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1. 导言

1.1 背景

毒品和犯罪问题办公室（毒品和犯罪问题办公室）出版物《新的精神活

性物质带来的挑战》[1] 强调出现了新的精神活性物质，声称这些物质
是国际管制物质的“合法”替代物。新的精神活性物质又俗称“特制药
物”、“合法兴奋剂”、“植物兴奋剂”和“浴盐”，这些药物的出现导致
近年来法院毒品案件工作增多。这增加了法律和分析挑战，要求必须采
取敏感、可靠和可复制的方法侦测和查明这些物质。然而，由于在这一
主题领域缺乏经济适用的化学参照标准、相关分析方法和科学文献资料，
使得更加难以做到这一点。

合成卡西酮是新的精神活性物质的一种，可将其视为结构上从卡西酮
衍生而来，而卡西酮是卡塔叶植物的主要活性成分。因此，合成卡西
酮是 β-铜苯乙胺，如甲卡西酮也称为 β-铜苯丙胺，具有与苯丙胺相类
似的刺激作用。许多合成卡西酮受国际管制，其中包括卡西酮、甲卡西
酮、去甲伪麻黄碱和焦二异丁基酮，这些物质在 2000 年之前均已被列
入国际管制。然而，之后几年，毒品市场上出现了一些不受管制的合成 
卡西酮，敏疫朗是 2005 年向欧洲毒品和毒瘾监测中心报告的首个合成
卡西酮。2007 年首次报告的甲氧麻黄酮成为之后几年最常用的卡西酮
（尽管该物质已于 1928 年首次合成 [2]）。表 1 列示了此后出现的一些
其他结构多样化的卡西酮。

针对出现合成卡西酮和其他品种新的精神活性物质的问题，许多会员国
通过了国家立法。2015 年，在排定麻醉药品委员会第五十八届会议的
各项决定后，甲氧麻黄酮、敏疫朗和亚甲基二氧吡咯戊酮均被列入国
际管制，并被列入联合国 1971 年《精神药物公约》附表二（卡西酮和
甲卡西酮被列入《1971 年公约》附表一，去甲伪麻黄碱被列入附表三，
焦二异丁基酮被列入附表四）。 
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1.2 本手册的宗旨和用途

本手册是探讨查明和分析不同种类受国际管制药物的类似系列出版物之

一。这些手册是 1980 年代初以来毒品和犯罪问题办公室所开展的一项

方案的成果，旨在协调统一和制定供国家毒品分析实验室使用的建议分

析方法。

本手册的编制考虑到了麻醉药品委员会 2012 年题为“促进针对新的精

神活性物质构成的挑战开展国际合作”的第 55/1 号决议，其中鼓励联

合国毒品和犯罪问题办公室及其他有关国际组织按照请求向会员国提供

技术援助，包括支持法医和毒理学方面的能力，以便应对新的精神活性

物质构成的挑战。

根据系列出版物的总体目标，本手册建议的方法可协助药物分析师选择

适合所研究样本的方法，并为当前目的提供适当数据，同时预留空间，

以适应不同实验室的复杂程度和各种法律要求。本手册中包含的绝大多

数方法刊登在已出版的同行评审科学文献上。用于读者实验室的任何新

方法在常规使用前须得到验证和（或）证明。

此外，有许多更加复杂的方法，但不一定必须用于常规业务应用程序。

因此，应将这里介绍的方法视为指南；为适合地方情况而进行的微调不

应影响结果的有效性。方法选择和分析方法以及决定是否需要额外方法

仍由分析师决定，也可能取决于是否有适当方法可用和分析师所在管辖

区域内法律可接受的证据水平。

还请注意提供参考资料以及药物滥用方面文献资料和用于查明这些药物

的分析技术对药物分析师的至关重要性。此外，分析师必须始终紧跟当

前的药物分析趋势，持续跟进现有的分析和法医科学文献。
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毒品和犯罪问题办公室实验室和科学服务科欢迎就本手册的内容和用途

