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ＵＰＬＣ－ＤＡＤＱＴＯＦＭＳ／ＭＳ法快速检测
降血压类保健食品及中成药中添加的２０个化学药物

赵琪，贾昌平，钱叶飞，陈卫，张超
（苏州市药品检验检测研究中心，苏州 ２１５０００）

摘要　目的：利用超高效液相－串联四极杆－飞行时间液质（ＵＰＬＣ－ＤＡＤＱＴＯＦＭＳ／ＭＳ）联用系统，建立
快速可靠灵敏的测定降压类保健食品及中成药中违法添加阿奇沙坦、硝苯地平、拉西地平、奈比洛尔等２０
个化学药物的液质联用检测方法。方法：采用 ＵＰＬＣ－ＤＡＤ－Ｑ－ＴＯＦ－ＭＳ／ＭＳ联用仪，以 ＷａｔｅｒｓＨＳＳＴ３
Ｃ１８（１００ｍｍ×２１ｍｍ，１８μｍ）为色谱柱，以０１％甲酸水溶液（Ａ）和甲醇－乙腈（１∶１）（Ｂ）为流动相，梯

度洗脱（０ｍｉｎ，５％Ａ；０～８ｍｉｎ，５％Ａ→９５％Ａ；８～１１ｍｉｎ，９５％Ａ；１１～１１２ｍｉｎ，９５％Ａ→５％Ａ；
１１２～１２ｍｉｎ，５％），流速为０３ｍＬ·ｍｉｎ－１；进样体积１μＬ；ＥＳＩ正、负离子模式，一级、二级质谱全扫描，进
行ＵＰＬＣ－ＤＡＤ－Ｑ－ＴＯＦ－ＭＳ／ＭＳ的定性及定量分析。结果：经方法学验证，本方法在１～５０μｇ·ｍＬ－１

浓度范围内线性良好、精密度（ＲＳＤ）小于３％、回收率在８０５％～９８７％。应用该方法在１５批样品中均含
有非法添加的药物成分，其中１４批样品检出２个及以上多种药物成分；９批样品均检出托拉塞米、坎地沙
坦酯、拉西地平；另有一批样品检出乐卡地平和奈比洛尔，在降压类保健食品及中成药产品中首次检出。

结论：本方法快速、准确，灵敏度高，在涵盖１２个补充检验标准中的成分的基础上扩大了检验范围，为快速
筛查降血压类保健食品及中成药中非法添加化学药物提供有力技术支撑。

关键词：超高效液相－串联四极杆－飞行时间液质联用仪；降血压；非法添加化学药物；食品；中成药；乐卡
地平；奈比洛尔
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ｃｈｅｓｏｆｓａｍｐｌｅｓｔｅｓｔｅｄｂｙｔｈｉｓｍｅｔｈｏｄＴｗｏｏｒｍｏｒｅｔｙｐｅｓｏｆｄｒｕｇｓｗｅｒｅｄｅｔｅｃｔｅｄｉｎ１４ｂａｔｃｈｅｓｏｆｓａｍｐｌｅｓ．Ｔｏｒｓｅｍｉ
ｄｅ，ｃａｎｄｅｓａｒｔａｎｃｉｌｅｘｅｔｉｌ，ｌａｃｉｄｉｐｉｎｅｗｅｒｅｄｅｔｅｃｔｅｄｉｎ９ｓａｍｐｌｅｓＬａｃｉｄｉｐｉｎｅａｎｄｎｅｂｉｖｏｌｏｌｗｅｒｅｆｏｕｎｄｉｎｏｎｅｏｆｔｈｅ
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ａｐｏｗｅｒｆｕｌｔｏｏｌｆｏｒｔｈｅｆａｓｔｄｅｔｅｃｔｉｏｎｏｆｉｌｌｅｇａｌｌｙａｄｄｅｄｃｈｅｍｉｃａｌｓｉｎａｎｔｉ－ｈｙｐｅｒｔｅｎｓｉｖｅｈｅａｌｔｈｆｏｏｄｓ．
Ｋｅｙｗｏｒｄｓ：ＵＰＬＣ－ＤＡＤ－Ｑ－ＴＯＦ－ＭＳ／ＭＳ；ａｎｔｉ－ｈｙｐｅｒｔｅｎｓｉｖｅ；ｉｌｌｅｇａｌｌｙａｄｄｅｄｃｈｅｍｉｃａｌｓ；ｆｏｏｄ；Ｃｈｉｎｅｓｅｔｒａ
ｄｉｔｉｏｎａｌｍｅｄｉｃｉｎｅ；ｎｅｂｉｖｏｌｏ

