
基金项目!国家市场监督管理总局技术保障专项项目,编号)

!"#E?Q"@"

-'湖北省食品药品监督管理局市局级重点

科研项目,编号)

!"#'"#"#"

-

作者简介!高芳#女#湖北省食品质量安全监督检验研究院助理工

程师#硕士&

通信作者!江丰,

#E'(

(-#男#湖北省食品质量安全监督检验研究

院高级工程师#硕士&

1FGH/2

)

@%E#@$'@@

"]]

&P3G

收稿日期!

!"!#F"$F#D

!"#

)

$%&$'()*

.

+

&,--.&$%%'/)011&*%**&%$&%%F

基于高分辨质谱库和特征组分诊断比值法鉴别

配制酒和代用茶中非法添加补骨脂
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摘要!目的!建立一种基于高分辨质谱库筛查和特征比值

法确证配制酒和代用茶中非法添加补骨脂的高效液相色

谱检测方法#方法!采用高效液相色谱,四极杆,飞行

时间质谱仪建立补骨脂中药材特征组分筛查库%结合液

相特征组分诊断比值法%对不同采摘时间和产地的共

!"

批次补骨脂模拟的补骨脂配制酒$代用茶样品进行特

征组分分析%从
#@

种特征成分中选出
!

组受产地$采摘

时间$加工工艺等影响较小%不同基质组间无显著性差异

的特征组分峰面积诊断比值作为确证指标#结果!建立

了补骨脂中药材特征组分筛查库%选定出
!

组特征组分

,3.

V

2/:

&补骨脂酚和补骨脂素&异补骨脂素%绘制箱图确

定
,3.

V

2/:

&补骨脂酚的非异常值范围为
"&"$#

!

"&##(

%补

骨脂素&异补骨脂非异常值范围为
#&#%

!

#&$'

#通过市售

样品对建立的筛查和确证方法进行验证#结论!该方法

简单高效%适用于配制酒和代用茶中非法添加补骨脂的

检测#

关键词!高效液相色谱,四极杆,飞行时间质谱仪'高效

液相色谱'诊断比值'补骨脂
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补骨脂为豆科植物补骨脂的干燥成熟果实#主要产

地有四川!云南!安徽!广西等地/

#

0

&补骨脂中含有香豆

素类!黄酮类!单萜酚类!拟雌内酯类等多种化学成

分/

!+%

0

#是一味具有较高关注度的药材&现已发现#补骨

脂中的补骨脂苷!异补骨脂苷!补骨脂素和异补骨脂素均

有肝毒性#补骨脂酚具有肾毒性#其中一些补骨脂提取物

还具有胚胎毒性/

(+'

0

#因此其在药物制剂和保健食品中

的使用也受到一定的限制&中国*食品安全法+第三十八

条明确规定$生产经营的食品中不得添加药品#但是可以

添加按照传统既是食品又是中药材的物质%&

!"#'

年卫

健委公布的可用于保健食品的中药名单中包含补骨脂#

但未将其列入可用于食品中的中药材名单中&一些不法

商家仅看到其临床的药用价值#非法在市售的酒和代用

茶等普通食品中添加补骨脂&

现有的中药材非法添加鉴别手段#主要有薄层鉴

别/

E

0

!

7=:

条形码分子鉴定/

#"

0

!中药材特征图谱或指纹

图谱鉴定/

##+#!

0等方法#由于食品种类的多样性及其本身

基质的复杂性#在食品中通过各种加工工艺掺入的中药

材#其指纹图谱及特征图谱均有较大的改变#而现有的中

药材鉴别手段一般只适用于中药材原料本身#对于在食

品中非法加入的中药材并不能起到很好的鉴别作用&已

有的补骨脂中药材研究/

#@+#(

0均只限于其药理活性!药材

指纹图谱!化学组成成分及其含量的测定#尚未见有对其

非法添加到食品的报道&诊断比值,

7/H

L

J304/P.H4/3

#

7>

-是指样品中某些特定组分之间的比值#能够表征不

同样品各自的化学组成#用于判别两个样品是否一致&

其特征是有独特性和差异性#基本不受外界因素影响或

受外界因素影响较小&目前主要运用于化学品溯源鉴

别/

#$+#D

0

!医学疾病诊断/

#'

