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超高效液相色谱-串联质谱法测定食品中 

顺式四氢咔啉和环己基去甲他达拉非 

韦  环, 刘珈伶*, 苏俞有 

(广西-东盟食品检验检测中心, 南宁  530022) 

摘   要 : 目的   建立超高效液相色谱 -串联质谱法 (ultra performance liquid chromatography-tandem mass 

spectrometry, UPLC-MS/MS)测定食品中非法添加 2 种新型他达拉非非法添加物含量的分析方法。方法  样品

以甲醇为溶剂超声提取, 经 Atlantis® T3 色谱柱(150 mm×2.1 mm, 3 μm)分离, 以 0.1% (V:V)甲酸水溶液-甲醇作

为流动相, 进行梯度洗脱。在电喷雾正离子模式下, 采用多反应监测(multiple reaction monitoring, MRM)模式, 

基质匹配曲线外标法定量。结果  顺式四氢咔啉、环己基去甲他达拉非在 1~50 ng/mL 范围内与峰面积均成良

好的线性关系, 相关系数 r 均在 0.999 以上。顺式四氢咔啉检和环己基去甲他达拉非的检出限均小于 3 μg/kg, 

定量限均小于 10 μg/kg, 在饼干等 4 种基质中 1、2、10 ng/mL 3 个水平下加标回收率为 66.1%~117.4%, 相对

标准偏差均未超过 10% (n=6)。结论  该方法准确、可靠, 可满足食品中顺式四氢咔啉、环己基去甲他达拉非

的定量分析。 

关键词: 环己基去甲他达拉非; 顺式四氢咔啉; 非法添加; 超高效液相色谱-串联质谱法 

Determination of tetrahydro-β-carboline and N-cyclohexyl nortadalafil in 
food with ultra performance liquid chromatography-tandem  

mass spectrometry 

WEI Huan, LIU Jia-Ling*, SU Yu-You 

(Guangxi-Asean Food Inspection Center, Nanning 530022, China) 

ABSTRACT: Objective  To establish a method for the determination of 2 kinds of new illegal tadalafil additives in 

food by ultra performance liquid chromatography-tandem mass spectrometry (UPLC-MS/MS). Methods  The 

compound was extracted by methanol ultrasonic wave method. The extract was separated on an Atlantis® T3 column 

(150 mm×2.1 mm, 3 μm). After separation, gradient elution was carried out with 0.1% (V:V) formic acid aqueous 

solution methanol as the mobile phase and the samples were determined with electrospray ionization source under 

positive ion mode and multiple reaction monitoring (MRM) mode. External standard of the blank matrix-matched 

calibration curves was used for quantification. Results  Tetrahydro-β-carboline and N-cyclohexyl nortadalafil had 

good linearity with the peak area in the range of 1‒50 ng/mL, with the correlative coefficients over 0.999. The limits 
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of detection of tetrahydro-β-carboline and N-cyclohexyl nortadalafil were all less than 3 μg/kg, and the limits of 

quantitation were all less than 10 μg/kg. In 4 kinds of substrates such as cookies, the recoveries were 66.1%-117.4% 

at the spiked levels of 1, 2, 10 ng/mL, with the relative standard deviations lower than 10% (n=6). Conclusion  This 

method is accurate and reliable, which is suitable for the determination of tetrahydro-β-carboline and N-cyclohexyl 

nortadalafil illegally added into food. 

KEY WORDS: N-cyclohexyl nortadalafil; tetrahydro-β-carboline; illegally added; ultra performance liquid 

chromatography-tandem mass spectrometry 
 
 