提供意见。意见和建议可致函：

联合国毒品和犯罪问题办公室

实验室和科学服务科 

维也纳国际中心

邮政信箱 500

奥地利维也纳 1400

传真：(+43-1) 26060-5967

电子邮件：Lab@unodc.org

所有手册、指导方针和其他科技出版物，如有需要，均可联系上述地址

提出请求。

mailto:Lab@unodc.org




5

2. 综述

2.1 合成卡西酮的出现

毒品和犯罪问题办公室出版物“新的精神活性物质带来的挑战”[1] 中
首次重点强调全球出现一种新的精神活性物质合成卡西酮，其中指出，

截至 2012 年 7 月，70 个成员国和领土向毒品和犯罪问题办公室报告了

251 种物质。新的精神活性物质市场的发展和动态变化性质为这一事实

所佐证，即截至 2015 年 7 月，报告出现该物质的成员国数量增至 95 个，

该物质的数量超过 500 例 [3]。根据 2008-2015 年报告毒品和犯罪问题

办公室的数量，如图一所示，大多数新的精神活性物质是合成大麻素

(34%)，其次是苯乙胺 (20%) 和合成卡西酮 (17%)。关于单个合成卡西酮，

截至 2015 年 7 月，已向毒品和犯罪问题办公室报告 97 例。

近年来，向毒品和犯罪问题办公室报告的合成卡西酮的数量持续增多，

反映了新的精神活性物质市场的动态变化性质。这种发展变化部分可认

为是制造商试图规避现行立法。在若干国家对甲氧麻黄酮进行管制后，

亚甲基二氧吡咯戊酮和最近的夫拉卡等其他合成卡西酮在市场上作为替

代品出售 [4, 5]。
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图一 .  根据 2008-2015 年报告毒品和犯罪问题办公室的单个物质，不同种类
新的精神活性物质的规模 [3]

合成大麻素 
34% 

苯乙胺
20%

合成卡西酮 
17% 

其他
13%

色胺
6% 

植物制成的
物质
4%

哌嗪
3%

氯胺酮和
苯环利定类

物质
2%  

氨基茚满
1%

2.2 纯化合物说明

合成卡西酮通常为白色或灰白色粉末，尽管可能以其他颜色出现。例如，

甲氧麻黄酮通常为白色或黄色粉末 / 晶体，具有独特气味，类似鱼腥味

或香草味或漂白剂。虽然主要是粉末，不过，甲氧麻黄酮还常常以形状

不一的胶囊 / 片剂形式出现 [6]。表 1 列示了一些更常见的合成卡西酮。
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2.3 互联网市场

根据欧洲麻醉品和麻醉品致瘾监测中心 [7] 提供的数据，据报道出现在

欧洲非法使用药物市场上的大多数合成卡西酮是在欧洲以外的地方合成

的，已确认中国和印度（较小范围内）是主要来源国。大约从 2006 年起，

非法使用药物市场从街头毒贩或“迷幻制品商店”变为互联网上随处可

见的虚拟市场。这极大地改变了与新的精神活性物质的经销、销售和营

销有关的交易模式。

互联网不仅提供有关卡西酮和其他新的精神活性物质的信息，还成为

这些物质经销和销售的全球毒品市场 [8]。互联网提供一系列广泛来源，

可通过社交网络网站、在线迷幻制品商店、讨论区、博客等宣传这些材

料。宣传战略非常强大，包括给这些物质冠以诱人的产品名称，如“喵

喵”、“无敌神猫”、“泡泡”和“象牙浪”。在线零售商通常模棱两可地

介绍其产品，常常作为研究化学品、屋内芳香剂、植物性食物或浴盐出售，

附有“警告”或“免责声明”，指出并非供人类食用或仅用于研究目的 [9]。
甲氧麻黄酮是一种合成卡西酮，被指是最常使用的“合法兴奋剂”[10]，
而娱乐性地使用甲氧麻黄酮例证了互联网发挥的重要作用。谷歌趋势 [11]
提供的数据显示，全世界范围内“合法兴奋剂”一词的搜索始于 2006 年。