0等领域#而在食品中中药材鉴

别方面还鲜有报道&将中药材特征组分诊断比值法用于

食品中非法添加中药材的鉴别#可以使分析者在不依赖

特征组分指纹图谱库的情况下进行食品中中药材鉴别#

极大限度地缩短鉴别时间#降低鉴别的复杂性&

为了建立一种简单易行且可靠的鉴别食品中非法添

加补骨脂中药材的方法#采用高效液相色谱(四极杆(

飞行时间质谱仪建立补骨脂中药材特征组分筛查库#再

选取补骨脂的
#@

种特征成分,补骨脂苷!异补骨脂苷!补

骨脂素!异补骨脂素!异补骨脂二氢黄酮!补骨脂二氢黄

酮!新补骨脂异黄酮!补骨脂宁!补骨脂苷二氢黄酮甲醚!

补骨脂定!

,3.

V

2/Y32:

!补骨脂查尔酮和补骨脂酚-为考察

对象#选取常见易非法添加中药材的配制酒和代用茶为

研究对象#于高效液相色谱探索出基于特征组分的诊断

比值法确证配制酒和代用茶中违法添加补骨脂中药材的

鉴定技术#构建配制酒和代用茶中非法补骨脂确证技术

体系#旨在为配制酒和代用茶中补骨脂中药材非法添加

的科学监管提供有效的技术支撑&

#

!

材料与方法
#&#

!

材料与仪器

#&#&#

!

材料与试剂

补骨脂中药材,采用粉碎机进行粉碎处理后过二号

筛得补骨脂粗粉#置于密封袋中#

!"

批次补骨脂中药材编

号为
U#FU!"

#样品的具体信息见表
#

-)市售'

!"

批次配制酒)市售'

#"

批次代用茶)市售'

补骨脂标准中药材)中国食品药品检定研究院'

补骨脂苷!异补骨脂苷!补骨脂素!异补骨脂素!异补

骨脂二氢黄酮!补骨脂二氢黄酮!新补骨脂异黄酮!补骨

脂宁!补骨脂苷二氢黄酮甲醚!补骨脂定!

,3.

V

2/Y32:

!补

骨脂查尔酮和补骨脂酚)纯度
(

E')

#上海源叶生物技术

有限公司'

乙腈)色谱纯#德国
9N.PZ

公司'

磷酸)分析纯#国药集团化学试剂有限公司'

超纯水)电阻率为
#'&!9

,

1

PG

,

!(c

-#美国
9/22/F

X

3.N

公司&

#&#&!

!

主要仪器

高效液相色谱仪)

S24/GH4N@"""

型#美国
C-N.G3

公司'

串联四极杆质谱仪)

:BUP/NWC65($""*

型#配备

:JH2

V

04#&$

工作站!

ǸHZg/NI

定性筛查软件!

T/R.H.

V

g/NI

数据库软件#美国
U,<1a

公司'

高效液相色谱仪)

fH4N.0N!$E(

型#美国
fH4N.0

公司'

光电 二 极 管 阵 列 检 测 器)

fH4N.0!EE'

型#美 国

fH4N.0

公司'

!!

离心机)

:22N

L

.HaF#(>

型#美国
BNPZGHJ

公司'

表
#

!

样品信息

CHR2N#

!

<JY3.GH4/3J3Y0HG

X

2N0

样品编号 产地 采收时间 样品编号 产地 采收时间

U"#

安徽
!"!"

年
E

月
U##

河北
!"!"

年
#"

月

U"!

安徽
!"!"

年
E

月
U#!

河北
!"!"

年
#"

月

U"@

安徽
!"#E

年
#"

月
U#@

河北
!"!"

年
#"

月

U"%

安徽
!"!"