0  引  言 

近年来媒体曝光了多起食品及保健食品中非法添加

化学药物的违法案件[1‒2]。非法添加的化学药物添加方式随

意性大, 剂量不明确, 长期、超量服用极易引发中毒, 给人

们的健康埋下了巨大的隐患[3]。我国法律禁止在食品中添

加食品添加剂以外的非食用化学物质, 监管部门对食品中

非法添加违法行为向来严厉打击。食品和保健食品中常见

的 抗 疲 劳 类 非 法 添 加 物 以 选 择 性 磷 酸 二 酯 酶 5 

(phosphodiesterase-5, PDE-5)抑制剂为主, 如西地那非、他

达拉非、伐地那非, 以及以其为母核合成的衍生物[4‒7]。西

地那非、他达拉非和伐地那非均为临床上治疗男性勃起功

能障碍的处方药物, 须经过医生处方才能获得, 并且需要

在医生的监控和指导下使用[8]。当服用较大剂量的上述药

物时易引发心悸、潮红、头疼、视觉障碍等不良反应[9], 尤

其是心绞痛和心脏病患者、过敏人群以及正在服用任何形

式硝酸盐类药物的患者, 必须禁用[10‒11]。因此, 消费者在

不知情的情况下购买含有此类物质的食品或保健食品, 无

限制地服用后将会产生严重后果甚至危及生命[11]。 

国内外已开发出多种方法检测食品和保健食品中那非

类物质 , 主要检测方法有紫外分光光度法 (ultraviolet 

spectroscopy, UV)[12]、薄层色谱法(thin layer chromatography, 

TLC)[13]、高效液相色谱法(high performance liquid chromato 

graphy, HPLC)[14]、气相色谱 -串联质谱法 (gas chromato 

graphy-tandem mass spectrometry, GC-MS/MS)[15]、超高效液

相色谱 - 串联质谱法 (ultra performance liquid chromato 

graphy-tandem mass spectrometry, UPLC-MS/MS)[7,16‒18]、高

效液相色谱 -串联高分辨质谱法 (high performance liquid 

chromatography-tandem high resolution mass spectroscope, 
HPLC-HRMS)[19‒21]等。其中 LC-MS/MS 法具有高灵敏度和

高选择性, 是检测这些非法添加药物的常用方法和强有力

的确证工具。PDE-5 抑制剂的结构中活性位点多, 易于进

行结构修饰, 新发现的PDE-5抑制剂衍生物已经多达百种, 

2018 年国家制定了包含 90 种那非类化合物的补充检验方

法 BJS 201805《食品中那非类物质的测定》, 应用了高效

液相色谱-串联质谱法、超高效液相色谱-串联高分辨质谱

法 2 种方法。在高压打击下, 不法分子转而添加以他达拉

非为母体的结构改造物以期到达类似功效。这些结构修饰

物不在现行标准检测范围之内, 从而逃避监管[22‒25]。这些

新型衍生物缺乏相关毒理药理学研究数据, 对人体的作用

和危害还属于未知阶段。这就要求要不断地、及时地更新

完善相关食品的非法添加监管物质, 坚决打击此类违法添

加非食用物质行为。近期本项目组在相关部门提供的食品

原料中发现了 2 种在补充检验方法 BJS 201805 检测范围之

外的新型非法添加物: 环己基去甲他达拉非[26]和顺式四氢

咔啉。环己基去甲他达拉非(N-cyclohexyl nortadalafil, 化学

名: 6-(1,3-benzodioxol-5-yl)-2-cyclohexyl-2,3,6,7,12,12 ahex 

ahy dropyrazino [1,2:1,6] pyrido [3,4-b] indole-1,4-dione, 
化学结构如图 1(a)所示), 为新型他达拉非衍生物, 国外仅

有少量合成路线报道[27], 国内尚未开展该物质的研究。顺

式四氢咔啉(tetrahydro-β-carboline,化学名: (1R,3R)-methyl 

1-(ben zo[d] [1,3] dioxol-5-yl)-2,3,4,9-tetrahydro-1H-pyrido 
[3,4-b] indole-3-carboxylate, 化学结构如图 1b 所示)为他达

拉非合成前体[28], 与氯乙酰氯和甲胺依次反应后即可合成

他达拉非, 国内外研究均侧重于顺式四氢咔啉合成他达拉

非及其衍生物的合成反应[28‒30], 对其检测方法却鲜有报道。

鉴于此, 本研究建立了 UPLC-MS/MS 法测定多种食品基质

中这 2 种物质, 为食品中非法添加顺式四氢咔啉、环己基去

甲他达拉非的定性定量分析提供技术参考, 也为进一步完

善我国食品(含保健食品)非法添加数据库, 有力打击食品违

法犯罪行为, 保障人民健康和食品安全提供技术支撑。 
 

 
 

图 1  环己基去甲他达拉非(a)、顺式四氢咔啉(b)结构式 

Fig.1  Structural formulas of N-cyclohexyl nortadalafil (a) and 
tetrahydro-β-carboline (b) 

 

1  材料与方法 

1.1  仪器与设备 

Waters Xevo TQ-XS 超高效液相色谱-三重四极杆质
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谱联用仪[配电喷雾离子源(electrospray ionization, ESI), 美