　　随着人口结构的发展，我国保健食品市场需求
巨大，保健食品中添加化学药物近年来屡见不

鲜［１－３］。一些不法商贩为了利益，向保健食品及中成

药中违法添加西药成分，由于成分不明、含量随意，

存在极大的安全隐患［４］，消费者在不知情的情况下

误以为是天然提取物或中药成分，使用不当或与其

他药物同服会有极大的药物风险，对身体健康造成

巨大的伤害［５－６］。

由于打击力度的加大以及检测水平的提升，近

年来不法分子的非法添加行为更趋于规避标准，分

析难度也逐渐加大，各检测单位也分别建立了相应

的检测方法［７－１０］。目前降压类非法添加现行有效的

国家标准为《降压类中成药中非法添加化学药品补

充检验方法（药品补充检验方法和检验项目批准件

号２００９０３２）》［１１］和《降压类中成药和辅助降血压类
保健食品中非法添加六种二氢吡啶类化学成分检测

方法（药品补充检验方法和检验项目批准件号

２０１４００８）》［１２］，共计１２个降压药［１３］。

本课题组近２年在开展辅助降血压中成药及保
健食品的非法添加筛查专项工作中，发现目前苏州

市范围内在售样品非法添加了标准外的其他多种西

药成分，例如呋塞米、芦丁、坎地沙坦酯、拉西地平、

阿齐沙坦、乐卡地平、奈必洛尔，其中乐卡地平和奈

比洛尔为首次在辅助降血压中成药及保健食品检

出，乐卡地平是第三代二氢吡啶类钙通道阻滞

剂［１４－１５］，奈比洛尔是一种新型的第三代 β－肾上腺
素受体阻滞剂［１６－１７］。现有的检测方法均无法涵盖，

容易造成假阴性。故结合实际检验工作，本实验室

建立了降血压类中成药及保健食品２０个非法添加

化学成分的ＵＰＬＣ－ＤＡＤ－Ｑ－ＴＯＦ－ＭＳ／ＭＳ筛查方
法，在涵盖１２种补充检验标准中的成分的基础上扩
大了检验范围，建立一种通用筛查方法。该方法的

建立以期为进一步完善中成药及保健食品中非法添

加检测提供技术参考。

１　仪器与试药
１１　仪器

安捷伦公司 １２９０Ｉｎｆｉｎｉｔｙ－６５３８－Ｑ－ＴＯＦ超
高效液相色谱 －四极杆飞行时间质谱联用仪，
ＭＬ２０４十万分之一电子分析天平（梅特勒 －托利
多公司），ＫＱ５２００超声波清洗器（昆山超声波仪器
有限公司），Ｍｉｌｌｉｐｏｒｅ公司 Ｍｉｌｌｉ－Ｑ纯水仪。Ｑ－
ＴＯＦ定性件：ＭａｓｓＨｕｎｔｅｒＷｏｒｋｓｔａｔｉｏｎＳｏｆｔｗａｒｅＱｕａｌｉ
ｔａｔｉｖｅＡｎａｌｙｓｉｓＶｅｒｓｉｏｎＢ０５００Ｂｕｉｌｄ５０５１９１３。
ＰＣＤＬ软 件，ＭａｓｓＨｕｎｔｅｒＰＣＤＬＭａｎａｇｅｒＶｅｒｓｉｏｎ
Ｂ０４００Ｂｕｉｌｄ９２０。
１２　试药

实测样品来自苏州市食品药品监督管理局抽检

样品、市民投诉举报以及公安办案。

对照品对阿齐沙坦（批号１０７６７，含量９８％）、乐
卡地平（批号１６９７２，含量９８１％）均购于施丹德公
司；奈比洛尔（批号０５１７－ＲＥ－００６１，含量９９３４％）
购于ＣＡＴＯ佳途公司；硝苯地平（批号２０２１０７，含量
９９９％）、拉西地平（批号２０１９０３，含量１００％）、苯磺
酸氨氯地平（批号 ２０２１０６，含量 ９９９％）、托拉塞米
（批号 ２０２２０３，含量 ９９７％）、坎地沙坦酯（批号
２０１０９０３，含量１００％）、阿替洛尔（批号２０１６０６，含量
９９９％）、盐酸可乐定（批号２０１６０７，含量１００％）、氢
氯噻嗪（批号２０２２０５，含量９９７％）、盐酸哌唑嗪（批



·９９２　　 · 药 物 分 析 杂 志　
!"#$ % &"'() *$'+ ,-,.

，
..