欧洲麻醉品和麻醉品致瘾监测中心“快照”报告，2014 年 1 月，提供“合

法兴奋剂”化合物的在线商店数量为 650 家，而 2011 年 1 月和 2010 年

1 月分别为 314 家和 170 家 [9，12，13]。近年来所谓的“深网”也在可

供购买非法使用药物和新的精神活性物质的匿名在线市场上发挥着越来

越重要的作用。

2.4 使用和滥用情况

合成卡西酮通常为吹入（吸入）或口服。近年来，报告还有注射合成卡

西酮的案例。吹入剂量通常为 20 到 80 毫克不等，但在某些情况下可以

低至 5 毫克或高达 125 毫克，30 分钟内效果达到峰值。甲氧麻黄酮的

最大效力需要吸入大剂量，据称摄入后最大效力在 45 分钟到 2 小时内

出现，效果持续 2 到 3 个小时 [6]。新的精神活性物质的使用者可能经

常认为这些物质是安全的，发现它们比传统的滥用药物更有吸引力。然

而，在很大程度上，与这些产品相关的毒性和健康影响尚不得而知 [8]。
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此外，这些产品的包装上关于其成分的描述往往不准确和具有误导性。

经常发现相同包装里装有不同的精神活性物质，从而增加了这些产品效

用的不可预测性。大量研究表明，这些产品可能包含受国际管制的物质，

产品含有的精神活性成分并不总是一致 [14-16]。

2.5 药物学与毒理学

一些合成卡西酮在结构上同苯丙胺类兴奋剂、苯丙胺、甲基苯丙胺和亚

甲二氧基甲基苯丙胺类似，据称具有相似的中枢神经系统刺激性 [17-20]。
它们可以显著影响血清素、多巴胺和去甲肾上腺素等神经递质的水平

和行动 [17，21-23]。许多卡西酮衍生品只有一个手性中心，因此以两

种具有不同效能的对映体形式存在。例如，据报道卡西酮和甲卡西酮的

(S)-对映体的效力比 (R)-对映体更强 [6]。

合成卡西酮会对行为产生多种影响，可能影响自主活动、温度调节、学

习和记忆力 [17]。据报道，服用甲氧麻黄酮后短期副作用多种多样，可

能包括食欲不振、视力模糊、焦虑、后续抑郁、混乱、幻觉、短期精神

病和狂躁 [24-26]。同样，临床报告指出，服用亚甲基二氧吡咯戊酮会

导致焦虑、幻想、记忆丧失和攻击性 [17]。因合成卡西酮而中毒还可能

导致严重的不良反应，包括急性肝衰竭、急性肾损伤、高血压和颤抖 [27，
28]。许多合成卡西酮使用者还报告称，长期使用还会形成耐药性、依

赖性或戒断症状 [6]。

关于合成卡西酮的代谢，对甲氧麻黄酮进行了广泛研究，介绍了大量代

谢物的特性 [25，26，29]。第一阶段主要代谢物表明是简单氧化、还原

和 N-脱烷基化反应后的产品 [25]。甲氧麻黄酮第一阶段代谢物随后进行

第二阶段的大量代谢，形成分泌之前的葡糖苷酸 [29]。
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3.  合成卡西酮的非法制造

3.1 卡西酮衍生品的合成

卡西酮的化学合成并不复杂，过程通常分两步。首先是 α-溴代酮的合

成（前身是芳香酮），之后是亲核取代反应，由相关胺提供卡西酮的相

应毒品。由于毒品的不稳定性，为了方便，将卡西酮分别单独作为相应

的盐酸盐或氢溴酸盐 [30]。据称，1929 年 Saem de Burnaga Sanchez [31]
首次合成甲氧麻黄酮，1-tolylpropan-1-one 被 α-溴化，然后与甲胺反应

生成外消旋 4-甲基甲卡西酮。这种方法可适用于一系列卡西酮的合成，

包括 2-MMC、3-MMC、甲卡西酮、甲氧麻黄酮、敏疫朗、methedrone、
敏疫朗、flephedrone、N-甲基甲氧麻黄酮、eutylone、butylone、4-MEC、

4-TFMMC 和安非他酮。 

图二 . 卡西酮衍生品制备工作的反应机制
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这些合成路线可用于秘密制造。然而，如果 4-甲基麻黄碱可用，也可以

