:/42

分子式

?:->1/-+;<:;*/-+

计算质量

=+-1/-+B>2*+00

实测质量

?>+0/;>*>4B*+00

误差

’"S&

茶碱\.>:A.C--,4> =#I8E%T! ’8"3"&%# ’8"3"&G( S%3&
可待因=:2>,4> =’8I!’ETG !((3’H!’ !((3’H’( S"38
地西泮O,+̂>A+* =’&I’GE!T=- !8%3"#’& !8%3"#’H S"3H
甲氧苄啶\;,*>B.:A;,* =’%I’8E%TG !("3’G#( !("3’G#! S!3%
磺胺甲噁唑@/-<+*>B.:]+̂:-> =’"I’’EGTG@ !HG3"H!’ !HG3"HG& SH3(

"3!3D!定量分析!将提取的样品稀释后!利用
K=$?@"?@进行定量分析!测得该胶囊内容物
中含有’"G*5#5S’甲氧苄啶!!&*5#5S’磺胺
甲恶唑$
"3"!讨!论

%’&在纯中药制剂中非法添加西药成分!鼓
吹其疗效!已经是很多不法厂商常用的方法$在
治疗男性性功能障碍的’纯中药(制剂中加入’伟
哥(的成分)))西地那非*在减肥药中加入能导
致人出现’甲亢(症状的甲状腺激素等现象已经
屡见不鲜!这给不明真相的无辜患者带来药物副

作用的危险!长期服用会引起药物的蓄积中
毒+’!H$&,$本工作所分析的抗风湿胶囊不止添加
了一种西药!而且每种西药的类型和作用%抗菌-
麻醉-镇静&各不相同!副作用大!难免给患者身
心带来极大的危害$因此!建立 X=$\Tb$?@
快速鉴别纯中药制剂中非法添加的西药成分!对
确保用药安全-维护人民群众的身体健康具有重
要意义+#$8,$

%!&本实验通过对不同溶剂的提取物进行
X=$\Tb$?@和bUa谱图的对比!发现在酸性
条件下!甲醇提取物在bUa中能够得到理想的
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图D!经甲醇提取的抗风湿胶囊气相色谱图和质谱图

+!甲醇提取物的气相色谱图"N!保留时间为#38H*,4对应的质谱图"1!保留时间为(3%(*,4对应的质谱图"

2!保留时间为(3#"*,4对应的质谱图">!保留时间为’"3%H*,4对应的质谱图"<!保留时间为’’3!%*,4对应的质谱图

0).CD!>T:+*1(+///<%A&’,(%&’7,-%P&’+A&/,-+*&)’;%2(+&)/(A+</24%/
+!\V=:<>]B;+1B0,:47,B.*>B.+4:-"N!*+000A>1B;:*>B;C:<0Q#38H*,4"1!*+000A>1B;:*>B;C:<0Q(3%(*,4"

2!*+000A>1B;:*>B;C:<0Q(3#"*,4">!*+000A>1B;:*>B;C:<0Q’"3%H*,4"<!*+000A>1B;:*>B;C:<0Q’’3!%*,4

结果#但同样的提取物在进行X=$\Tb$?@分
析时$与bUa有很大的差异#这可能有G个原
因%其一$升温程序不对$导致提取物得不到有效
地分离#通过改变升温程序和单离子提取$也得
不到相应离子峰$这说明与升温程序关系不大"
其二$进样口的温度不够高$达不到被检化合物
的汽化温度#通过进样口温度的改变$发现在保
留时间’"3%H&’’3!%*,4时多出两个不同的峰$
通过质谱分析以及谱库检索$查出保留时间
’"3%H*,4的峰对应物质为甲氧苄啶$保留时间
’’3!%*,4的峰对应物质为磺胺甲噁唑"其三$
在进行不同溶剂提取时$酸碱的环境不合适也会
影响提取效率#通过以上分析$建立了一整套非
法中药制剂的分析方法$并可利用X=$\Tb$?@
快速&灵敏地进行分离&鉴定#
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