年
E

月
U#%

河北
!"#E

年
E

月

U"(

安徽
!"!"

年
#"

月
U#(

广西
!"!"

年
E

月

U"$

安徽
!"!"

年
E

月
U#$

广西
!"!"

年
E

月

U"D

安徽
!"#E

年
E

月
U#D

广西
!"!"

年
E

月

U"'

安徽
!"!"

年
E

月
U#'

广西
!"#E

年
#"

月

U"E

安徽
!"!"

年
E

月
U#E

云南
!"!"

年
E

月

U#"

安徽
!"!"

年
E

月
U!"

云南
!"!"

年
#"

月

"&

安全与检测
U:51C? 8<=Ù 1,C<6=

总第
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期
"

!"!!

年
#

月
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超声波清洗器)

17::F!$""C

型#上海安谱科学仪器

有限公司'

分析天平)

91!""!1

型#梅特勒(托利多国际贸易

上海有限公司&

#&!

!

试验方法

#&!&#

!

仪器分析条件

,

#

-

;̀ T,FC65F9U

分析条件)色谱柱为
C-N.G3

:PPKP3.NHb

色谱柱,

#("GGd!&#GG

#

!&$

#

G

-'柱温

@(c

'进样量
(

#

T

'流动相
:

为乙腈#流动相
B

为
"&#)

甲酸水溶液#梯度见表
!

&

表
!

!

流动相梯度程序

CHR2N!

!

93R/2N

X

-H0N

L

.HO/NJ4

X

.3

L

.HG

时间.

G/J

流速.

,

GT

1

G/J

+#

-

流动相
:

.

)

流动相
B

.

)

" "&@ ( E(

! "&@ ( E(

!" "&@ E( (

!( "&@ E( (

!$ "&@ ( E(

@" "&@ ( E(

!!

,

!

-

C65

.

9U

工作条件)离子源为电喷雾离子源'正

离子扫描模式'电喷雾电压
((""g

'离子源温度
(("c

'

气帘气
!%#Z̀H

'雾化气
@DEZ̀H

'辅助气
@DEZ̀H

'去簇电

压
$"g

'碰撞能量
@(g

'扫描方式采用全扫描一级质谱#

质量采集范围
#""

!

#"""7H

'全扫描二级质谱#质量采集

范围
("

!

#"""7H

&质量数校正液为
#"GG32

.

T

甲酸钠

溶液&

,

@

-

C65

.

9U

筛查高分辨质谱库筛查条件)鉴别参

数设置)化合物提取离子流响应强度
&

#""

或信噪比

C

.

$

&

(

#母离子精确分子量和二级碎片质量数偏差设为

i"&""#)

#保留时间偏差
i!&()

'数据库综合得分设置)

质量数偏差!保留时间偏差!同位素比值!分子式匹配!数

据库匹配占比均设为
!")

&

,

%

-

;̀ T,

分析条件)色谱柱为
fH4N.0U

V

GGN4.

V

U-/N2O,

#'

柱,

!("GGd%&$GG

#

(

#

G

-'柱温
@"c

'检测

波长
!%$JG

'进样量
#"

#

T

'流动相
:

为乙腈'流动相
B

为
"&"()

磷酸水溶液#梯度见表
@

&

#&!&!

!

溶液的制备

,

#

-标准储备液)准确称取补骨脂苷!异补骨脂苷!补

骨脂素!异补骨脂素!异补骨脂二氢黄酮!补骨脂二氢黄

酮!新补骨脂异黄酮!补骨脂宁!补骨脂苷二氢黄酮甲醚!

补骨脂定!

,3.

V

2/Y32:

!补骨脂查尔酮和补骨脂酚标准品

适量于
#"GT

容量瓶#用甲醇稀释并定容#分别得到质量

浓度均为
#&"G

L

.

GT

标准储备液&

表
@

!

流动相梯度程序

CHR2N@

!

93R/2N

X

-H0N

L

.HO/NJ4

X

.3

L

.HG

时间.

