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超高效液相色谱–质谱联用法定量测定奶茶中的 

3种毒品成分 

余晓琴 1*, 李澍才 

(四川省食品药品检验检测院, 成都  610097) 

摘  要: 目的  建立超高效液相色谱质谱联用法测定奶茶中苯丙胺、甲基苯丙胺和氯胺酮的分析方法。     

方法  样品经甲醇超声提取处理, 利用超高效液相色谱质谱联用法, 4.0 min 内完成样品的上机分析。结果  方

法在 0.1~50.0 ng/mL 范围内, 线性良好, 相关系数 r 大于 0.999。仪器检出限在 0.008~0.027 ng/mL 之间, 定量

限在 0.028~0.089 ng/mL 之间。三水平加标回收率在 80.7%~112.0%之间。高浓度样品分析后, 3 种毒品无明显

仪器残留。使用本方法分析市售奶茶样品, 未检出 3 种毒品。结论  本方法灵敏、快速、线性范围宽、选择

性好、前处理简单, 适用于奶茶中 3 种毒品的准确定量检测。 
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Quantitative determination of 3 related narcotic substances in milk tea  

by ultra performance liquid chromatography-tandem  

mass spectrometry 

YU Xiao-Qin*, LI Shu-Cai 

(Sichuan Provincial Food and Drug Inspection Institute, Chengdu 610097, China) 

ABSTRACT: Objective  To establish a method for determining amphetamine, methamphetamine and ketamine in 

milk tea by ultra performance liquid chromatography-tandem mass spectrometry. Methods  The sample was 

ultrasonically extracted by methanol, utilizing ultra performance liquid chromatography-mass spectrometry, the 

sample analysis of the sample was completed within 4.0 min. Results  In the range of 0.150.0 ng/mL, the linearity 

was good, and the correlation coefficient r was greater than 0.999. The limit of detection of the instrument was in 

0.0080.027 ng/mL, and the limit of quantification was in 0.0280.089 ng/mL. The recoveries rate of the 3 levels was 

in 80.7%112.0%. After analyzing the high-concentration samples, there were no obvious instrument residues in the 

3 drugs. The method was used to analyze commercially available milk tea samples, and the 3 drugs were not detected. 

Conclusion  This method is sensitive, rapid, wide in linear range, good in selectivity, simple in pretreatment, and 

suitable for accurate quantitative detection of 3 drugs in milk tea. 

KEY WORDS: milk tea; narcotic substances; ultra performance liquid chromatography; triple quadrupole mass spectrometry 
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1  引  言 

国家禁毒发布《2018 年中国毒品形势报告》中指出, 当

前, 全球毒品制造、贩运、滥用问题更加突出, 毒品来源、

种类和吸毒人数不断扩大, 一些国家和地区毒品问题持续

泛滥, 毒品危害日益严重, 吸毒致死人数连年攀升, 造成严

重社会危机。毒品市场花样多, 新类型毒品不断出现。为吸

引消费者、迷惑公众, 一些毒贩不断翻新毒品花样, 变换包

装形态, “神仙水”“娜塔沙”“0 号胶囊”等新类型毒品不断出

现, 具有极强的伪装性、迷惑性和时尚性, 以青少年在娱乐

场所滥用为主, 其中冰毒成为滥用“头号毒品”。并且随着现

代生活节奏的加快, 很多年轻人热衷于酒吧, 迪厅、KTV 等

消费场所, 并消费该场所的咖啡、饮料、奶茶等食品。常有

警方发布预警, 提示喜欢去 KTV、酒吧等娱乐场所的消费者

需注意, 将毒品掺入袋装咖啡和奶茶, 重新封装后, 在娱乐

场所推销、诱骗客人尝试, 极具欺骗性和诱惑性。据调查, 我

国苯丙胺类化合物的滥用非常严重[1,2], 包括苯丙胺、甲基苯

丙胺等, 并存在与氯胺酮混合使用, 具有兴奋中枢神经和周

围神经, 抑制食欲、致幻等作用。近几年来, 该类现象不断上

升, 严重时会导致死亡[3]。目前检测方法有气相色谱法[47]、

气相色谱质谱联用法[810]、液相色谱质谱联用法[1113]、高分

辨率质谱法[14]等方法, 大部分基于生物样本, 如血浆、尿

液、头发等, 少量研究环境样品, 如水样等[15,16]。而关于食

品基质样品的检测少有报道, 因此急需建立快速、简便、灵

敏、准确地同时分析食品中该类化合物的方法。本研究以奶

茶为基质, 建立超高效液相色谱质谱联用法定量测定奶茶

中的 3种毒品的分析方法, 旨在为打击食品中非法添加提供

技术支撑。 

2  材料与方法 

2.1  试剂与仪器 

LC-30A 超高效液相色谱仪、LCMS-8050 串联质谱仪

联用系统(日本岛津公司)。 

Milli-R04纯水仪(德国 Millipore公司); 苯丙胺甲醇溶

液(1.0 mg/mL, Sigma-Aldrich 公司); 甲基苯丙胺和氯胺酮

甲醇溶液(1.0 mg/mL, 中国计量科学研究院公安部物证鉴

定中心); 甲醇(色谱纯, 美国 Fisher 公司)。 

2.2  实验方法 

2.2.1  液相色谱条件 

色谱柱: Shim-pack GIST(2.1 mm×50 mm, 2.0 μm, 日

本岛津公司); 流动相: 0.1%(V/V)甲酸水溶液(A); 甲醇(B); 

