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摘要!采用气相色谱$质谱联用法同时检测保健品中的地西泮$咪达唑仑$硝基安定$唑吡坦$氯硝安定$艾司

唑仑$阿普唑仑和佐匹克隆%用叔丁基甲醚提取$甲基睾酮作为内标$JY$’@A色谱柱"’F) h"5!))h

"5’’))#分离$程序升温$质谱检测%该方法的检测限和回收率均满足保健品日常检测的要求$前处理简

单’快速’可靠%
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!!失眠一直困扰着人类%从几百万年前人类
诞生起$焦虑便一直伴随着人类$失眠也如影随
形$以至于人类探索以促进睡眠为特性的物质的
历史一直没有间断过%安眠药的问世在为人类
带来福音的同时$也给人类的健康带来了很大的
问题%苯并二氮杂卓类药物作为中枢神经抑制
剂$是一种常用的安眠镇静药物$临床医疗上
用来治疗焦虑’失眠等病症$具有镇静’安眠和

抗焦虑作用$连续用药可产生头晕’嗜睡’乏力等
反应$长效类尤其明显%
近些年来$保健品市场发展迅速$种类繁多$

有些保健品的保健功能常吹嘘具有安神’补脑’
促进睡眠的功效$满足了失眠群众的需求$而为
了达到这样的效果$添加一些安眠镇静类药物成
为不法厂商攫取利润的常用手段%这种行为严
重威胁到服用者的身体健康$甚至会危及生命安



全!因此有必要建立一种快速"准确检测保健品
中苯并二氮杂卓类安眠镇静类药物的方法#
目前!对 此 类 药 物 的 定 性 分 析 主 要 用

JY\>"K>$@A"\>$@A方法$’$&%#本实验主要
是基于K>&@A技术和简单快速的样品前处理
过程!建立迅速"准确检测保健品中安眠镇静类

药物的方法!主要包括%种常见药物’地西泮(’5
R+*-?B*))"咪达唑仑(!5)+R*-7,*))"硝基安定
(&5/+C<*-?B*))"唑吡坦(35-7,B+R?))"氯硝安定
(:56,7/*-?B*))"艾司唑仑(25?4C*-7,*))"阿普
唑仑(F5*,B<*-7,*))和佐匹克隆(%5-7B+6,7/?)!
其结构示于图’#

图;!化合物;!E的结构
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;!试验部分
;>;!仪器和试剂

H0+,?/CF%#"K>$:#F:@A 气相色谱$质谱
仪’美国安捷伦公司产品*色谱柱 JY$’@A柱’
美国安捷伦公司产品*低温恒温循环液浴两用
槽’杭州雪中炭技术公司产品*\?0?/RQ低速离
心机’美国热电公司产品*Z<+$T,76UZV$&Z氮气
吹干装置’美国Q?6./?公司产品#

%种药物制剂均购自药店!根据标示量配制
成’0+\_’甲醇溶液*甲基睾酮(A+0)*公司)作
为内标(:")0+\_’)*叔丁基甲醚"甲醇为色谱
纯*磷酸氢二钾"磷酸二氢钾"盐酸"碳酸氢钠和
碳酸钠均为分析纯#BJe25#!"5’)7,+\_’磷
酸氢二钾&磷酸二氢钾磷酸盐缓冲液*碳酸钠"碳
酸氢钠各’"c碳酸盐缓冲液BJe#52#

;><!样品前处理
取适量样品(液体’)\!固体"5!0)!加入

:""\内标甲醇溶液!!)\磷酸缓冲液!"5:)\

碳酸盐缓冲液!3)\叔丁基甲醚!涡旋振荡萃取

’)+/!&"""<+)+/_’离心&)+/!_&"f冷冻
水相后转移上层有机相!::f下氮气吹干!加入

:""\叔丁基甲醚!振荡&4后转移至小瓶中!加
盖!进样!"\!K>&@A分析#

;>C!标准溶液的配制
分别准确量取%种药物的标准溶液!并稀释

成’"")0+\_’标准溶液!然后配制成:")0+

\_’混合标准溶液#量取:""\该溶液!按;5<
步骤分析!结果示于图!#

;>M!实验条件

JY$’@A色谱柱(’F) h"5!))h"5’’
)))*进样口温度!%"f*接口温度&""f*采
用恒压模式!柱压’%"UY**分流比’"d’*进样!

"\*程序升温’’%"f保持")+/!&5&f+)+/
_’

升至!&’f!然后以&"f+)+/_’升至&’"f!
保持!)+/#([离子源!!""f!F"?D*采集模
式’A>HE方式*溶剂延迟时间3)+/#
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图<!总离子流图和化合物;!E的质谱图
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;>O!方法灵敏度
量取;5C中的标准溶液!分别配制成’"!"

:"’")0#\_’溶液!采用;5<方法处理样品!进
样分析!按照A$Ee2的要求!计算检测限%

;>F!方法的重现性
取!份适量样品&液体’)\!固体"5!0’!