G/J

流速.

,

GT

1

G/J

+#

-

流动相
:

.

)

流动相
B

.

)

" #&" #( '(

#" #&" #( '(

@" #&" %" $"

%" #&" %" $"

(" #&" (" ("

$" #&" (" ("

D" #&" '( #(

D( #&" '( #(

'" #&" #( '(

!!

,

!

-标准工作溶液)分别准确移取上述
#@

种标准储

备液#用甲醇稀释#配制成质量浓度均为
"&"(G

L

.

GT

的

混合标准溶液#置于
%c

环境中冷藏避光保存&

,

@

-标准中药材溶液)准确称取标准补骨脂中药材适

量#用
(")

甲醇水溶液提取超声#浸提
!%-

以上#稀释后

上清液过
"&!!

#

G

有机系微孔滤膜#供高效液相色谱(

四极杆(飞行时间质谱仪和高效液相色谱仪检测用&

,

%

-模拟补骨脂酒的制备及前处理)称取补骨脂中药

材
#

L

,精确至
"&"#

L

-置于棕色广口瓶中#准确加入

("GT(")

乙醇水溶液#超声
@"G/J

#取出放至室温#浸

提
!%-

以上&取上清液过
"&!!

#

G

有机系微孔滤膜#供

高效液相色谱仪检测用&

,

(

-模拟补骨脂代用茶的制备及前处理)称取补骨脂

中药材
#

L

,精确至
"&"#

L

-置于具塞离心管中#准确加入

(")

甲 醇 水 溶 液#超 声
@" G/J

#取 出 放 至 室 温#于

%""".

.

G/J

离心
(G/J

&取上清液过
"&!!

#

G

有机系微

孔滤膜#供高效液相色谱仪检测用&

,

$

-配制酒)取适量样品#于
%""".

.

G/J

离心
(G/J

#

过
"&!!

#

G

有机系微孔滤膜#供高效液相色谱(四极

杆(飞行时间质谱仪和高效液相色谱仪检测用&

,

D

-代用茶)准确称取
!

L

,精确至
"&"#

L

-样品置于

具塞离心管中#准确加入
("GT(")

乙醇水溶液#超声

@"G/J

#取出放至室温#于
%""".

.

G/J

离心
(G/J

&取上

清液过
"&!!

#

G

有机系微孔滤膜#供高效液相色谱(四

极杆(飞行时间质谱仪和高效液相色谱仪检测用&

!

!

结果与分析

!&#

!

补骨脂中特征化学组分筛查库的建立

正离子扫描模式下#比较考察了乙腈(

(GG32

.

T

乙

酸铵和乙腈(

"&#)

甲酸
!

种流动相体系#部分化合物在

乙腈(

(GG32

.

T

乙酸铵流动相体系下峰形不佳出现拖

尾现象#且峰响应较差#故选择乙腈(

"&#)

甲酸流动相体

#&

"

g32&@'

$

=3&#

高
!

芳等!基于高分辨质谱库和特征组分诊断比值法鉴别配制酒和代用茶中非法添加补骨脂



系进行分析&为得到更全面的质谱数据信息#设定全扫

描一级质谱#质量采集范围
#""

!

#"""7H

#全扫描二级质

谱#质量采集范围
("

!

#"""7H

&优化
;̀ T,FC65F9U

条件下补骨脂标准中药材中提取得到的
#@

种特征组分

精确离子质量分数见表
%

#同分异构体按照对照品出峰先

后顺序定位#根据分辨质谱所得到的化合物质谱参数可

用于初步筛查食品中的补骨脂药材&

!&!

!

特征组分的选择

上述优化的
;̀ T,

色谱条件#补骨脂中
#@

种特征组

分能够得到较好的分离#其混合标准品溶液色谱图见

图
#

,

H

-#自采模拟的补骨脂酒和代用茶溶液色谱图见

图
#

,

R

-#将该色谱条件下得到的
!"