通过氧化利用 4-甲基麻黄碱生产 4-甲基甲卡西酮。如果反应物是单一对

映体，认为这种方法是立体选择。然而，由于生产 4-甲基麻黄碱纯对映

体的复杂性，这条路线不太可能经常用于秘密实验室。[19]
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4.  含合成卡西酮的缴获材料的定性和定

量分析

4.1 导言

总体而言，要确定可疑材料中受管制药物或新的精神活性物质的特性，

分析方法必须包括确定至少两个不相关的参数，其中一个应提供分析物

化学结构的信息，例如红外线、质谱法、或串联方法，如气相色谱-质谱法。

在任何特定情况下，必须在所涉药物和可用资源的背景下选择参数。司

法需求也可能对分析要求做出规定。

4.2 抽样

抽样程序的主要原因是能够进行精确和有意义的化学分析。由于法医

药物分析实验室中使用的大多数定性和定量方法需要极少量材料，因

此至关重要的是，从大批量中提取的少量具有代表性。抽样应遵循国

家药典或者区域或国际组织等列明的分析化学原则。关于多种样本定

性抽样的综述，可参阅《代表性毒品样品准则》(https://www.unodc.org/
documents/scientific/Drug_Sampling.pdf) [32]。

4.3 提取和样品准备

应按照其如下结构准备样品：

粉末：应准备甲醇浓度大约为 1 毫克 / 毫升的溶液。

https://www.unodc.org/documents/scientific/Drug_Sampling.pdf
https://www.unodc.org/documents/scientific/Drug_Sampling.pdf


16 查明和分析缉获材料中合成卡西酮

片剂：代表数量的片剂（抽样程序后）应该被磨成细粉，为粉末准备 
溶液。

胶囊：应清除代表性的胶囊样本里（抽样程序后）的物质并为粉末准备

溶液。

注射器或玻璃器皿：应该用最少量的甲醇进行清洗。

4.4 推定颜色化验

推定化验是非特异性测试化验，可用来查明一种物质属于哪类化合物。

然而，无法利用推定化验查明该类物质中的具体化合物。因此，进行这

些初步测试的同时，还必须进行验证测试。在给相关物质加入试剂后，

推定化验根据观测到的颜色变化给出肯定结果。

进行推定化验时需要进行阴性对照，以确保观测到的任何颜色变化是由

于物质和试剂之间的反应，而不仅仅是试剂。此外，还要确保所使用的

设备是非常干净，没有污染的可能性。还应根据参照标准或样品中化学

物的已知样本进行阳性对照，说明应发生的颜色变化。 

针对合成卡西酮的最适合的推定化验之一是齐默尔曼化验，该化验在多

数情况下提供了针对盐酸和氢溴酸盐的明确反应。

齐默尔曼化验试剂

应将要化验的少量样品倒入滴试板缩窝，并循序加入试剂。应进行阳性

和阴性对照。应写下加入以下试剂后立即出现的任何颜色变化或其他明

显效应五分钟后再次观察。

 ● 在甲醇中加入 2 滴 1% (w/v) 的 1,3-硝基苯，然后

 ● 在水中加入 2 滴 15% (w/v) 的氢氧化钾。

不同种类卡西酮齐默尔曼化验观测到的结果见表 2。
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表 2.  利用齐默尔曼化验分析不同种类卡西酮获得的常见结果