（
/

）　　 　　 　

号２０１２０４，含量１００％）、卡托普利（批号２０２１０５，含
量９９６％）、利血平（批号２０２０１５，含量９９０％）、呋
塞米（批号 ２０２１０４，含量 ９９８％）、尼莫地平（批号
２０１９０４，含量９９５％）、尼群地平（批号２０１７０５，含量
９９４％）、尼索地平（批号 ２０１７０２，含量 ９９４％），非
洛地平（批号 ２０１９０４，含量 ９９６％）、缬沙坦（批号
２０２００６，含量 ９９０％）均购自中国食品药品检定研
究院。

甲醇、乙腈，ＭＥＲＣＫ公司，ＬＣ－ＭＳ级；水为Ｍｉｌｌｉ－
Ｑ纯水仪制备。
２　方法与结果
２１　色谱条件

ＷａｔｅｒｓＨＳＳＴ３Ｃ１８色谱柱（１００ｍｍ×２１ｍｍ，
１８μｍ），流动相为甲醇－乙腈（１∶１）（Ａ）－０１％甲
酸水溶液（Ｂ），梯度洗脱（０ｍｉｎ，５％Ａ；０～８ｍｉｎ，５％
Ａ→９５％Ａ；８～１１ｍｉｎ，９５％Ａ；１１～１１２ｍｉｎ，９５％Ａ→
５％Ａ；１１２～１２ｍｉｎ，５％），检测波长为２３０ｎｍ，流速
为０３ｍＬ·ｍｉｎ－１，柱温为 ３０℃，样品室温度为室
温，进样量为２μＬ。２０个对照品的一级提取离子流
图见图１。
２２　质谱条件

电喷雾离子化源（ＥＳＩ）；毛细管温度为３５０℃，
干燥气流量为１０Ｌ·ｍｉｎ－１，雾化器压力为２７５ｋＰａ，
喷雾电压为３５００Ｖ，碎裂电压（ｆｒａｇｍｅｎｔｏｒ）为１３５Ｖ，
正、负离子检测方式，扫描方式为一级质谱、全扫描

二级质谱。２０个降压类保健食品及中成药中非法添
加化学成分的分子式、采集模式、准分子离子精密质

量、碰撞能量和碎片离子信息如表１所示。
２３　对照品溶液的制备

分别精密称取阿齐沙坦等 ２０个对照品约
１０ｍｇ，置于１０ｍＬ量瓶中，用甲醇溶解并稀释至刻
度，摇匀，即得质量浓度约为１ｍｇ·ｍＬ－１单一对照品
储备液。再分别取１ｍＬ单一对照品储备液置同一
２５ｍＬ量瓶中，用甲醇稀释至刻度，配成含上述各对
照品２０μｇ·ｍＬ－１的混合对照品溶液。
２４　供试品溶液的制备
２４１　固体样品　取适量样品，研磨研细后，精密
称取细粉１ｇ，置５０ｍＬ量瓶中，加甲醇至１０ｍＬ，超
声（３００Ｗ、４０ｋＨｚ）２０ｍｉｎ，冷至室温，用甲醇稀释至
刻度，摇匀，于 １００００ｒ·ｍｉｎ－１离心 ５ｍｉｎ后，用
０２２μｍ微孔滤膜过滤，取续滤液１００μＬ用甲醇稀
释至１ｍＬ，即得。

２４２　液体样品　若为稀溶液样品溶液与甲醇等
比例混合；如为浓溶液取样品溶液，可取样品溶液适

量加入３～５倍的甲醇溶液，超声 ２０ｍｉｎ，摇匀，于
１００００ｒ·ｍｉｎ－１离心５ｍｉｎ后，用０２２μｍ微孔滤膜
过滤，取续滤液１００μＬ用甲醇稀释至１ｍＬ即得。不
加样品，同法制备空白样品溶液。

３　方法学验证
按照上述实验步骤，对方法的专属性、线性范围

和检测限、精密度、准确度进行了考察。取２０个对
照品混合溶液，分别稀释成浓度为０、０５、１、２、５、１０、
２０、５０μｇ·ｍＬ－１的标准曲线工作溶液，以对照品进
样量（Ｘ，μｇ）为横坐标，峰面积（Ｙ）为纵坐标，绘制标
准曲线。计算２０个化合物的线性回归方程、线性范
围、相关系数；以信噪比（Ｓ／Ｎ）＝３计算各化合物的
检测限（ＬＯＤ），各成分检测限在１～５０ｎｇ·ｍＬ－１，取
浓度为１０μｇ·ｍＬ－１的混合对照品溶液，连续进样６
次，计算一级 ＥＩＣ图谱中峰面积 ＲＳＤ，以评价精密
度。取阴性样品１次服用量的内容物６份分别加入
一定量对照品，按样品处理方法同法处理测定回收