国沃特斯公司]; Sorvall ST 40R 高速冷冻离心机 (美国

Thermo Fisher Scientific 公司); KS-9986 医用超声波清洗器

(宁波海曙科生超声设备有限公司); ML802 型分析天平[精

度 : 1 mg, 梅特勒 -托利多国际贸易 (上海 )有限公司 ]; 

Milli-Q 超纯水器(美国密理博公司)。 

1.2  材料与试剂 

保健酒(500 mL/瓶)、牡蛎片(0.5 g/片)、硬胶囊(0.2 g/

粒)、饼干(38 g/条)市售。 

环己基去甲他达拉非(纯度: 100.0%)、顺式四氢咔啉

盐酸盐(纯度: 98.8%)(加拿大 TLC PharmaChem 公司); 甲

醇、甲酸(色谱纯, 美国默克集团); 实验用水为 Milli-Q 纯

水仪制备的超纯水(电阻率 18.2 MΩꞏcm)。 

1.3  标准溶液配制 

1.3.1  标准储备液 

分别精密称取环己基去甲他达拉非, 顺式四氢咔啉

盐酸盐标准物质适量, 用甲醇溶解稀释, 配制成质量浓度

为 1 mg/mL 的标准储备液, 于‒20 ℃保存。 

1.3.2  标准曲线溶液 

分别准确吸取上述标准储备液, 用甲醇稀释, 配制系

列标准工作溶液(质量浓度分别为 1、2、5、8、10、50 ng/mL), 

临用新制。同时采用空白基质提取液配制相同质量浓度的

基质混合标准工作溶液。 

1.4  样品前处理 

固体试样粉碎研磨, 准确称取样品 1.000 g(精确至

0.001 g), 于 50 mL 离心管中, 加入甲醇 50 mL, 密封称重, 

振摇分散, 超声提取 20 min, 静置冷却至室温, 复称重, 以

甲醇补重, 摇匀, 5000 r/min 离心 5 min, 取上清液过 0.22 μm

滤膜, 取续滤液上机待测。液体试样混匀后直接用 0.22 μm

滤膜过滤, 取续滤液上机待测。 

称取空白试样适量, 与样品同法处理, 制得空白基质

提取液。 

1.5  仪器条件 

1.5.1  液相色谱条件 

色谱柱: Atlantis® T3 (150 mm×2.1 mm, 3 µm); 流动相: 

A 为 0.1% (V:V)甲酸水溶液, B 为甲醇; 流速: 300 μL/min; 

柱温: 35 ℃; 进样体积: 2 μL; 梯度洗脱程序: 0~2.0 min, 

10% B; 2.0~10.0 min, 10%~100% B; 10.0~12.0 min, 100% B; 