化合物 直接颜色变化 五分钟后的颜色

Benzedrone (4-MBC) 颜色没有变化 浅粉色

安非他酮 颜色没有变化 颜色没有变化

Butylone （大约 10 秒后）淡粉色 暗紫色

Eutylone 颜色没有变化 淡紫色

Flephedrone 浅紫色 暗紫色

亚甲基二氧吡咯戊酮 黄色 黄色

甲氧麻黄酮 浅紫色 暗红色 / 暗紫色

甲卡西酮 暗紫色 暗紫色

Methedrone （几秒后）暗紫色 暗紫色

敏疫朗 （大约 10 秒后）浅紫色 暗紫色

N-甲基甲氧麻黄酮 （大约 20 秒后）浅紫色 浅紫色

4-MEC （大约 10 秒后）浅紫色 暗紫色与紫色混合

2-MMC 暗紫色 暗紫色

3-MMC 紫色 暗紫色

Napyhrone 黄色 暗黄色
4-TFMMC 暗紫色 暗紫色

4.5 微晶化验

微晶化验快速、简单，是查明物质特性的高灵敏化验。这种化验涉及利

用化学试剂将目标化合物反应形成晶体，之后通过偏光显微镜以及与参

考材料比较分析得到的晶体。通常同等对待已知晶体或参考标准或已知

药品样品的图片并进行比较。

报告程序使用了氯化汞 [33]，观测到用甲氧麻黄酮形成具有典型特点的

“明轮和叶片花结”（图三）。

试剂

试剂指的是氯化汞的水溶液，浓度为 10 克 / 升。

应按照药品标准准备浓度为 10 克 / 升的水溶液。
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方法

在玻璃载片上放一等份（10 微升）化验溶液（1 克 / 升）与 10 微升的

试剂相混合。用一根塑料吸管帮助形成核和晶体。

图三 .  甲氧麻黄酮微晶化验期间观测到的呈“明轮和叶片花结”形状的晶体 [34]

4.6 薄层色谱法

薄层色谱法是一种常用的技术，用于分离和鉴定非法使用的药物。在选择

固定相和流动相过程中，这个方法经济、快速、灵敏、灵活，适合各种原

状和盐状形式的物质，包括大部分极性材料和非极性材料。可计算得出样

品中每种化合物的保留因子，试验性区分一种药物类别中的化合物。

薄层色谱分析用于分析非法使用的药物，因为这个方法便宜、方便使用，

提供一定程度的特异性，并且能够检测药物。不过，同推定化验一样，

薄层色谱法并未被视为验证化验，仅作为筛选方法。1990 年，Lehmann

保留因子值 =
原点到样品点的距离 

原点到溶剂前沿的距离
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等 [35] 提出了从卡塔叶中检测卡西酮的一种方法。1995 年，这个方法得
到了 Lee 的证实 [36]。

薄层色谱板（固定相）

涂层：硅胶 G，外层厚度为 0.25 毫米，含有一种惰性指标，在 254 毫微
米的紫外线光波照射下发荧光（硅胶 GF254）。

普通板尺寸：20 x 20 厘米、20 x 10 厘米、10 x 5 厘米（侧垂直为 10
厘米的薄层色谱缸一起使用）。

溶剂系统

应通过利用吸液管、分配器和量筒，尽可能准确地准备以下溶剂系统。
溶剂系统应放置在一个玻璃薄层色谱缸中，以便在分析前有充分时间达
到气相饱和度。

乙酸乙酯、甲醇和 (25%) 氨 – (85:10:5 v/v/v)

标准溶液的制备

应按照 1 至 5 毫克 / 毫升浓度的甲醇（或实验室协议）准备这些溶液，
并将其存放在遮光、阴凉的地方。

溶液样品

粉末：应准备甲醇浓度大约为 1 毫克 / 毫升的溶液。

片剂：代表数量的片剂（抽样程序后）应该被磨成细粉，为粉末准备溶液。

胶囊：应清除代表性的胶囊样本里（抽样程序后）的物质并为粉末准备溶液。

安排斑点与显影

应将样品以及相关的阴性对照和阳性对照作为单个斑点。将大约 1 和 5
微升等份的样品溶液、2 微升的标准溶液和 2 微升的溶剂（作为阴性对
照）放到薄层色谱板上。应仔细安排斑点，避免损坏薄层色谱板的表层。
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查看 / 检测

