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1 前言

甲基苯丙胺，即冰毒，是目前世界上滥用最严重的毒品之

一。其合成路线、使用的原料和试剂不同，可产生不同的冰毒副

产物、中间产物及杂质。目前在国内破获的冰毒主要源自三条不

同的合成路线——以麻黄碱为原料，通过碘-红磷法合成；以麻

黄碱为原料，通过催化加氢法合成；以苯基-2-丙酮为原料，通过

还原胺化法合成 [1, 2]。通过检测冰毒中的特征杂质，可推断该毒

品是源于哪种合成路线。从而帮助公安部门从“源头”控制冰毒

的生产。

由于经过提纯等工艺，冰毒中杂质的含量要远低于其主成分

甲基苯丙胺。因而杂质检测对仪器灵敏度要求很高。液相色谱—

串联质谱的多反应监测（MRM）模式具有高特异性，能充分满足

杂质检测的要求。

2  实验方法

2.1  样品前处理

将甲基苯丙胺样品研磨均匀后称取 5 mg（精确至0.2 mg）于

离心管中 ，加入10 mL 浓度为10 ng/mL α-PVP的溶液（含2 mM甲

酸铵和0.1%甲酸）作为内标，超声溶解，涡旋混匀，过0.22  µm 水

系滤膜，供液相色谱—串联质谱测定。

2.2  液相条件

液相色谱仪：SCIEX ExionLC™系统

色谱柱：CSH C18柱, 1.7 µm, 2.1×100 mm
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流速：0.4 mL/min

流动相A： 2 mM 甲酸铵水（含0.1%甲酸） 流动相

 B：乙腈

柱温：40℃

洗脱程序：梯度洗脱（如表1）

表1. 流动相洗脱程序

Time (min) A% B%

0 98 2

3 98 2

17 50 50

17.5 0 100

19 0 100

19.5 98 2

22 98 2

2.3  质谱条件

质谱采集时间：0-22 min，期间3.5-4.3 min流路切换至废液。

电离模式：ESI源，正离子模式。

离子源参数：

气帘气（CUR）：35 psi 碰撞气（CAD）：Medium

离子源温度（TEM）：550 ℃ 离子喷雾电压 (IS)：5500 V

雾化气（Gas1）：55 psi 辅助加热气 （GS2）：60 psi
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表2. 离子对信息表及参考丰度比

名称 分子式 离子对 DP CE RT (min) 参考丰度比

目标化合物 1 C9H13N
136.1/91.1 35 18 3.65

50%
136.1/119.1 35 16 3.65

目标化合物 2 C20H28N2
297.2/58.1 45 36 4.02

32%
297.2/209.1 45 20 4.02

目标化合物 3 C11H17N
164.1/91.1 25 26 5.1

34%
164.1/119.1 25 18 5.1

目标化合物 4 C20H28N2
297.2/266.2 20 18 5.35

80%
297.2/235.1 20 26 5.35

目标化合物 5 C11H17N
164.1/91.1 40 32 6.18

17%
164.1/133.1 40 22 6.18

目标化合物 6 C20H28N2
297.2/58.1 40 38 6.27

20%
297.2/209.1 40 20 6.27

目标化合物 7 C12H17NO2
208.1/133.1 40 32 6.43

14%
208.1/56 40 52 6.43

目标化合物 8 C11H17N
164.1/91.1 40 20 6.58

23%
164.1/133.1 40 14 6.58

目标化合物 9 C11H17N
164.1/105.1 20 24 6.85

60%
164.1/133.1 20 16 6.85

目标化合物 10 C11H17N
164.1/105.1 35 26 7.2

67%
164.1/133.1 35 14 7.2

目标化合物 11 C10H19N
154.2/58.1 35 14 7.48

86%
154.2/81.1 35 28 7.48

目标化合物 12 C12H19N
178.2/105.1 40 20 7.88

78%
178.2/91.1 40 28 7.88

目标化合物 13 C10H21N
156.2/69.1 45 22 8.38

50%
156.2/83.1 45 22 8.38

目标化合物 14 C17H21N
240.2/91.1 45 26 10.99

26%
240.2/119.1 45 18 10.99

目标化合物 15 C18H23N
254.2/91.1 70 26 11.78

50%
254.2/119.1 70 22 11.78

目标化合物 16 C18H28N2O
313.2/148.1 55 26 12.87

100%
313.2/166.1 55 18 12.87

目标化合物 17 C19H25N
268.2/91.1 45 28 13.22 30%

268.2/117.1 45 26 13.22

目标化合物 18 C19H25N
268.2/91.1 65 42 13.34 62%

268.2/117.1 65 26 13.34

目标化合物 19 C20H28N2
297.2/148.1 40 26 13.78 20%
297.2/150.1 40 16 13.78

目标化合物 20 C19H25N
268.2/91.1 60 42 13.9 56%

268.2/209.1 60 24 13.9

目标化合物 21 C19H25N
268.2/91.1 70 42 14.05 50%

268.2/209.1 70 26 14.05

目标化合物 22 C16H17NO
240.1/91.1 60 26 16.08 70%

240.1/105.1 60 22 16.08

α-PVP C15H21NO
232.1/91.1 110 31

232.1/126.1 110 35

注：每个化合物第一个离子对为半定量离子对，第二对为定性离子对。离子丰度比=定性离子对峰面积/半定量离子对峰面积。



The Power of Precision

p 3

For Research Use Only. Not for Use In Diagnostic Procedures.

3  实验结果

3.1  22个目标化合物提取离子流图（如图 1）。
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图1. 22个目标化合物的提取离子色谱图

3.2  方法重复性

质控样品（经分析确认含22 种目标特征杂质的甲基苯丙胺样

品 ）连续进样6针，22个目标化合物的峰面积标准偏差均在2% 以

内（表3），表明仪器的稳定性良好。

总结

建立了一种基于SCIEX LC-MS/MS分析冰毒中22种特征杂质的检

测方法。质控样品中22种杂质均能通过该方法被检测得到，且方

法重复性好，能充分满足JY03.02-2017《甲基苯丙胺合成路线及样

品间关联性的判别》的检测要求。

表3. 22个目标化合物连续进样重复性

名称 峰面积RSD% （n = 6）
目标化合物 1 1.98
目标化合物 2 1.86
目标化合物 3 1.48
目标化合物 4 1.49
目标化合物 5 1.75
目标化合物 6 1.94
目标化合物 7 1.78
目标化合物 8 1.47
目标化合物 9 1.77
目标化合物 10 1.29
目标化合物 11 1.73
目标化合物 12 1.78
目标化合物 13 1.36
目标化合物 14 1.40
目标化合物 15 1.95
目标化合物 16 1.86
目标化合物 17 1.41
目标化合物 18 1.83
目标化合物 19 1.85
目标化合物 20 1.88
目标化合物 21 1.40
目标化合物 22 1.47
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