
!""# 年 $ 月
!"# !""#

色 谱
!"#$%&% ’()*$+, (- !"*(.+/(0*+1"2

$%&’ !! (%’ %
!!& ’ !%"

收稿日期：!""% )"( )!#
作者简介：冯家力，男，副主任技师，主要从事食品安全因子方法研究，*+&：（")%*）#%"$)"(，,)-".&：/"0&&#1 *(% ’ 2+3’
基金项目：科技部“十五”国家重大科技专项课题（编号：!""*45&"#5!*）’

减肥食品中违禁药物芬氟拉明、安非拉酮、马吲哚的

气相色谱!质谱检测
冯家力，6 潘振球，6 曹华娟，6 王春娥
（湖南省疾病预防控制中心，湖南 长沙 #*"""$）

摘要：建立了减肥食品中违禁药物芬氟拉明、安非拉酮和马吲哚的定性和定量分析方法。样品用氯仿提取，78)
$!9 毛细管色谱柱分离，扫描方式（ :;"2）定性确证，选择离子方式（ 9<!）定量。结果表明，减肥食品中芬氟拉明、
安非拉酮、马吲哚能在气相色谱 )质谱联用仪上同时得到分析，与 (<9*+& 谱库比较，匹配度均在 +"= 以上，说明该
方法适用于减肥食品中这 % 种药物的确证分析和定量分析。
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6 6 芬氟拉明、安非拉酮、马吲哚等药物可以通过抑
制食欲达到减肥目的，但又存在致幻或损伤心脏等

许多副作用，对人体健康危害很大。美国及欧洲等

许多国家已将其淘汰出药品、食品市场，我国卫生部

也已严令禁止在食品中使用。然而近年来，仍有多

起因食用含这些药物的减肥食品而致命的事件发

生，因此亟需一种完全准确、灵敏的分析确证方法。

目前这些成分的测定方法主要为高效液相色谱法

（78TF）［* ’ $］和气相色谱)质谱法（@F)!9）［(，)］，且

集中在药品和体液的测定方面。本文建立了食品中

这 % 种药物同时测定的 @F)!9 方法。

!" 实验部分

! ? !" 仪器与试剂
6 6 美国安捷伦公司 78(&+" J $+)% @F J !9 系列，
78)$!9 毛细管气相色谱柱。芬氟拉明（中国药品
生物制品检定所）、安非拉酮（中国药品生物制品检

定所）、马吲哚（9./-" 公司）标准品以甲醇作溶剂，
均配成质量浓度为 * / J T的溶液。三氯甲烷、甲醇
均为分析纯。
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! ! "# 实验条件
! ! 色谱条件 ! #$""%& 气相色谱毛细管柱（!# ’
( #$ %" ’’ ( #$ %" !’）；载气为高纯氦气，分流比
为 "& ’，气体流速为 !( )’ * +；柱温 )# ,保持 % ’-.，
’# , * ’-.升至 %*# ,，保持 %# ’-.；汽化室温度

%"# ,，接口温度 %*# ,。
! ! 质谱条件 ! 轰击电子能量 )# /0，质谱信息采
集模式定性为 +)1.，定量为选择离子监测（ &2%）方
式（参数见表 ’），质量扫描范围 +# , +## 3，标准谱
图调谐。

表 !# "#$% 定性参数与 &’( 分析参数
)$*+, !# )-, .$/$0,1,/" 23/ $%$+4"5" 32 6/78" 5% "$0.+,"

2.45/6-/.7 !8 * ’-. 9:151)7/5-+7-) -;.+ *（" # $）
（ 5/<17-=/ 1>3.61.)/ ?;5 +)1. * @ ）

%17):-.4 A31<-7B
C-7: D2&E-* * @

E-’/ -.7/5=1< ?;5
&2% * ’-.

F/.?<351’-./ * G (+ )%$（’##@ ），’"-$（’#@ ），%!#$（’@ ） -" " G # . ’# G #
H-/7:B<I5;I-;. ’% G !( ’##$（’##@ ），’#"（!@ ），))（(@ ） -# ’# G # . ’* G #

%1J-.6;< %’ G !* %(($（’##@ ），%(*$（!!@ ），%!’$（%#@ ） -* ’* G # . !" G #

! $%;.-7;5/6 -;.+ ?;5 +/</)7/6 -;. ’;.-7;5-.4（&2%）1.1<B+-+G

! ! $# 实验方法
! ! 准确称取约 % 4 粉碎均匀的样品于 ’# ’K 具塞
离心管中，加入 " ’K 三氯甲烷，超声振荡 ’# ’-.，
离心，倾出三氯甲烷层，沉淀用三氯甲烷再提取 ’
次。合并 % 次提取液，用氮气吹至 ’$ # ’K，取 ’$ #

图 !# 样品全扫描方式总离子流图（$）和选择
离子监测方式（*）分离谱图

958! !# )31$+ 53% #7//,%1 #-/30$138/$0（$）$%6 &’(
#-/30$138/$0（*）32 $ 2336 "$0.+,

9;.6-7-;.+：#$""%& )1I-<<15B );<3’.，-.-7-1< 7/’I/51735/
)# ,，:;<6-.4 ?;5 % ’-.，51’I-.4 517/ ’# , * ’-.，?-.1< 7/’I/5"
1735/ %*# ,，:;<6-.4 ?;5 %# ’-.G
! ! ’ G ?/.?<351’-./；% G 6-/7:B<I5;I-;.；! G ’1J-.6;<G