查看前色谱板必须干燥。溶剂可在室温下蒸发或用热风机清除溶剂。应

在紫外线（254 毫微米）照射下查看色谱板，在喷涂茚三酮试剂 (2%)
前记下任何斑点。随后将色谱板放入超过 80°C 的炉子，直到布满所有

斑点（约 40 分钟）。一旦从炉子中拿出来，应该用铅笔标记斑点，然

后计算每个斑点的保留因子值。

在替代的卡西酮化合物上应用薄层色谱法时，可看到斑点的各种颜色和

形状。喷涂茚三酮试剂 (2%)，并在紫外线照射下查看（表 3）时，每种

化合物形成的斑点的颜色不同（黑色 / 蓝色 / 紫色）。

表 3.  各种卡西酮化合物的薄层色谱法结果（喷涂茚三酮试剂 (2%) ；紫外线
=254 毫微米）

药物 短 λ紫外线照射下斑点的颜色 保留因子值
Benzedrone (4-MBC) 黑线 0.83

安非他酮 黑线 0.60
Butylone 浅蓝色斑点 0.20
Eutylone 浅蓝色斑点 0.32

Flephedrone 黑色斑点 0.15
亚甲基二氧吡咯戊酮 浅蓝色斑点 0.39

甲氧麻黄酮 黑色斑点 0.17

分析说明

• 化验起点，即“斑点线”距离色谱板底部至少 2 厘米。

• 样品之间间隔（斑点）至少 1 厘米，斑点距离色谱板侧边不得少于 1.5

厘米。

• 为避免显影过程期间混淆斑点，应通过放置等份溶液而非一整份，使

溶液样品斑点的尺寸尽可能小。

• 使斑点保持干燥，将色谱板放入溶液浸泡的缸（利用缸两侧溶液浸泡

的垫料或滤纸达到气相饱和度）中。

• 在溶剂达到之前标记的展线（距起点线 10 厘米）后，尽可能将色谱

板从展开罐移走；否则将可能混淆斑点。 
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药物 短 λ紫外线照射下斑点的颜色 保留因子值

甲卡西酮 黑色斑点 0.17
Methedrone 黑色斑点 0.14

敏疫朗 浅色斑点 0.16
N-甲基甲氧麻黄酮 黑色斑点 0.33

4-MEC 黑色斑点 0.21
2-MMC 黑色斑点 0.18
3-MMC 黑色斑点 0.20

Naphyrone 宝蓝色 / 紫色斑点 0.44

4-TFMMC 浅色线 0.27

分析说明

• 由于色谱板构成的细小变化和溶剂系统、罐饱和度或展开距离的变

化，保留因子值并不一定可复制。因此，所提供的保留因子值反映了

所列物质的色谱行为。因此，所提供的保留因子值反映了所列物质的

色谱行为。

• 同一色谱板上必须同时执行参照标准。

• 为检测目的，还应始终考虑保留因子值和喷涂相关显示剂后斑点的 

颜色。

4.7  气象色谱与质谱法

气相色谱法与质谱法是医用检测药物样品最常用的联用技术之一，可作

为卡西酮的验证检测。它提供两个独立的分析手段（色谱分离和质谱裂

解数据）。有一系列广泛可用的工具，应该使用标准分析毛细管柱进行

分析。

内标溶液的制备

二十烷（或相似的链烷）可作为内标，按照浓度为 1 毫克 / 毫升的甲醇

准备溶液。
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标准溶液的制备

要进行分析的药物的参照材料或标准应按照浓度为 1 毫克 / 毫升的甲醇
准确称重和准备，其中包含内部标准。

样品溶液的制备

要进行分析的具有代表性的药物应按照浓度为 1 毫克 / 毫升的粉末甲醇
样品准确称重和准备，其中包含内部标准。

同行评审文献上出现了用于分析卡西酮化合物的各种气相色谱法与质谱
法，法医科学实验室可能会采用这些方法或进行适当的研究，以便提出
自己的方法。关键是，无论使用何种方法，均须进行适当的验证。本指
南提供了一般性筛选方法。