12.0~12.2 min, 100%~10% B; 12.2~14.0 min, 10% B; 。 

1.5.2  质谱条件 

离子源: (electrospray ionization, ESI+); 监测模式: 多

反应监测(multiple reaction monitoring, MRM)。碰撞气: 高

纯 He; 毛细管电压: 3.5 kV; 离子源温度: 150 ℃; 脱溶剂

气(N2)温度: 500 ℃; 脱溶剂气流速: 1000 L/Hr; 锥孔反吹

气流量: 150 L/Hr; 定性离子对、定量离子对及其他质谱参

数见表 1。 

2  结果与分析 

2.1  样品前处理方法的优化 

甲醇和乙腈是检测那非类物质的常用溶剂, 由于食

品基质复杂, 固体样品不能完全溶解于有机溶剂, 超声以

后溶剂损失 , 采用指定体积称重 , 超声后补重的方法定

容。实验考察了甲醇、50% (V:V)甲醇水溶液和乙腈 3 种体

系作为溶剂时对阳性样品(目标物浓度: 环己基去甲他达

拉非 962 mg/g, 顺式四氢咔啉 0.06 mg/g)和基质加标样品

(两目标物浓度均为: 100 mg/kg)的提取效果, 结果显示, 

50%甲醇水溶液对阳性样品和基质加标样品的提取效果较

差, 尤其对高浓度阳性样品溶解能力不足, 当提高有机溶

剂比例, 提取率不断增大。甲醇和乙腈的提取效果相当, 

但乙腈价格昂贵, 考虑到流动相采用甲醇作为有机相, 因

此实验选择甲醇作为首次溶解的溶剂。当样品浓度过高时, 

由于已经过甲醇的溶解稀释, 可采用 50%甲醇水溶剂适当

稀释, 从而降低样品基质效应。 

2.2  色谱条件的优化 

甲醇和乙腈是液质联用常用的有机流动相, 尽管乙腈

的分析时间短, 基线小, 但由于食品样品基质较为复杂, 需

要足够的保留时间以满足分离需要, 洗脱能力较低, 因此出

峰时间较慢的甲醇选为有机相。本实验考察了以下 4 种水相

体系: 0.1% (V:V)甲酸水溶液、5 mmol/L 甲酸铵水溶液、    

10 mmol/L 甲酸铵水溶液和 0.1% (V:V)甲酸水溶液 (含      

5 mmol/L 乙酸铵)对目标化合物的分离效果、峰形和响应的

影响。结果显示, 不同的改性剂对目标化合物的影响都不是

太大。目标化合物均采用正离子模式采集, 少量甲酸能促进

目标物离子化; 而甲酸铵、乙酸铵虽然能修饰峰型, 但抑制

了[M+H]+的离子化效果。经考察, 目标物离子在本研究实验

条件下的检测中拖尾并不严重, 为提高电离效率, 稳定离子

故选择 0.1%甲酸水作为水相。 
 

表 1  顺式四氢咔啉、环己基去甲他达拉非的质谱参数 
Table 1  Mass spectrometry parameters of tetrahydro-β-carboline and N-cyclohexyl nortadalafil 

 
化合物名称 母离子(m/z) 子离子(m/z) 锥孔电压/V 碰撞能/eV 保留时间/min 

1 顺式四氢咔啉 351.1 250.1, 264.1* 10,10 15,17 8.12 

2 环己基去甲他达拉非 458.2 308.0, 336.2* 30,30 28,15 9.57 

注: *为定量离子。 
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分别考察 Atlantis® T3 色谱柱 (150 mm×2.1 mm,     

3 μm)、Eclipse Plus C18 (150 mm×3.0 mm, 1.8 µm)、SB-C18 

(150 mm × 2.1 mm, 3.5 μm) 3 种 C18 耐酸性的色谱柱的分离

效果, 结果表明, 目标化合物在 3 种 C18柱上均能正常出峰, 

且响应强度稳定。由于环己基去甲他达拉非含有极性环己

基官能团, Atlantis® T3 色谱柱适用于保留和分析极性化合

物, 以其为分析柱时, 峰形最好, 且能实现与 100%水相兼

容, 故将其作为本法分析柱。图 2 为一阳性样品中顺式四

氢咔啉和环己基去甲他达拉非的 MRM 离子流色谱图, 可

见各峰形区分度良好。 
 

 
 

图 2  阳性样品中顺式四氢咔啉(a)和环己基去甲他达拉非(b)的

MRM 色谱图 

Fig.2  MRM chromatograms of tetrahydro-β-carboline (a) and 
N-cyclohexyl nortadalafil (b) in a positive sample 

 

2.3  质谱条件的优化 

环己基去甲他达拉非是环己基取代了他达拉非中的

甲基; 顺式四氢咔啉与氯乙酰氯和甲胺依次反应后即可合

成他达拉非 [28]。以 2 种物质的标准溶液 (质量浓度 :     

500 ng/mL)用针泵连续直接进样, 采用 ESI+和 ESI-模式分

别扫描, 以确定电离模式。结果表明, 在负离子条件下环

己基去甲他达拉非结构较为稳定不产生碎片离子, 采用正

离子模式获得理想的碎片离子; 顺式四氢咔啉在正负离子

模式下均可电离, 但是正离子模式电离后的碎片离子明显

强于负离子模式。因此实验采用正离子模式。进一步采用

MRM 多反应监测模式分别对毛细管电压、离子源温度、

脱溶剂气温度、脱溶剂气流量、锥孔反吹气流速、锥孔电

压、撞能量等质谱参数进行了优化, 以确定特征离子条件

和化合物的离子对, 两目标分析物的子离子见图 3。以丰

度比最高且基线平稳无干扰的两对离子作为监测离子对。 
 

 
 

图 3  顺式四氢咔啉(a)和环己基去甲他达拉非(b)的多重反应监测

质谱图 

Fig.3  Mass spectrums of tetrahydro-β-carboline (a) and 
N-cyclohexyl nortadalafil (b) in MRM mode 

 

