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提 要 采用 联用法测定了具有改善睡眠等特定功能的保健药品中的褪黑激素∀利用质谱谱库检索

和二极管阵列检测光谱图鉴定 松果体素 药品中的褪黑激素 以甲醇 水 Β 为流动相 检测波长为

∀ 用外标法进行定量分析 方法最低检测限为 ∀
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前言

褪黑激素 作为在动物体内起重要

作用的一种激素 在国外已日益受到广泛的关注∀研

究表明 人到中年以后适当补充褪黑激素 可以治疗

睡眠障碍 延缓衰老 降低血脂 改善性生活等 ∀目

前国外已有大量含褪黑激素的口服片剂或胶囊保健

药品 近年也有不少这类药品进口到中国 而且进口

量和消费量都呈日益增加的趋势∀ 但由于对褪黑激

素的应用尚处于研究阶段 误用或滥用可能会造成

不良后果 因此 不论从卫生监督还是从质量管理的

角度看 研究和建立灵敏 快速 准确的测定保健药

品中褪黑激素的方法有着重要的现实意义∀

目前国内在这方面的研究甚少 国外测定褪黑

激素的方法也多限于血液 尿液中的测定 ∗ 而对

于这类保健药品中褪黑激素的测定尚未见报道∀ 本

研究中我们采用 对该类保健药品中的褪

黑激素进行定性 定量测定∀

实验部分

试剂

褪黑激素 公司出品∀ 取 标样溶于

甲醇并定容到 作为储备液 工作液浓度为

∗ ∀甲醇 分析纯 使用前用 Λ 滤膜过

滤∀ 水 用 纯水装置纯化∀

仪器及其条件

仪器 具二极管阵列检测器 分

析柱 ≅ 预柱

≅ 流动相 甲醇 水 Β 定量检测

波长 流速 ∀质谱仪

离子源 温度 ε 四极杆温度 ε 电子能

量 电子放大器电压 ∀ 粒子束接

口 ∀ 脱溶剂室温度 ε 氦气压力

真空度 ∀

样品制备

由于这类保健药品多制成口服片剂或胶囊 其

基质一般为微晶纤维素 不干扰测定 因此样品经简

单处理即可∀即 取数颗片剂或胶囊样品充分研磨混

匀 称取约 样品于离心管中 加入 甲

醇后盖紧 于涡流混合器上振荡 放置 过夜

浸泡更好 偶尔振荡一下∀然后于离心机上以

的速率离心 取澄清液 稀释到合

适的倍数 视含量而定 ∀ 进样量 ∗ Λ ∀

萃取效果试验

将上述离心管中的溶液倾出 残渣中加入少量

甲醇 再离心 倾出清液 合并两次倾出液并定容到

一定体积 用 测定褪黑激素总量 最后用

甲醇浸泡残渣 将沉淀的残渣搅匀 放置过

夜 按上述方法测定第二次浸泡液中褪黑激素含量∀

通过两次含量的比较来评价萃取效果∀

精密度试验

称取 份经充分研磨混匀的样品按 项方法

测定 计算出标准方差和变异系数∀

结果和讨论

色谱条件的选择

文献报道一般采用缓冲溶液 乙腈 或甲醇 作

为流动相∀ 由于 联用不允许使用非挥发

性的缓冲溶液 因此我们选用常见的甲醇 水作为流

动相 同样可以得到满意的色谱图 见图 ∀褪黑激

素的保留时间为 在此条件下可与杂质峰

完全分离∀
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图 褪黑激素标准品 α 和样品 β 色谱图

Φιγ Χηρο ατογρα σ οφ ελατονιν

στανδαρδ α ανδ σα λε β

褪黑激素

杂质 ∀

褪黑激素组分的鉴定

二极管阵列检测器可提供在线光谱图 这对于

在紫外区有特征吸收峰的化合物的鉴定有很大帮助

而 联用技术的成熟 则使非挥发性化合

物的分离和鉴定变得简单 我们将这两者结合起来对

样品中的褪黑激素组分进行确认∀图 的 和 分别

为褪黑激素标准品和样品的在线紫外光谱图 在

和 附近各有一个吸收峰 与文献值

和 相符 而且样品和标准品的在

线紫外光谱图完全一致∀ 图 为样品组分的质谱图

及从谱库检索到的对照图∀ ζ 为分子离子峰

ζ 为主要的碎片离子峰∀

图 褪黑激素标准品 α 和样品 β 的在线 Υς 谱图

Φιγ Υς σ εχτρα οφ ελατονιν στανδαρδ α ανδ σα λε β

图 褪黑激素质谱图 α 及对照谱图 β

Φιγ Μασσσ εχτρα οφ ελατονιν ιν σα λε α ανδ λιβραρψ σεαρχη ρεσυλτ β

定量分析特性

标准曲线 在 ∗ 质量浓度范围内

作标准曲线 进样 Λ 见图 测得相关系数为

回归方程为 Ψ Ξ ∀

图 褪黑激素标准曲线

Φιγ Χαλιβρατιον χυρϖε οφ ελατονιν

精密度 对一个样品进行 次测定的结果

见表 ∀

表 精密度测定 ν

Ταβλε Πρεχισιον οφ τηε ετηοδ ν

测定值 平均值

Ξ

标准偏差

Σ∆

变异系数

Χς

最低检测限 以 浓度进样 Λ

从得到的色谱数据计算褪黑激素最低检测限约为

∀

样品萃取效果试验 分别测定两次浸泡液

中 参见 项 褪黑激素的含量并计算萃取比例

第一次的萃取率为 第二次为 说明

色 谱 卷



的浸泡已将褪黑激素基本萃取出来∀

结论

本文建立的快速 准确地测定保健药品中褪黑

激素的方法完全能满足日常检测的要求 从样品处

理到 测定 整个分析步骤比较简单∀当然 如

果样品基质较为复杂 则前处理方法需视具体样品

而作调整∀
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