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* * 阿米曲替林（"./:;/<:#&/3,）是传统的三环类抗抑郁药，

马普替林（."<;%:/&/3,）是 四 环 类 新 一 代 抗 抑 郁 药。一 些 生

产商把它们加入到中成药和保健食品中以提高镇静、安神的

功效，但这些药物也 有 明 显 的 毒 副 作 用，甚 至 致 人 死 亡。对

阿米曲替林和马普替林的分析方法常见的有液相色谱法、气

相色谱法和气相 色 谱 )质 谱 法，但 这 些 方 法 测 定 的 样 本 基 体

主要是西药、血液、尿液等［( , $］，对于保健食品中掺加阿米曲

替林和马普替林的分析方法目前还未见报道。

!" 实验部分

! " !" 试剂与仪 器 * 阿 米 曲 替 林、马 普 替 林（ =/4." >%’ ，纯

度大于 &&? ）；甲醇、乙 醇、甲 苯 均 为 色 谱 纯；浓 氨 水 为 分 析

纯；9"0/0 !>@ 固相萃取小柱（*" .4，% .A，B":,;0 >%’ ）为

混合型的固相萃取柱，具 有 反 相 和 阳 离 子 交 换 功 能；超 声 波

清洗 仪；酸 度 计；离 心 机；!# 位 固 相 萃 取 仪（B":,;0 >%’ ）；

*)&" 气相色谱 )$&’% 质谱联用仪（84/&,3: >%’ ）。

! " #" 样品制备 * 将保健食品混匀，准确称量 (- " 4 置于 (""

.A 容量瓶中，加蒸馏水 !" .A 溶解，再加 $" .A 甲醇混匀，

超声提取 ( 1，用甲醇定容至 ("" .A，摇 匀 静 置 取 上 清 液 !"

.A。用 "- ( .%& C A 盐 酸 调 <D 为 #- "，在 离 心 机 上 以$ """

; C ./3离心，将上清液全部过柱。依次用 % .A 甲醇、% .A 超

纯水活化 9"0/0 !>@ 柱，将提取液以 ( .A C ./3速度通 过 该

柱，再依次 用 ( .A "- ( .%& C A盐 酸 固 化 被 测 物，用 ( .A 甲

醇、( .A 水去除盐类物质，用含 $?（ 体积分数）氨水的 !$?

（ 体积分数）甲 醇 水 洗 涤 固 相 萃 取 柱 以 去 除 弱 碱 性 杂 质，弃

去洗涤液，用 $ .A 含有 !?（ 体 积 分 数 ）氨 水 的 乙 醇 溶 液 淋

洗，收集 淋 出 液，在 微 弱 氮 气 流 下 吹 至 近 干。 用 二 氯 甲 烷

$"" !A 溶解，上机测定。

! " $ " 气 相 色 谱!质 谱 测 定 * 色 谱 条 件：DE)$!= 毛 细 管 柱

（%" . F "- !$ .. F "- !$ !.）。 程 序 升 温：初 始 温 度 (""

G，以 $ G C ./3升温到 %"" G（ 保持 $ ./3）。载气 D, 流速

(- ! .A C ./3；进样口温度 !)" G，不分流进样，进样量 ( !A。

质谱条件：电子轰击（-H）离子源，电子能量 ’" ,$；质量扫描

范围 ! " # $" , $""，接 口 温 度 !%" G，倍 增 器 电 压 (!" $；

(H=+("’ 谱库。样品的 定 量 测 定 采 用 选 择 离 子 模 式 以 多 点

校正定量，阿米 曲 替 林 的 特 征 离 子 为 ! " # $)，!"!。马 普 替

林的特征离子为 ! " # ##，!"%，!’’。

#" 结果与讨论

# " ! " 气 相 色 谱!质 谱 测 定 结 果 * 在 加 标 样 品 提 取 物 的 气 相

色谱 )质谱全扫描色谱图中，保 留 时 间 为 ’- %’ ./3 的 是 阿 米

曲替林，保留时 间 为 )- &* ./3 的 是 马 普 替 林。在 阿 米 曲 替

林的质谱图中，基峰 为 ! " # $)，相 应 于 >D! (（>D% ）,, ! 的

断裂；在马普替林的 质 谱 图 中，主 要 的 峰 为 ! " # ##，$)，’"

和 !’’，分别 相 应 于 >D! (D>D%,, ， >D! (D>D!>D%,, ，

>D%( >D>D!>D,, ! 的断裂，!’’ 为分子离子峰。

# " #" 洗脱剂的选择 * 用乙醇氨溶液洗脱的样品比用甲醇氨

溶液洗脱的样品的 杂 质 少，干 扰 小。应 注 意 氨 水 的 浓 度，放

置时间长及开瓶次数 多 都 会 使 氨 挥 发，从 而 降 低 洗 脱 效 果。

建议氨水 ( 个月更换一次。

# " $" 固相萃取柱的选择和提取液 #$ 对结果的影响 * 由于

阿米 曲 替 林 和 马 普 替 林 都 属 于 叔 胺，其 <$ " 分 别 为 &- # 和

&- ’，因此采用了改性阳离子型的固相萃取柱；对比了 9"0/0

DA7 柱的选择性效果，发现 DA7 的选择性较差，样品基质的

干扰 较 大。固 相 萃 取 前 将 溶 液 <D 调 为 %- "，#- "，$- "，’- "，

&- $ 进行比较实验，结果表明，当 <D 为 #- " 时回收率最高。

# " %" 线性范围及检测限 * 分别取 ( .4 C A的阿米曲替林和马

普替林标准溶液 !，("，$"，(""，!"" !A进样，以目标物质的峰

面积对质量浓度进行线性回归，相关系数大于 "- &&&，说明本

方法对目标物 质 在 较 大 质 量 浓 度 范 围 内 都 具 有 较 好 的 相 关

性。方法检测限分别为 !" !4 C I4和 ("" !4 C I4（% " & J%）。

# " &" 回收率和精密 度 * 本 文 以 减 肥 茶 样 品 作 为 本 底，分 别

向样品中添加了 ! 个浓度标准做加标回收实验。* 次的平均

回收率均大于 )*? ，其相对标准偏差均小于 )- !?。

# " ’" 实际样品的测定 * 用上述方法对 ) 种品牌的市场样品

进行了分析，未发现阳性样品。
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