批模拟的补骨脂酒和

代用茶中
#@

种特征组分的峰面积分别进行数据分析#根

据诊断比值法的定义选择样品特征组分色谱峰的面积比

值来分析#共有
E#

种诊断比值的组合#但是由于所采购

的补骨脂中药材产地和采摘时间#其掺加比例和提取过

程!化合物本身性质等不同#所得到的各特征组分含量有

很大的差异#优先考虑其中含量较高的特征成分#在补骨

脂标准药材中补骨脂苷!异补骨脂苷!补骨脂素!异补骨

脂素!新补骨脂异黄酮!补骨脂二氢黄酮甲醚!

,3.

V

2/Y32:

和补骨脂酚都是含量较高的组分#考虑特征成分的稳定

性#包括受外界环境因素!时间和杂质的干扰#其中补骨

脂苷和异补骨脂苷受时间影响含量变化较大#同时考虑

到阳性样品中能检测出的特征成分#结果从中选出各种

因素影响较小#其诊断比值数值范围较为集中的
!

组#即

#,3.

V

2/:

.补骨脂酚,

7>#

-和补骨脂素.异补骨脂素

,

7>!

-#模拟酒样品中
7>#

数值集中在
"&"$E

!

"&##(

#

7>!

数值集中在
#&#%

!

#&$@

#模拟代用茶样品中
7>#

数

值集中在
"&"$#

!

"&#"#

#

7>!

数值集中在
#&!%

!

#&$'

#其

数值
>U7

均小于
!")

#具体诊断比值数据结果见表
(

&

表
%

!

补骨脂特征组分信息表

CHR2N%

!

<JY3.GH4/3J3YP-H.HP4N./04/PP3G

X

3JNJ403Y

X

03.H2NHNY.KP4K0

化合物名称
,:U

号 电离方式 保留时间.
G/J

精确母离子.
7H

补骨脂苷
E"(E(%F#DF' 1U<

+

D&$% @$(&"'D@

异补骨脂苷
E"(E(%F#'FE 1U<

+

D&ED @$(&"'D@

补骨脂素
$$FEDFD 1U<

*

#"&%% #'D&"@E(

异补骨脂素
(!@F("F! 1U<

*

#"&$% #'D&"@E(

异补骨脂二氢黄酮
@#(!%F$!F$ 1U<

*

#!&%$ @!(&#%%"

补骨脂二氢黄酮
#E'DEF@!F% 1U<

*

#@&"# @!(&#%%"

新补骨脂异黄酮
%#"$"F#(F( 1U<

*

#!&'' @!@&#!'@

补骨脂宁
(@E%DFE!F( 1U<

*

#@&$! @!#&##!D

补骨脂二氢黄酮甲醚
#E'DEF@"F! 1U<

*

#%&'' @@E&#(E$

补骨脂定
#'$%!F!@F% 1U<

*

#%&@! @@D&#"D$

,3.

V

2/Y32: DD(@(#F''FD 1U<

*

#(&@E @E#&#E"E

补骨脂查尔酮
!'%%'F'(F@ 1U<

*

#%&D" @!(&#%%"

补骨脂酚
#"@"EF@DF! 1U<

*

#"&%% #'D&"@E(

#&

补骨脂苷
!

!&

异补骨脂苷
!

@&

补骨脂素
!

%&

异补骨脂素
!

(&

异补骨脂二氢黄酮
!

$&

补骨脂二氢黄酮
!

D&

新补骨脂异黄酮
!

'&

补

骨脂宁
!

E&

补骨脂苷二氢黄酮甲醚
!

#"&

补骨脂定
!

##&,3.

V

2/Y320:

!

#!&

补骨脂查尔酮
!

#@&

补骨脂酚

图
#

!

混合对照品溶液$模拟酒和代用茶样品溶液和阳性样品
;̀ T,

图

5/

L

K.N#

!