率。测定结果见表２。
４　样品定性定量测定

按照“２４”供试品处理的方法处理样品，并在
“２１”及“２２”项条件下进样测定。本实验选择了市
售及公安查获的１５批降压类保健食品及中成药样
品进行检测，比较样品和对照品的一级、二级质谱扫

描图，结合 ＤＡＤ光谱图，判断样品中是含有非法添
加物质。结果如表３所示，在１５批样品中均含有非
法添加的药物成分，且均不在现行标准范围内。其

中１４批样品检出２个及以上药物成分。
５　讨论
５１　色谱条件的优化

流动相的选择方面，曾用甲醇、乙腈以及甲醇 －
乙腈（１∶１）为流动相，结果表明，甲醇－乙腈（１∶１）时
仪器状态最稳定，重现性最好；而加入０１％的甲酸
后，化合物的响应也有明显增强，峰形较好。故选择

０１％甲酸水溶液和甲醇－乙腈（１∶１）为流动相。
５２　质谱条件的优化

在０１％甲酸水和甲醇－乙腈（１∶１）的洗脱条件
中，分别考察了２０个对照品在正、负离子模式下的
响应信号，结果发现氢氯噻嗪和呋塞米负离子模式

下响应较高，其余１８个成分在正离子模式下响应较
高。其次，优化毛细管电压、锥孔电压、脱溶液气
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图１　２０个化学药物的一级提取离子流

Ｆｉｇ．１　ＥＩＣｏｆ２０ｃｈｅｍｉｃａｌｄｒｕｇｓ
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图１（续）
Ｆｉｇ１（Ｃｏｎｔｉｎｕｅｄ）



　药 物 分 析 杂 志　
!"#$ % &"'() *$'+ ,-,.

，
..