2.4  基质效应和线性关系 

基质效应(matrix effect, ME)是在痕量分析过程中普遍

存在的样品中非目标物质的干扰现象, 常影响检测结果的

准确性。实验选择常见的典型基质: 保健酒、胶囊剂、牡蛎

片、饼干为考察对象, 在线性范围为 1~50 ng/mL 内, 以各组

分的峰面积(Y)为纵坐标, 质量浓度(X, ng/mL)为横坐标作线

性回归, 比较空白基质匹配曲线和甲醇溶剂配制曲线的差

异, 其斜率之比即为 ME[31], 当 ME 值等于或接近 100%时, 

表明不存在基质效应的影响; ME＞100%时, 存在离子增强

作用; ME＜100%时, 存在离子抑制作用。结果如表 2 所示。 
 

表 2  2 种化合物的回归方程、相关系数、基质效应、检出限及定量限 
Table 2  Regression equations, correlation coefficients, matrix effects, limits of detection and limits of quantitation for 2 kinds  

of compounds 

化合物名称 溶剂匹配曲线 r 空白基质 空白基质曲线 r 
ME 
/% 

检出限 
/(μg/kg)

定量限 
/(μg/kg)

顺式四氢咔啉 Y=679111X+34744.4 0.9998 

药酒 Y=644843X+68503.1 0.9998 95.0 0.05 0.18 

硬胶囊 Y=556602X‒158533 0.9997 82.0 0.10 0.32 

牡蛎片 Y=443305X‒28170.7 0.9997 65.3 0.08 0.25 

饼干 Y=644093X‒284767 0.9991 94.8 0.25 0.90 

环己基去甲他

达拉非 
Y=45070X+7219.03 0.9995 

药酒 Y=44991.6X +834.074 0.9992 99.8 0.50 1.80 

硬胶囊 Y=33353X‒17130.9 0.9993 74.0 2.25 7.20 

牡蛎片 Y=17640.8X+7401.82 0.9994 39.1 1.20 4.00 

饼干 Y=41314.3X‒6471.31 0.9998 91.7 0.80 2.75 
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由表 2 可见, 顺式四氢咔啉在 4 种基质中的 ME 值为

65.3%~95.0%, 环己基去甲他达拉非在 4 种基质中的 ME

值为 39.1%~99.8%, 二者在 4 种基质中基质效应差异较大

(P<0.05), 尤其是牡蛎片具有较大的离子抑制作用。说明检

测方法存在较大基质效应, 因此选择空白基质溶液配制标

准曲线溶液。在质量浓度为 1~50 ng/mL 范围内, 基质配制

匹配曲线的线性关系均良好, 相关系数 r 均大于 0.999。 

2.5  检出限和定量限 

空白基质分别加入一定量的标准溶液, 按样品同法制

备后进样, 按3倍信噪比计算检出限, 以10倍信噪比计算定

量限, 平行测定 3 次, 取平均值, 结果见表 2。由表 2 可见, 

在不同基质中, 顺式四氢咔啉的检出限为 0.05~0.25 μg/kg, 

定量限为 0.18~0.90 μg/kg; 环己基去甲他达拉非的检出限为

0.50~2.25 μg/kg, 定量限为 1.80~7.20 μg/kg。均低于 BJS 

201805 中其他 90 种那非类物质的检出限和定量限。 

2.6  回收率与精密度 

分别称取 1.000 g 空白样品于 50 mL 聚丙烯具塞离心

管中, 分别加入 3 水平的 2 种化合物标准溶液(加入量: 50、

100、500 ng), 其余按样品同法制备, 最终定容至 50 mL。

各水平平行测定 6 次, 计算平均回收率和相对标准偏差

(relative standard deviation, RSD)。结果见表 3。 

由表 3 可见, 顺式四氢咔啉在 4 种基质中的回收率为

81.9%~117.4%, RSD 为 0.6%~4.6%; 环己基去甲他达拉非

的回收率为 66.1%~115.8%, RSD 为 0.5%~3.7%, 加标回收

率在 60%~120%范围内, RSD 小于 10%, 方法精密度较高。 

以 20 ng/mL 混合标准曲线溶液于 0、1、7、15 d 进行

测定, 每个时间段由 2 个不同人员平行测定 3 次, 结果表 4

所示。 

结果显示, 双人测定顺式四氢咔啉的检测浓度范围

19.4872~21.1670 μg/mL, RSD 为 2.6%; 双人测定环己基

去甲他达拉非的检测浓度范围 19.3446~21.3492 μg/mL, 

RSD 为 3.0%, 15 d 内目标物结果稳定。说明该方法能满

足 2 种物质定量分析的精密度和稳定性要求, 准确高, 重

现性好。 

2.7  实际样品检测 

对市售的 20 批宣称有抗疲劳作用的食品(含保健食品)