分别加入:""\和!""\混合标准溶液!按照

;5<方法处理样品!进样分析%根据内标校正后
的结果与未经过提取的结果计算回收率%

<!结果与讨论
从K>$@A总离子流图可以看出!混合标准

溶液中的%种化合物与内标具有良好的分离度!
各化合物的保留时间与内标位置适中!满足色谱
分 离 要 求%% 种 化 合 物 的 确 认 采 用 与

>\H]b((4H/*,14+47=Z<804和Y7+47/4!""3
版数据库中提供的标准质谱图进行对照!确认结
构%化合物’#F的质谱结果中均含有准分子离

子峰!而化合物%的质谱图中没有准分子离子
峰!基峰为6$>’3&!这是由于化合物%的结构
中有’个酯键!在([源分析中很容易断裂!形成

6$>’3&"!3:的碎片%化合物3的结构中有’
个酮键!这与化合物%有相似之处!断裂形成

6$>!&:"F!的碎片!基峰为6$>!&:%化合物
’"!":"2"F的结构中均含有氯原子!在([源分
析中也会断裂!化合物’":"2"F的谱图中均有
)@^ _>,*峰!化合物!的谱图中则出现了
)@^_>,_>J&*&6$>!%:’峰!以上这些离子均
可用于保健品中此类药物离子峰度的计算和

对照%
化合物的检测限结果示于图&%从图&可

以看出!在浓度为’)0#\_’时!化合物’"!可
以检出+在浓度为!)0#\_’时!化合物3"2"F
可以检出+在浓度为:)0#\_’时!化合物&":"

%可以检出!以上结果满足保健品检测的需要%

图C!化合物;!E的检测限图
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!!化合物’#%的回收率在%:c##Fc之间!
基本满足定性检测要求!证明了本方法的可
靠性"
综上所述!采用K>#@A联用法分析保健品

中的%种安眠镇静类药物!具有样品前处理简
单$准确可靠的特点!适用于检测保健品中安眠
镇静类药物"
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国家体育总局反兴奋剂中心检测实验室概况

国家体育总局反兴奋剂中心检测实验室’以后简称*检测实验室+(!是取得世界反兴奋剂机构
’PHZH(认可的从事兴奋剂检测的专职机构"从’#%#年通过国际奥委会’[G>(严格考核取得国际
检测资格到!""&年一直连续通过[G>每年一度的资格复试!是国际奥委会承认的检测实验室"

!""3年开始由世界反兴奋剂机构’PHZH(全面取代[G>负责该项工作!并同时把实验室的资格复
试改为每年四次"从!""3年到!""#年实验室均顺利通过 PHZH每年四次的资格复试!保持了

PHZH认可的检测资格"实验室’##F年%月通过国家技术监督局的计量认证!!"""年’’月通过
中国实验室国家认可委员会认可"
实验室自取得国际检测资格至今!承担并完成了包括第!#届北京奥运会和第’’届北京亚运会

在内的各类大型国际$国内体育比赛的兴奋剂检测任务!以及国内赛外兴奋剂检查’飞行检查($PH$
ZH及其他国家和地区反兴奋剂组织的送检样品的检测任务等"
国家体育总局反兴奋剂中心已另外组建了单独的食品药品兴奋剂检测实验室!自’##F年受国家

卫生部的委托!承担了保健食品的兴奋剂检测工作!该项工作得到卫生部主管部门的肯定"
实验室目前的科研和测试水平居国际先进!并和国际上许多先进实验室建立了合作关系"现有

工作人员’%人"科技人员’%人"其中!高级专业人员’&人!初$中级专业人员:人"实验室建筑面
积:""")!!拥有大型现代化分析测试仪器设备&"余台"
实验室下设F个专业检测组)刺激剂检测组$麻醉剂检测组$利尿剂检测组$甾体检测组$糖皮质

激素检测组$血液兴奋剂检测组$(YG检测组"
实验室业务范围!

’(世界反兴奋剂机构和国际奥委会规定禁用药物的检测!其中包括体育比赛$赛外检查和国外送
检尿样的兴奋剂检测,!(兴奋剂检测新方法的研究"
实验室通信资料!
地址)北京市朝阳区安定路一号"国家体育总局反兴奋剂中心检测实验室,邮政编码)’"""!#,
业务电话)"’"$23#’":!:$23#’":!2$%3&F2!%#,传真)"’"$23#’":!2

编后语)!""%年北京奥运会!国家体育总局反兴奋剂中心承担赛事的兴奋剂检测工作!工作人员及志
愿者为此付出了大量的心血"时值一周年之际!策划*兴奋剂检测+专栏来展示他们高水平$高质量的
工作"感谢刘咸德老师的约稿!吴侔天老师的组稿!以及反兴奋剂中心工作人员给予的支持"
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