（
/

） ·９９５　　 ·
　

表１　２０个化学药物质谱参数

Ｔａｂ．１　ＭＳ／ＭＳｓｐｅｃｔｒｏｍｅｔｒｙｏｆ２０ｃｈｅｍｉｃａｌｄｒｕｇｓ

编号

（Ｎｏ）

化学药物　　　

（ｃｈｅｍｉｃａｌｄｒｕｇｓ）　　　

分子式　

（ｍｏｌｅｃｕｌａｒ　

ｆｏｒｍｕｌａ）　

采集模式

（ａｃｑｕｉｓｉｔｉｏｎ

ｍｏｄｅ）

ｔ／ｍｉｎ

母离子

（ｐａｒｅｎｔｉｏｎ）

ｍ／ｚ

碰撞能量

（ｃｏｌｉｓｉｏｎｅｎｅｒｇｙ）／

ｅＶ

特征碎片离子

（ｄａｕｇｈｔｅｒｉｏｎ）

ｍ／ｚ

１ 阿齐沙坦（ａｚｉｌｓａｒｔａｎ） Ｃ２５Ｈ２０Ｎ４Ｏ５ ＥＳＩ＋ ７６０６ ４５７１５３２ １５ ２７９，２３３

２ 硝苯地平（ｎｉｆｅｄｉｐｉｎｅ） Ｃ１７Ｈ１８Ｎ２Ｏ６ ＥＳＩ＋ ７５７５ ３４７１２４１ ３０ ３１５，２５４

３ 拉西地平（ｌａｃｉｄｉｐｉｎｅ） Ｃ２６Ｈ３３ＮＯ６ ＥＳＩ＋ ９２９２ ４５６２３７８ １５ ４００，３５４

４ 乐卡地平（ｌａｃｉｄｉｐｉｎｅ） Ｃ３６Ｈ４１Ｎ３Ｏ６ ＥＳＩ＋ ７５７５ ６１２３１３０ ２５ ２８０，１００

５ 氨氯地平（ａｍｌｏｄｉｐｉｎｅ） Ｃ２０Ｈ２５ＣｌＮ２Ｏ５ ＥＳＩ＋ ６７０５ ４０９１５４１ １５ ２４９，２３８

６ 托拉塞米（ｔｏｒｓｅｍｉｄｅ） Ｃ１６Ｈ２０Ｎ４Ｏ３Ｓ ＥＳＩ＋ ６１３６ ３４９１３７９ １５ ２９０，２６４

７ 坎地沙坦酯（ｃａｎｄｅｓａｒｔａｎｃｉｌｅｘｅｔｉｌ） Ｃ３３Ｈ３４Ｎ６Ｏ６ ＥＳＩ＋ ９３０３ ６１１２６２０ １０ ４２３，２６３

８ 阿替洛尔（ａｔｅｎｏｌｏｌｌ） Ｃ１４Ｈ２２Ｎ２Ｏ３ ＥＳＩ＋ ３４７６ ２６７１７１２ ２５ １４５，７４

９ 盐酸可乐定（ｃｌｏｎｉｄｉｎｅｈｙｄｒｏｃｈｌｏｒｉｄｅ） Ｃ９Ｈ１０Ｃｌ３Ｎ３ ＥＳＩ＋ ３９８５ ２３００２６４ ４５ １５９，１２３

１０ 氢氯噻嗪（ｈｙｄｒｏｃｈｌｏｒｏｔｈｉａｚｉｄｅ） Ｃ７Ｈ８ＣｌＮ３Ｏ４Ｓ２ ＥＳＩ－ ４２３７ ２９５９５１７ ３０ ２６８，２０４

１１ 盐酸哌唑嗪（ｐｒａｚｏｓｉｎｈｙｄｒｏｃｈｌｏｒｉｄｅ） Ｃ１９Ｈ２２ＣｌＮ５Ｏ４ ＥＳＩ＋ ５２９４ ３８４１６５９ ４０ ２４７，９５

１２ 卡托普利（ｃａｐｔｏｐｒｉｌ） Ｃ９Ｈ１５ＮＯ３Ｓ ＥＳＩ＋ ５２７７ ２１８０８６１ １５ １１６，７０

１３ 利血平（ｒｅｓｅｒｐｉｎｅ） Ｃ３３Ｈ４０Ｎ２Ｏ９ ＥＳＩ＋ ６９１４ ６０９２８２２ ３５ １９５，１７４

１４ 奈比洛尔（ｎｅｂｉｖｏｌｏｌ） Ｃ２２Ｈ２５Ｆ２ＮＯ４ ＥＳＩ＋ ６７８８ ４０６１８４８ ３５ １５１，１２３

１５ 呋塞米（ｆｕｒｏｓｅｍｉｄｅ） Ｃ１２Ｈ１１ＣｌＮ２Ｏ５Ｓ ＥＳＩ－ ６４４０ ３２９００５３ １５ ２８５，２０４