;̀ T,P-.3GH43

L

.HG03YG/WNO.NYN.NJPN0KR04HJPN0

%

0/GK2H4NOI/JNHJO

4NH0HG

X

2N0HJO

X

30/4/[N0HG

X

2N0

$&

安全与检测
U:51C? 8<=Ù 1,C<6=

总第
!%@

期
"

!"!!

年
#

月
"



表
(

!

!"

批次补骨脂中药材模拟酒和代用茶的特征组分诊断比值

CHR2N(

!

7/H

L

J304/P.H4/33YP-H.HP4N./04/PP3G

X

3JNJ403Y!"RH4P-N03YO./JZ3Y

X

03.H2NHNY.KP4K0

样品
7>#

模拟酒 代用茶

7>!

模拟酒 代用茶
样品

7>#

模拟酒 代用茶

7>!

模拟酒 代用茶

U"# "&"D@ "&"E" #&!% #&#E U#! "&"D$ "&"'' #&%% #&@%

U"! "&"D@ "&"E@ #&$% #&(" U#@ "&"EE "&"'E #&%! #&@"

U"@ "&"EE "&"D% #&!$ #&#$ U#% "&"$! "&"$E #&!@ #&#%

U"% "&"D% "&#"( #&(E #&%D U#( "&"$# "&"'# #&%$ #&!D

U"( "&"'" "&#"# #&$( #&(@ U#$ "&"E' "&"'E #&!$ #&!!

U"$ "&"D% "&"'( #&@' #&!E U#D "&#"# "&"'( #&!% #&!!

U"D "&"D@ "&"'! #&$' #&#' U#' "&"D! "&#"$ #&@@ #&@!

U"' "&"D" "&"$E #&!$ #&$@ U#E "&"DD "&##( #&@' #&@E

U"E "&"'' "&#"! #&($ #&%$ U!" "&"E@ "&#"( #&%' #&%"

U#" "&#"# "&"D% #&!' #&!#

U## "&"'D "&"'D #&%$ #&@@

>U7

,

(l!"

-.

)

#$&(

!!

#%&(

!!

#"&D #"&@

$$$$$$$$$$$$$$$$$$$$$$

!&@

!

不同食品基质间诊断比值显著性差异分析

采用
Ù UU!#&"

统计学软件对选定的模拟配制酒和

代用茶食品的
!

组诊断比值
7>#

和
7>!

进行显著性差

异分析#结果显示,见表
$

-)

!

种食品基质间各组诊断比

值均无显著性差异,

P

&

"&"(

-#表明所选的
!

组诊断比值

具有一定的稳定性#不受样品基质!加工工艺和提取溶剂

的干扰#可用于不同食品基质中补骨脂中药材的鉴别&

!&%

!

诊断比值非异常范围的确定

显著性差异分析显示
!

组诊断比值于不同基质间均

无显著性差异#为更全面统一地对不同食品中补骨脂进

行鉴别#使方法具有一定的通用性#考虑将
!

种不同基质

的各诊断比值进行合并#进行箱图绘制如图
!

#确定各比

表
$

!

配制酒和代用茶食品的诊断比值方差分析

CHR2N$

!

:JH2

V

0/03Y[H./HJPN3Y4-NO/H

L

J304/P.H4/303Y

X

.N

X

H.NOI/JNHJO4NH

诊断比值 方差来源 平方和 自由度 均方
G

值
P

值 显著性

组间
"&""# # "&""# @&$D! "&"$@

不显著

7>#

组内
"&""$ @' "&"""

总数
"&""D @E

组间
"&"D# # "&"D# @&%%( "&"D#

不显著

7>!

组内
"&D'' @' "&"!#

总数
"&'(E @E

图
!

!

食品中补骨脂中药材的诊断比值箱线图

5/

L

K.N!

!

B3W

X

2343YO/H

L

J304/P.H4/33Y

X

03.H2NHN

Y.KP4K0/JY33O

值非异常值范围#诊断比值
7>#

范围为
"&"$#

!

"&##(

#诊

断比值
7>!

范围为
#&#%

!

#&$'

&

!&(

!