气相色谱法与质谱法运作条件

气相色谱法火炉条件： 90°C 保持 1 分钟，之后按照每分钟 8°C 增长 300°C，随
后保持在恒温 300°C，持续 10 分钟

色谱柱： 5% 的苯基 /95% 的聚甲基硅酮 (HP-5MS)，内径：30 米
长 x 0.25 毫米；膜厚度：0.25 微米

注入参数： 2 微升等份注入的样品，分流比为 75:1

注入器温度： 225°C

载气： 氮，流速： 1.0 毫升 / 分钟

检测器： 电离模式： EI 模式，70 eV

扫描参数： TIC 全扫描模式 50-550 amu

气相色谱接口温度： 300ºC

质谱源温度： 230°C

质谱法四极温度： 150°C

利用气相色谱法-质谱法进行检测之后，要将分析物的保留时间和质谱
与参考标准给出的保留时间和质谱相比较。必须将用气相色谱法-质谱
法检测到的和分析师报告的所有化合物与相关参考标准的现有质谱相
比较，最好是利用同一工具并且在相同条件下获得的质谱。商业或用
户生成的质谱库仅供参考使用。表 4 提供了利用甲醇作为萃取溶剂从
气相色谱法-质谱法筛查中获得的参考数据。衍生品无需用上述方法就
可准备样品 [12]。
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4.8  高效液相色谱法

高效液相色谱法是用于法医药物分析的又一种分离技术。反相色谱法最
常用于分析缴获材料中的药物，最普遍和最通用的色谱柱列是十八烷基
硅烷键合硅胶柱 (C18)。在选择色谱柱时应考虑到色谱柱的长度、直径、
粒径、孔径和碳负荷。有许多固定相和移动相可供分析师使用，所有方
法在常规使用前均必须经过适当的验证和 / 或证实。以下方法被用于检测
许多常见混合物中的甲氧麻黄酮和敏疫朗，也用于甲氧麻黄酮的量化 [30]。

标准溶液的制备

为准备校准溶液，将 2 毫克甲氧麻黄酮倒入 100 毫升的容量瓶，然后在
流动相中溶解，生成 20 微克 / 毫升的溶液。随后适当时候将这份溶液
稀释，使含有烟酰胺的溶液的校准范围介于 0.5 微克 / 毫升至 10 微克 /
毫升，将其作为内部标准（2.5 微克 / 毫升）。

样品溶液的制备

按照浓度大约为 10 µg/mL 的甲氧麻黄酮和敏疫朗准备溶液。

色谱柱： HiChrom ACE 3 C-18、内径 150 x 4.6 毫米、粒径 3
微米
恒温：22°C

流动相： 28:72 (v/v) 甲醇：10 mM 甲酸铵（用甲酸调节，使
pH=3.5）

流速： 0.8 毫升 / 分钟
检测： 光电二极管阵列-紫外线探测仪（卡西酮为 258 毫微米）
注入量： 10 微升
内部标准： 烟酰胺，2.5 微克 / 毫升

甲氧麻黄酮的检测结果

线性范围： 0.5-10 微克 / 毫升

重复性： 相对标准偏差 < 3%

相关系数： 0.993
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表 5.  8 种常见混合物中甲氧麻黄酮和敏疫朗的高效液相色谱法保留时间 [30]

化合物 保留时间，以分钟计（t0 = 2.2分钟）

烟酰胺 2.67
扑热息痛 3.7

咖啡因 4.9

敏疫朗 6.4

利多卡因 9.0

甲氧麻黄酮 9.8

氯胺酮 11.1

二乙酰吗啡 15.6

可卡因 17.1

苯坐卡因 34.4
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液相色谱 -串联质谱法运作条件

液相色谱法：
色谱柱： Agilent Zorbax Eclipse XDB C-18，（75 mm x 4.6 mm id 3.5

微米）
流动相： (A)95% 的水，5% 的乙腈，0.1% 的甲酸

(B)95% 的乙腈，5% 的水，0.1% 的甲酸

变化率： 初始状态； 90% A ：10% B

0-2 分钟； 等度 90% A：10% B

2-7 分钟； 线性 90% A：10% B - 60% A:40% B

7-9 分钟； 等度 60% A：40% B

流速： 0.6 毫升 / 分钟

色谱柱温度： 室内温度

注入量： 5 微升

MS/MS：
仪器： Agilent 6410A 三重四级杆质谱

检测模式： 多反应监测

电离模式： 正电喷雾电离质谱 (ESI+)