１６ 尼莫地平（ｎｉｍｏｄｉｐｉｎｅ） Ｃ２１Ｈ２６Ｎ２Ｏ７ ＥＳＩ＋ ８３９４ ４１９１８１５ １０ ３４３，２０５

１７ 尼群地平（ｎｉｔｒｅｎｄｉｐｉｎｅ） Ｃ１８Ｈ２０Ｎ２Ｏ６ ＥＳＩ＋ ８２０８ ３６１１３９５ １５ ３２９，３１５

１８ 尼索地平（ｎｉｓｏｌｄｉｐｉｎｅ） Ｃ２０Ｈ２４Ｎ２Ｏ６ ＥＳＩ＋ ８５５４ ３８９１７１９ １０ ２５４，２３９

１９ 非洛地平（ｆｅｌｏｄｉｐｉｎｅ） Ｃ１８Ｈ１９Ｃｌ２ＮＯ４ ＥＳＩ＋ ８７８１ ３８５０８０４ １０ ３４０，２０５

２０ 缬沙坦（ｖａｌｓａｒｔａｎ） Ｃ２４Ｈ２９Ｎ５Ｏ３ ＥＳＩ＋ ７９５０ ４３６２３９９ ３０ ２０７，１９０

表２　２０个化学药物线性关系及检测限、精密度、回收率

Ｔａｂ．２　Ｔｈｅｌｉｎｅａｒｒｅｌａｔｉｏｎｓｈｉｐ，ＬＯＤｓ，ｐｒｅｃｉｓｉｏｎ，ｒｅｃｏｖｅｒｉｅｓｏｆ２０ｃｈｅｍｉｃａｌｄｒｕｇｓ

编号

（Ｎｏ）

化学药物　　　

（ｃｈｅｍｉｃａｌｄｒｕｇｓ）　　　

线性方程　

（ｌｉｎｅａｒｑｕａｔｉｏｎ）　
ｒ

ＬＯＤ／

（ｎｇ·ｍＬ－１）

精密度

（ｐｒｅｃｉｓｉｏｎ），ＲＳＤ／％

平均回收率

（ａｖｅｒａｇｅｒｅｃｏｖｅｒｙ）／％

１ 阿齐沙坦（ａｚｉｌｓａｒｔａｎ） Ｙ＝５５５６１Ｘ－５０９７ ０９９９１ １６２ １２ ９８７

２ 硝苯地平（ｎｉｆｅｄｉｐｉｎｅ） Ｙ＝４９６８Ｘ－２８２６ ０９９９６ １０４ ２６ ９６２

３ 拉西地平（ｌａｃｉｄｉｐｉｎｅ） Ｙ＝５３６１Ｘ＋１０３４０ ０９９９５ ２０６ ０８０ ９５１

４ 乐卡地平（ｌａｃｉｄｉｐｉｎｅ） Ｙ＝２６４０１Ｘ＋１２３７５ ０９９９７ １８５ ０６０ ９３５

５ 氨氯地平（ａｍｌｏｄｉｐｉｎｅ） Ｙ＝１８１０４Ｘ－８８１１ ０９９９８ ２３０２ ０９０ ９７４

６ 托拉塞米（ｔｏｒｓｅｍｉｄｅ） Ｙ＝１４５１１Ｘ－１６４２３ ０９９９２ １９８ １２ ８２５

７ 坎地沙坦酯（ｃａｎｄｅｓａｒｔａｎｃｉｌｅｘｅｔｉｌ） Ｙ＝３５５７６Ｘ＋１７１３ ０９９９１ １５２ １１ ９７２

８ 阿替洛尔（ａｔｅｎｏｌｏｌｌ） Ｙ＝７２８１５Ｘ＋１２０５６ ０９９８９ １６６ ２３ ９０６

９ 盐酸可乐定（ｃｌｏｎｉｄｉｎｅｈｙｄｒｏｃｈｌｏｒｉｄｅ） Ｙ＝６０５７０Ｘ＋１０００６ ０９９９２ ２２８ ２１ ８８９

１０ 氢氯噻嗪（ｈｙｄｒｏｃｈｌｏｒｏｔｈｉａｚｉｄｅ） Ｙ＝７７６７Ｘ－１５７３ ０９９９１ ２０２ ０７０ ９３１

１１ 盐酸哌唑嗪（ｐｒａｚｏｓｉｎｈｙｄｒｏｃｈｌｏｒｉｄｅ） Ｙ＝３３７５３Ｘ－３８９３ ０９９９３ １８８ １４ ９５４
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表２（续）