流速: 0.30 mL/min; 进样体积: 1 µL; 自动进样器样品盘温

度: 室温; 柱温: 40 ℃; 洗脱方式: 采用梯度洗脱, B 相初

始浓度为 15%; 时间程序见表 1。 

2.2.2  质谱条件 

离子化模式: ESI, 正离子模式; 加热气: 10.0 L/min空

气; 雾化气: 3.0 L/min 氮气干燥气: 10.0 L/mi 氮气; 碰撞气: 

270 kPa 氩气; 接口温度: 300 ℃; DL 温度: 250 ℃加热模块

温度 : 400 ℃; 扫描模式 : 多反应监测 (multi reaction 

monitor, MRM); 驻留时间: 50 ms; MRM 参数: 见表 2; 喷

雾针距离: +1 mm。 
 
 

表 1  梯度洗脱时间程序 
Table1  Gradient elution time program 

时间/min 模块 命令 比例 

1.00 pumps pump b conc. 50 

1.20 column cto.rvr 0* 

2.00 pumps pump b conc. 95 

2.50 column cto.rvr 1** 

3.00 pumps pump b conc. 95 

3.01 pumps pump b conc. 15 

4.00 controller stop  

注: *表示液相流路接入质谱; **表示液相流路接入废液。 
 
 
 

2.2.3  样品处理方法 

称取 0.1 g 样品, 加入 5 mL 甲醇, 超声提取 15 min, 

4000 r/min 离心 5 min, 取适量上清液用 0.22 μm 有机系滤

膜过滤, 上机分析。 

2.2.4  基质标准曲线绘制 

取阴性奶茶粉末, 按照 2.2.3 中的前处理方法处理, 

得到空白基质提取液。以空白基质提取液将标准储备液逐

级稀释为 0.1、0.2、0.5、1、2、5、10、20、50 ng/mL 的 9

个标准工作溶液。以浓度为横坐标, 峰面积为纵坐标, 外

标法绘制标准曲线。 

3  结果与分析 

3.1  流动相条件优化 

使用甲醇和水作为流动相, 3 种毒品均出现峰形分叉

的现象。在水相中添加 0.1%的甲酸, 3 种毒品峰形对称。

故选择甲醇和 0.1%甲酸水溶液作为流动相, 如图 1。流动

相初始比例为 10%甲醇水时, 50 ng/mL 标准样品分析完成

后进样分析空白样品, 空白样品中检出氯胺酮, 表明氯胺

酮有残留。将流动相初始比例提高为 15%甲醇水时 ,     

50 ng/mL 标准样品分析完成后进样分析空白样品, 氯胺酮

无残留。故流动相初始比例确定为 15%甲醇水。 

3.2  样品溶剂和进样量优化 

以 10%甲醇水溶液、50%甲醇水溶液稀释样品提取溶

液, 发现样品提取液变得浑浊, 而样品提取液(溶剂为纯甲

醇)澄清, 故选择纯甲醇作为样品溶剂。分别以进样量 1、2、

5 μL 进样分析纯甲醇配制的标准样品, 发现进样 5 μL 时, 

峰形变差, 有明显的溶剂效应。又考虑到减小基质效应的

影响, 故最终进样量定为 1 μL。 
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表 2  MRM 参数 
Table 2  The MRM parameters 

序号 中文名称 英文名称 CAS 号 前体离子 产物离子 Q1 预四极杆电压/V 碰撞电压/V Q3 预四极杆电压/V

1 苯丙胺 amphetamine 300-62-9 136.10 
91.05* 14.0 17.0 19.0 

119.05 14.0 15.0 25.0 

2 甲基苯丙胺 methylamphtamine 537-46-2 150.10 
91.05* 10.0 19.0 18.0 

119.10 10.0 10.0 24.0 

3 氯胺酮 ketamine 6740-88-1 238.10 
125.00* 12.0 26.0 26.0 

179.10 12.0 39.0 10.0 

注: *代表定量离子对。 

 

 
 

 
 

注: a: 流动相为甲醇和水; b: 流动相为甲醇和 0.1%的甲酸水

溶液。  

图 1  流动相条件优化 

Fig.1  Optimization of mobile phase conditions 

 

3.3  专属性考察 

通过分析甲醇溶剂空白和全程序空白, 考察方法专

属性。全程序空白除不加样品外, 按照 2.2.3 中方法进行前

处理。结果如图 2 所示。由图 2 可知, 溶剂空白和全程序

空白均未检出 3 种毒品, 表明空白不干扰测定。 

 
 

 
 