!K 进行 L9"%& 分析，外标法定量。

"# 结果与讨论

" ! !# 样品分离与确证
! ! 图 ’ 为我们所检测的众多样品中谱峰最复杂的
一张样品分离谱图，待测成分的峰形尖锐对称。样

品中芬氟拉明、安非拉酮、马吲哚与标准品的保留时

间一致，全扫描质谱图与 D2&E-* 谱库中的质谱图
比较，离子碎片数和相对丰度基本一致，匹配度为

-#@ M-*@（见表 ’），说明方法分离完全，抗干扰能
力强，定性准确可靠。

! ! 由全扫描总离子流图（图 ’ "1）可见，由于某些
减肥食品成分复杂，易挥发成分相当多，芬氟拉明、

安非拉酮和马吲哚附近均有许多色谱峰，因而采用

常规的气相色谱保留时间定性风险很大，而 &2% 方
式只选择了部分离子监控，并不具惟一性，也不得作

为定性依据，因此必须采用标准谱图调谐下的全扫

描总离子流图进行确证。

" ! "# 方法的线性、精密度和回收率
! ! 在 ’ , ’## ’4 * K时，上述 ! 种待测成分的峰面
积（%）与质量浓度 &（’4 * K）呈良好的线性关系，线
性方程为芬氟拉明 % ’ %’! +!! & N ’- )#+，( O
#$ --- ’；安非拉酮 % ’ ’’" ’(% & N -* -*%，( O
#$ --- +；马吲哚 % ’’!* -"!& N"% -#)，( O#$ --- -。
! ! 对同一样品进行 ( 次平行测定，计算含量和精
密度；向样品中加入一定量的 ! 种标准溶液，按实验
方法处理测定，计算回收率（见表 %）。精密度和回
收率均满足定量要求。

表 "# 方法的精密度和回收率
)$*+, "# )-, ./,#5"53%" $%6 /,#3:,/5," 32 1-, 0,1-36

2.45/6-/.7
P5-4-.1< *

!4
8&H * @
（) O (）

Q66/6 *
!4

F;3.6 *
!4

8/);=/5B *
@

F/.?<351’-./ %" G + ’ G - %" G # "# G " ’## G +
H-/7:B<I5;I-;. %* G ( % G % %" G # "% G ( -( G #

%1J-.6;< !% G * ’ G ( %" G # "* G + ’#% G +

" ! $# 样品质谱图解析
! ! 图 % 为样品中芬氟拉明的全扫描质谱图，其分
子断裂方式为：

·-%%·
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图 !" 芬氟拉明的全扫描质谱图
!"#$ !" %&’ ()** *+’,-./( 01 1’213/.)("2’

! ! 图 " 为样品中安非拉酮的全扫描质谱图，其分
子断裂方式为：

图 #" 安非拉酮的全扫描质谱图
!"#$ #" %&’ ()** *+’,-./( 01 4"’-&53+.0+"02

! ! 图 # 为样品中马吲哚的全扫描质谱图，由于马
吲哚的分子结构中含有三级醇，它很容易与活泼氢

结合而失去一个水分子，因此质谱图中未见到 ! " #
"!$# 的分子离子峰。其分子断裂方式为：

! $ $" 样品测定
! ! 近 % 年来，通过对市场上 "& 份减肥食品进行检
测，有 # 份样品检出了芬氟拉明、安非拉酮或马吲
哚，有的食品还存在混合加入的情况（见表 "）。
! $ %" 关于样品前处理

图 $" 马吲哚的全扫描质谱图
!"#$ $" %&’ ()** *+’,-./( 01 ()6"2403

! ! 对于芬氟拉明、安非拉酮、马吲哚的提取，一般

表 #" 样品测定结果
%)73’ #" %&’ .’*/3-* 01 4./#* "2 *3"(("2# 1004*8 #$ % &$

’(#)*+ ,+-.*/0(#1-+ 21+345*)06)16- 7(81-96*
’*1##1-$ 3+( : ’ "!% ; ;
’*1##1-$ 3+( < % = #$ ; ;

’*1##1-$ >()?/*+ : ’! = ( ’# = " ’) = #
’*1##1-$ >()?/*+ < ( = $% ; !’ = )

! ; -63 9+3+>3+9=

采用氯仿或甲醇作溶剂，为便于挥发和浓缩，本实验

选择氯仿。实验用氧化铝和活性炭进行样品液净化

处理，待测物损失 %&@ 以上。我们连续平行测定了
!! 份样品，色谱柱的性能未发现明显影响。当性能
下降时，可以将色谱柱进样端裁去一小截，依然可以

获得很好的分离。

#" 结论

! ! 本文建立了减肥食品中芬氟拉明、安非拉酮、马
吲哚等违禁药物的 ABC7’ 同时检测方法，方法简
单、灵敏、快速，抗干扰能力强，定性、定量准确，完全

适合于减肥食品中芬氟拉明、安非拉酮、马吲哚的确

证和定量。
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