编号

（Ｎｏ）

成分　　　　

（ｃｏｍｐｏｎｅｎｔ）　　　　

线性方程　

（ｌｉｎｅａｒｑｕａｔｉｏｎ）　
ｒ

ＬＯＤ／

（ｎｇ·ｍＬ－１）

精密度

（ｐｒｅｃｉｓｉｏｎ），ＲＳＤ／％

平均回收率

（ａｖｅｒａｇｅｒｅｃｏｖｅｒ）／％

１２ 卡托普利（ｃａｐｔｏｐｒｉｌ） Ｙ＝２７０６４Ｘ－２７５９ ０９９９５ １２５２ １２ ８０５

１３ 利血平（ｒｅｓｅｒｐｉｎｅ） Ｙ＝９２９９８Ｘ－３２００８ ０９９９８ ３４５４ １１ ８８９

１４ 奈比洛尔（ｎｅｂｉｖｏｌｏｌ） Ｙ＝５８３２４Ｘ＋７５４４ ０９９９２ ２５８ ２１ ９２３

１５ 呋塞米（ｆｕｒｏｓｅｍｉｄｅ） Ｙ＝１３０５８Ｘ－７１７ ０９９９２ ３６５４ ０８０ ９７７

１６ 尼莫地平（ｎｉｍｏｄｉｐｉｎｅ） Ｙ＝１３６５８Ｘ－３２５８ ０９９９１ ２２０５２ ２８ ８８８

１７ 尼群地平（ｎｉｔｒｅｎｄｉｐｉｎｅ） Ｙ＝６５２８Ｘ－３６９８ ０９９９４ １９８４ ２６ ８９２

１８ 尼索地平（ｎｉｓｏｌｄｉｐｉｎｅ） Ｙ＝１０６２Ｘ－５３２１ ０９９９３ ３１０６ １８ ９０４

１９ 非洛地平（ｆｅｌｏｄｉｐｉｎｅ） Ｙ＝６３２５Ｘ＋１０５８ ０９９９５ ２０５６ ２１ ８７８

２０ 缬沙坦（ｖａｌｓａｒｔａｎ） Ｙ＝８３６２Ｘ－２２８２ ０９９９１ ２０８ １７ ８２１

表３　１５批样品测定结果
Ｔａｂ．３　Ｑｕａｎｔｉｔａｔｉｖｅｒｅｓｕｌｔｓｏｆ１５ｓａｍｐｌｅｓ

编号

（Ｎｏ）
样品名称

（Ｓａｍｐｌｅｎａｍｅ）
规格

（ｓｐｅｃｉｆｉｃａｔｉｏｎｓ）
成分

（ｃｏｍｐｏｎｅｎｔ）

１ 黄色“舒康王”粉末（ｙｅｌｌｏｗ“ｓｈｕｋａｎｇ
ｗａｎｇ”ｐｏｗｄｅｒ）

粉末

（ｐｏｗｄｅｒ）
托拉塞米、坎地沙坦酯、拉西地平（ｔｏｒｓｅｍｉｄｅ、ｃａｎｄｅｓａｒｔａｎ
ｃｉｌｅｘｅｔｉｌ、ｌａｃｉｄｉｐｉｎｅ）

２ 栀子百合茯苓饮（ＧａｒｄｅｎｉａＬｉｌｙＴｕｃｋａ
ｈｏｅｄｒｉｎｋ）

粉末

（ｐｏｗｄｅｒ）
坎地沙坦酯（ｃａｎｄｅｓａｒｔａｎｃｉｌｅｘｅｔｉ）

３ 公安抽样（１）号粉末（ｐｉｂｌｃｓｅｃｕｒｉｔｙ
ｓａｍｐｌｉｎｇ（１）ｐｏｗｄｅｒ）

粉末

（ｐｏｗｄｅｒ）
托拉塞米、坎地沙坦酯、拉西地平（ｔｏｒｓｅｍｉｄｅ、ｃａｎｄｅｓａｒｔａｎ
ｃｉｌｅｘｅｔｉｌ、ｌａｃｉｄｉｐｉｎｅ）

４ 公安抽样（３）号粉末（ｐｉｂｌｃｓｅｃｕｒｉｔｙ
ｓａｍｐｌｉｎｇ（３）ｐｏｗｄｅｒ）

粉末

（ｐｏｗｄｅｒ）
托拉塞米、坎地沙坦酯、拉西地平（ｔｏｒｓｅｍｉｄｅ、ｃａｎｄｅｓａｒｔａｎ
ｃｉｌｅｘｅｔｉｌ、ｌａｃｉｄｉｐｉｎｅ）

５ 公安抽样（４）号粉末（ｐｉｂｌｃｓｅｃｕｒｉｔｙ
ｓａｍｐｌｉｎｇ（４）ｐｏｗｄｅｒ）

粉末

（ｐｏｗｄｅｒ）
托拉塞米、坎地沙坦酯、拉西地平（ｔｏｒｓｅｍｉｄｅ、ｃａｎｄｅｓａｒｔａｎ
ｃｉｌｅｘｅｔｉｌ、ｌａｃｉｄｉｐｉｎｅ）

６ 公安抽样（１）号（ｐｉｂｌｃｓｅｃｕｒｉｔｙｓａｍ
ｐｌｉｎｇ（１）

粉末

（ｐｏｗｄｅｒ）
坎地沙坦酯、拉西地平（ｃａｎｄｅｓａｒｔａｎｃｉｌｅｘｅｔｉｌ、ｌａｃｉｄｉｐｉｎｅ）

７ 公安抽样（２）号）（ｐｉｂｌｃｓｅｃｕｒｉｔｙｓａｍ
ｐｌｉｎｇ（２）

粉末

（ｐｏｗｄｅｒ）
坎地沙坦酯、拉西地平（ｃａｎｄｅｓａｒｔａｎｃｉｌｅｘｅｔｉｌ、ｌａｃｉｄｉｐｉｎｅ）

８ 公安抽样（３）号）（ｐｉｂｌｃｓｅｃｕｒｉｔｙｓａｍ
ｐｌｉｎｇ（３））

粉末

（ｐｏｗｄｅｒ）
托拉塞米、坎地沙坦酯、拉西地平（ｔｏｒｓｅｍｉｄｅ、ｃａｎｄｅｓａｒｔａｎ
ｃｉｌｅｘｅｔｉｌ、ｌａｃｉｄｉｐｉｎｅ）