毛细管电压： 2.5 kV

干燥气温度： 325 oC @ 5 升 / 分钟
喷雾器压力： 60 psi

若干卡西酮的优化碰撞能量和碰撞电压见下表。

4.9  液相色谱-串联质谱法

液相色谱-串联质谱法是一种强大的验证技术，将传统高效液相色谱法

的分离特性与串联质谱法的检测能力相结合，促使大大提高了选择性。

这种方法的检测限制较少，使得能够跟踪分析，并分析生物标本，如血

液和头发。由于具有更高的灵敏性和选择性，液相色谱-串联质谱法适

合对缴获材料中的合成卡西酮和生物标本进行定性和定量分析。

科学文献资料中介绍了若干可利用液相色谱-串联质谱法分析合成卡西

酮的方法。以下是采取筛查方法分离和检测 7 种卡西酮的一个案例 [37]。
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4.10  傅里叶变换红外线光谱学

可通过傅里叶变换红外线光谱学确认一种物质的特性。可从每个独特光

谱明确识别合成卡西酮。对于认为相当纯粹的粉末，利用溴化钾压片法

可获得粉末的红外光谱。

分析说明

• 溴化钾压片法包括将干燥的样品碾碎成细末，然后将大约 2 毫克的

同类样品与 200 毫克干燥、磨碎的溴化钾相混合。在磨碎后，混合

物被压缩成轻薄、透明的片剂。

• 溴化钾应“红外扫描”，在 105°C 烘干，时间持续最少一小时。可将

溴化钾存储在放置有强力干燥剂（硅胶）的干燥器中，或者留在炉子

中，在需要时去掉。 
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4.11  核磁共振光谱法

核磁共振光谱法是一项强大的分析技术，可用于说明分子结构和测定纯

度（在精确的分析条件下）。可利用核磁共振试验，其中包括 1-维质子

（1H）和碳（13C）光谱，并结合 2-维关联试验，包括核欧佛豪瑟效应频

谱和异核多量子关系，确定分子完整官能团的配置。甲氧麻黄酮的结构

配置见表 8。 

图四 . 标出分子位置的甲氧麻黄酮的结构
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表 8.  甲氧麻黄酮的结构配置，在氘代甲醇中采取光谱法，1H 光谱 (500MHz)、
13C 光谱 (125MHz) [41]

位置 1H信号 (ppm) 信号多样性 耦合常数 (J, Hz) 13C信号 (ppm)

1 – – – 196.6
2 5.09 四种 7.2 60.5
3 1.57 两种 7.2 16.3
1’ – – – 131.7

2’/6’ 7.62 两种 8.5 130.1
3’/5’ 7.42 两种 8.5 131.0
4’ – – 147.6
7’ 2.45 一种 – 21.8

N-CH3 2.77 一种 – 31.7

应指出，核磁共振化学位移、信号多样性的解决和耦合常数的绝对值可

能因许多因素而不同，包括但不限于溶剂、温度和该工具的磁场强度。

本文献还提供了其他溶剂中甲氧麻黄酮的核磁共振光谱 [30，42]。
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核磁共振用于区分位置异构体

有可能利用核磁共振光谱学协助区分位置异构体。例如，4-甲基甲卡西

酮是一种 1,4-para 取代芳香分子，质子对称分布在芳环上。就这一点而

言，芳香分子的 1H 核磁共振信号反映了这种 AA’/BB’ 系统的裂变模式

特点。芳香质子在4-MMC中是对称分布的，而2-甲基甲卡西酮（1,2-ortho
取代系统）和 3-甲基甲卡西酮（1,3-meta 取代系统）则没有，因而形成

了更复杂的裂变模式，如表 9 所示。

表 9.  甲氧麻黄酮及其位置异构体的估计核磁共振裂变模式

物质 结构 芳烃质子的估计裂变模式 2

4-甲基甲卡西酮

O
H
N

Ha

Hb'

Ha'

Hb

012345678
PPM

3-甲基甲卡西酮

Hb

O
H
N

Ha

Hc

Ha'

0123456789
PPM

2-甲基甲卡西酮

Hc

O
H
N

Ha

Hd

Hb

012345678
PPM

因此，可以轻易将 4-MMC 与其位置异构体区别开来。但如果没有进一

步的补充实验，很难明确区分 2-MMC 和 3-MMC。类似分析可用来区

分对位取代卡西酮与其邻位 / 元位置异构体。

  2 利用 ChemBioDraw Ultra™ 软件计算得出的大致裂变模式。
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