图 2  空白实验 MRM 色谱图 

Fig.2  Blank experiment MRM chromatogram 
 

3.4  基质效应 

考察 3 个不同浓度样品的基质效应, 以基质加标溶液

峰面积与溶剂标液峰面积之比来评价基质效应, 结果如 

表 3 所示。结果表明, 苯丙胺和甲基苯丙胺有明显的基质

效应, 且通道无干扰, 故本方法采用空白基质提取液作为

溶剂配制基质匹配标准曲线。 
 

表 3  基质效应考察 
Table 3  Investigation of matrix effect 

浓度级别 浓度/(ng/mL)
基质效应因子/% 

苯丙胺 甲基苯丙胺 氯胺酮

1 0.1 122.0 163.0 85.4 

2 1.0 119.4 138.1 93.8 

3 10.0 110.9 121.9 97.2 
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3.5  残留监控 

高浓度样品(50 ng/mL)分析完成后, 进样分析空白, 

考察残留情况。结果如图 3 所示。 

 

 
 

图 3  残留考察 

Fig.3  Residual investigation 
 

 
结果表明, 在高浓度样品分析完成后, 进样分析空白

样品, 3 种毒品检测通道中无明显目标化合物干扰。 

3.6  线性关系、检出限和定量限 

3 种毒品在 0.1~50.0 ng/mL 范围内线性良好, 相关系

数大于 0.999, 校准曲线如图 4 所示。线性方程、相关系数、

检出限(S/N=3, ASTM 方式)和定量限(S/N=10, ASTM 方式)

见表 4。 

3.7  精密度实验 

对 3 个浓度的混合标准溶液连续 6 次进样, 考察仪器

的精密度, 保留时间和峰面积的精密度结果如表 5 所示。3

个浓度标准品的保留时间和峰面积的相对标准偏差分别在

0.17%~0.35%和 0.43%~3.97%之间, 仪器精密度良好。 

3.8  加标回收实验 

在奶茶样品中添加标准溶液, 与样品进行相同的前

处理, 得到 3 个不同浓度的加标样品。按照 2.2 中的分析

条件分析, 考察样品加标回收率。结果如图 5、图 6 和表 6

所示。奶茶样品中未检出 3 种毒品。3 个不同浓度水平下

样品加标回收率在 80.7%~112.0%之间。GB/T 27404-2008

《实验室质量控制规范食品理化检测》中规定当被测组分

含量低于 0.1 mg/kg 时, 回收率范围应在 60%~120%之间, 

本方法回收率优于标准规定。 

 

 
 

 
 

 

 
图 4  校准曲线(0.1~50.0 ng/mL) 

Fig.4  Calibration curve (0.1~50.0 ng/mL) 
 

 
表 4  校准曲线参数(线性回归, 权重为 1/C) 

Table 4  Calibration curve parameters (linear regression, weight is 1/C) 

名称 校准曲线 线性范围/(ng/mL) 准确度/% 相关系数 r 检出限/(ng/mL) 定量限/(ng/mL)

苯丙胺 Y=78518.1X754.00 0.1~50 95.3~103.6 0.9999 0.027 0.089 

甲基苯丙胺 Y=180656X+564.818 0.1~50 95.9~102.8 0.9999 0.008 0.028 

氯胺酮 Y=68155.6X1884.05 0.1~50 96.0~113.0 0.9997 0.016 0.053 
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表 5  精密度结果(n=6) 
Table 5  precision results(n=6) 

名称 
相对标准偏差 (0.1 ng/mL) 相对标准偏差 (1.0 ng/mL) 相对标准偏差 (10.0 ng/mL) 

保留时间/min 峰面积 保留时间/min 峰面积 保留时间/min 峰面积 

苯丙胺 0.28 3.97 0.22 2.78 0.18 0.43 

甲基苯丙胺 0.23 3.31 0.20 0.93 0.18 0.62 

氯胺酮 0.35 3.18 0.19 2.13 0.17 0.50 

 

 

 
 

图 5  样品 MRM 色谱图 

Fig.5  The chromatogram of sample MR 
 

 
 

图 6  加标样品 MRM 色谱图(1.0 ng/mL) 

Fig.6  The chromatogram of spiked sample MRM 

 
表 6  样品加标回收率(n=6) 

Table 6  Recoveries of 3compounds in milk tea(n=6) 

化合物名称 
加标回收率 

(5 μg/kg)/% (50 μg/kg)/% (500 μg/kg)/%

苯丙胺 90.0 80.7 93.7 

甲基苯丙胺 83.0 83.1 96.9 

氯胺酮 112.0 90.2 91.2 

 

4  结  论 

本研究建立了超高效液相色谱质谱联用法测定奶茶

中苯丙胺、甲基苯丙胺和氯胺酮的分析方法。样品经甲醇

超声提取处理, 4.0 min 内完成上机分析。采用本方法分析

市售奶茶样品, 未检出 3 种毒品。本方法灵敏、快速、选

择性好、前处理简单, 适用于奶茶中 3 种毒品的准确定量

检测。 
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