基于诊断比值法对实际样品的检测

采用建立的方法对市售
!"

批次配制酒和
#"

批次代

用茶样品进行高分辨质谱库分析筛查及诊断比值法鉴

别#其中
%

批次的配制酒高分辨数据均与自建质谱库

#@

种特征组分匹配一致#均为标签标注含补骨脂的药酒#

其样品中补骨脂酚与标准品补骨脂酚碎片离子镜像图如

图
@

所示#样品中
,3.

V

2/Y320:

与标准品
,3.

V

2/Y320:

碎

片离子镜像图如图
%

所示#补骨脂素与标准品补骨脂素

碎片离子镜像图如图
(

所示#异补骨脂素与标准品异补

骨脂素碎片离子镜像图如图
$

所示#说明所建的高分辨

质谱库能够快速地筛查出食品中非法添加的补骨脂#同

%&

"

g32&@'

$

=3&#

高
!

芳等!基于高分辨质谱库和特征组分诊断比值法鉴别配制酒和代用茶中非法添加补骨脂



上半部分为配制酒样品#下半部分为标准品

图
@

!

典型配制酒样品中补骨脂酚的碎片离子镜像图

5/

L

K.N@

!

U

X

NP4.H2O/YYN.NJPN/J.N0K2403YRHZKP-/32

/J

X

.N

X

H.NOI/JN

上半部分为配制酒样品#下半部分为标准品

图
%

!

典型配制酒样品中
,3.

V

2/Y320:

的碎片离子镜像图

5/

L

K.N%

!

U

X

NP4.H2O/YYN.NJPN/J.N0K2403Y,3.

V

2/Y320:

/J

X

.N

X

H.NOI/JN

上半部分为配制酒样品#下半部分为标准品

图
(

!

典型配制酒样品中补骨脂素的碎片离子镜像图

5/

L

K.N(

!

U

X

NP4.H2O/YYN.NJPN/J.N0K2403Y

X

03.H2NJ/J

X

.N

X

H.NOI/JN

上半部分为配制酒样品#下半部分为标准品

图
$

!

配制酒典型样品中异补骨脂素的碎片离子镜像图

5/

L

K.N$

!

U

X

NP4.H2O/YYN.NJPN/J.N0K2403Y/03

X

03.H2NJ/J

X

.N

X

H.NOI/JN

时进液相色谱分析#采用特征组分峰面积诊断比值法对

样品进行进一步确证&其色谱图见图
#

,

P

-#得到的
%

组

阳性样品诊断比值结果见表
D

#其诊断比值
7>#

和
7>!

均在上述绘制箱图确定的非异常值范围内#证明该
%

批

次配制酒样品中确实含有补骨脂中药材&

@

!

结论
研究开发出一种基于高分辨质谱库和特征组分诊断

比值法快速筛查鉴别配制酒和代用茶中非法添加补骨脂

表
D

!

阳性样品的特征组分诊断比值

CHR2ND

!

7/H

L

J304/P.H4/33YP-H.HP4N./04/PP3G

X

3JNJ40

3Y

X

30/4/[N0HG

X

2N0

阳性样品
7># 7>!

?̀ # "&"E" #&#$

?̀ ! "&"D% #&!"

?̀ @ "&"$! #&@E

?̀ % "&"$( #&!D

非异常诊断比值范围
"&"$#

!

"&##( #&#%

!

#&$'

$$$$$$$$$$$$$$$$$$$$$

中药材的方法#选取
##

种特征组分构建高分辨质谱库进

行初步筛查#最终确定稳定性较好的
,3.

V

2/:

.补骨脂酚

,

7>#

-和补骨脂素.异补骨脂素,

7>!

-

!

组诊断比值作为

鉴别依据#并考察了特征比值在配制酒!代用茶叶中的显

著性差异#确定了
!

组诊断比值的非异常范围#构建了配

制酒和代用茶中补骨脂中药材确证技术体系&该方法简

单高效#适用于配制酒和代用茶中补骨脂中药材的检测&
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