及 5 批次监督部门提供的原料样品按本法进行测定, 平行

测定 3 次, 取平均值。样品类型涉及保健酒、牡蛎片(粉)、

蛋白粉、饼干、胶囊、咖啡、糖果、饮料等。市售产品中

均未检出目标物, 但 5 批次原料样品中 2 批次检出顺式四

氢咔啉(约 0.5 mg/g); 1 批次检出 91 mg/g 顺式四氢咔啉, 1

批次检出 962 mg/g 环己基去甲他达拉非和 0.06 mg/g 顺式

四氢咔啉。本次检测结果显示, 监管部门现场发现大量未

合成的四氢咔啉原料。在检测到的高浓度他达拉非甲基
 
 

表 3  顺式四氢咔啉和环己基去甲他达拉非的平均回收率(n=6) 
Table 3  Average recoveries of tetrahydro-β-carboline and N-cyclohexyl nortadalafil (n=6) 

化合物名称 
加标水平
/(ng/mL) 

保健酒 胶囊 牡蛎片 饼干 

平均回收

率/% 
RSD/% 

平均回收

率/% 
RSD/% 

平均回收

率/% 
RSD/% 

平均回收

率/% 
RSD/% 

顺式四氢咔啉 

1  81.9 4.6 103.6 3.8 109.7 1.8 117.4 0.6 

2  92.9 1.1  95.6 1.6 100.9 1.0 112.8 1.4 

10 104.5 1.1  95.7 3.1 100.6 1.8  97.3 3.7 

环己基去甲他

达拉非 

1  87.3 2.1 115.8 1.5  66.1 3.0 111.9 3.2 

2  97.7 0.7 110.9 0.6  70.3 2.0 104.5 2.7 

10 106.1 0.5 105.0 1.0  88.1 1.2  98.7 3.7 
 
 

表 4  顺式四氢咔啉和环己基去甲他达拉非的中间精密度(n=3) 
Table 4  Intermediate precisions of tetrahydro-β-carboline and N-cyclohexyl nortadalafil (n=3) 

化合物名称 人员 
时间/d 

平均值/% RSD/% 
0 1 7 15 

顺式四氢咔啉/(μg/mL) 
1 19.7225 20.0118 19.4872 21.1670 

20.18691 2.6 
2 20.4427 20.4477 20.0094 20.2070 

环己基去甲他达拉非
/(μg/mL) 

1 20.8883 20.0982 19.9446 20.5644 
20.34525 3.0 

2 20.1167 20.4560 19.3446 21.3492 
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氯化物和环己基去甲他达拉非的原料中常伴随有低浓度顺

式四氢咔啉, 这与其合成效率有关。顺式四氢咔啉的检出

常常伴随着他达拉非及其衍生物的检出, 尽管检出量相对

较低, 但可以合理地推测其犯罪事实, 也有助于通过这一

物质去判断检测研究方向, 为相关物质的检测研究打开突

破口。同时, 国内市场已出现纯度较高的环己基去甲他达

拉非合成原料, 与处方药他达拉非的结构相似, 但对其药

理和毒理方面信息知之甚少, 如毫无控制地添加到食品、

药品中对公众健康将构成巨大的潜在威胁, 并具有极高的

隐蔽性。 

3  结论与讨论 

本研究建立了超高效液相色谱⁃串联质谱法测定保健

酒、胶囊、牡蛎片、饼干等食品、保健食品中 2 种新型非

法添加化学物质—环己基去甲他达拉非和顺式四氢咔啉检

测方法。以甲醇溶剂, 固体样品采用二次补重的方法, 保

障了定容的准确性。选择耐酸性的 Atlantis®T3 柱提高了分

离效率, 选择甲醇-0.1%(V:V)甲酸水溶液作为流动相保障

了分离效果及稳定性。采用空白基质匹配曲线来补偿和消

除质谱分析中存在的基质效应, 利用 MRM 监测模式提高

了特征离子的选择性、抗干扰能力和专属性。本方法专属

性高、灵敏度好, 可快速筛查确证食品(含保健食品)中非法

添加的环己基去甲他达拉非和顺式四氢咔啉。由于此类新

型化学物质极少开展药理和毒理研究, 对人体的健康危害

无法预测, 必须建立相关检测和确证方法加以监控, 禁止

此类物质在食品中添加。本方法的建立有力填补了相关领

域检测方法空白, 堵住不法生产者为逃避监管添加未知物

的漏洞, 为推进检验检测技术与行政监管有机衔接, 以确

保严打食品非法添加工作取得成效提供技术保障。 
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