９ 公安抽样（４）号（ｐｉｂｌｃｓｅｃｕｒｉｔｙｓａｍ
ｐｌｉｎｇ（４））

粉末

（ｐｏｗｄｅｒ）
托拉塞米、坎地沙坦酯、拉西地平、阿齐沙坦（ｔｏｒｓｅｍｉｄｅ、
ｃａｎｄｅｓａｒｔａｎｃｉｌｅｘｅｔｉｌ、ｌａｃｉｄｉｐｉｎｅ）

１０ 公安抽样（５）号（ｐｉｂｌｃｓｅｃｕｒｉｔｙｓａｍ
ｐｌｉｎｇ（５））

粉末

（ｐｏｗｄｅｒ）
托拉塞米、坎地沙坦酯、拉西地平、阿齐沙坦（ｔｏｒｓｅｍｉｄｅ、
ｃａｎｄｅｓａｒｔａｎｃｉｌｅｘｅｔｉｌ、ｌａｃｉｄｉｐｉｎｅ）

１１ 压瑞宁（Ｙａｒｕｉｎｉｎｇ） 粉末

（ｐｏｗｄｅｒ）
硝苯地平、呋塞米、阿齐沙坦（ｎｉｆｅｄｉｐｉｎｅ、ｆｕｒｏｓｅｍｉｄｅ、ａｚｉｌｓａｒ
ｔａｎ）

１２ 胡氏安压（Ｈｕｓｈｉａｎｙａ） 片剂

（ｔａｂｌｅｔ）
拉西地平、乐卡地平、奈比洛尔（ｌａｃｉｄｉｐｉｎｅ、ｌａｃｉｄｉｐｉｎｅ、
ｎｅｂｉｖｏｌｏｌ）

１３ 压博士（ＤｏｃｔｏｒＹａ）
片剂

（ｔａｂｌｅｔ）
氨氯地平（ａｍｌｏｄｉｐｉｎｅ）

１４ 调压宝压片糖果（ＴｉａｏＹａＢａｏｐｒｅｓｓｅｄ
ｃａｎｄｙ）

片剂

（ｔａｂｌｅｔ）
托拉塞米、阿齐沙坦、坎地沙坦酯、拉西地平（ｔｏｒｓｅｍｉｄｅ、ａｚ
ｉｌｓａｒｔａｎ、ｃａｎｄｅｓａｒｔａｎｃｉｌｅｘｅｔｉｌ、ｌａｃｉｄｉｐｉｎｅ）

１５ 人参黄精压片糖果（ｇｉｎｓｅｎｇａｎｄｐｏｌｙｇ
ｏｎａｔｕｍｐｒｅｓｓｅｄｃａｎｄｙ）

片剂

（ｔａｂｌｅｔ）
托拉塞米、阿齐沙坦、坎地沙坦酯（ｔｏｒｓｅｍｉｄｅ、ａｚｉｌｓａｒｔａｎ、
ｃａｎｄｅｓａｒｔａｎｃｉｌｅｘｅｔｉｌ）

流速及温度、碰撞能量等参数，选择灵敏度高、稳

定性和重复性好的提取离子作为定量离子，次之

的作为定性离子。色谱峰按出峰时间进行采集，

一级、二级同时扫描，实现 １次提取和进样即可获
得相应的质谱信息，根据色谱保留时间、母离子和

子离子信息，即可判断保健食品中是否非法添加
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了２０个化学药物。
５３　结论

非法添加，近年来手段愈发趋于规避国家药品

标准，其主要方式为组合添加或与其他功效类成分

混合添加。例如本文中检出的呋塞米，作为一种利

尿剂，本为减肥类非法添加药物成分［１８］，而乐卡地平

和奈比洛尔在近年来降血压类中成药及保健食品中

首次检出，奈必洛尔目前并未在国内上市，严重支气

管痉挛患者应慎用奈比洛尔［１９］，说明不法分子的非

法添加药物在不断推陈出新，非法添加工作的筛查

难度正在不断加大。因此本实验室近年来一直密切

持续的进行相应的抽样检测，在不断完善现有检测

方法的同时，建立非法添加化学成分的大数据库，使

筛查工作更加快捷准确。尤其在承接公安办案类应

急检测中，缩短检测时间，及时发现标外违法成分，

有力的提升了检验效率。

本研究根据实际检测工作的需要以及前期实

验的积累，建立降压类非法添加化学药物（含标外

成分）的 ＭＳ／ＭＳ快速筛查方法。涉及２０个化学药
物并具有一定的代表性。例如补充了血管紧张素

Ⅱ受体抑制剂 －缬沙坦、坎地沙坦酯，钙拮抗剂 －
拉西地平、氨氯地平、乐卡地平；新一代利尿剂：托

拉塞米；肾上腺素受体阻断剂 －阿替洛尔［２０］。优

化后的方法大大提高了检测效率、降低了检出限、

涵盖了近年来检测出来的全部标外成分；其次，配

合非法添加数据库的建设，使筛查更具有针对性、

延续性，通过该检测方法不断完善数据库，以期由

靶向检测向非靶向检测的转变，使筛查工作更加快

捷高效。
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