
LC-MS/MS法测定保健品中止咳平

喘类药物

1 前言

止咳平喘类药物具有较好的治疗作用的同时还具有较严重的不良反应包括

恶心、神经过敏、失眠甚至心律失常、诱发癫痫导致死亡等。正规的治疗哮喘的

中成药一般显效较慢，不良商贩为达到速效的目的往往会向中成药中非法添加止

咳平喘类药物以符合宣传疗效，从而获取高额利润。而患者在不知情情况下不经

医嘱，没有规律的摄入大量非法添加的止咳平喘类药物会对身体产生严重危害。

因此对保健品和中成药中止咳平喘类非法添加的监测十分重要。

快速、灵敏、准确的分析手段在保健品中非法添加的监控中有着重要地位，

本文基于谱育 EXPEC 5210三重四极杆串联质谱仪建立了一种快速、准确、灵敏

的分析保健品和中成药中止咳平喘类非法添加的方法。

2 实验部分

2.1 标准品、试剂和设备

茶碱、磺胺甲恶唑、马来酸氯苯那敏、盐酸苯海拉明、枸橼酸喷托维林、磷

酸苯丙哌林、醋酸泼尼松、地西泮标准品：客户提供

试剂：乙腈和甲酸均为色谱级，水为超纯水。

仪器：ULC 510超高效液相色谱仪（具体配有二元超高压输液泵、超高压自

动进样器（含冷却功能）、柱温箱）、EXPEC 5210三重四极杆串联质谱仪。



2.2 液相和质谱条件

表 1液相和质谱条件参数

LC条件

流动相
水相 A：0.1%甲酸水

有机相 B: 乙腈，梯度洗脱

流速 0.4 mL/min

色谱柱 Waters BEH C18，2.1100mm，1.7μm

进样量 2uL

柱温 40℃

运行时间 6min

梯度方法

Time（min） A（%） B（%）

0.0 95 5

0.5 95 5

1.5 25 75

3.0 0 100

3.1 95 5

5 95 5

MS条件

运行模式 ESI+

雾化气流量 1.9L/min

去溶剂气流量 6.0L/min



反吹气流量 1.0L/min

去溶剂气温度 450℃

碰撞气流量 0.55mL/min

毛细管高压 5kV

监测模式为多反应监测(MRM)，各化合物监测离子对、锥孔电压、碰撞能

量等参数见下图。为提高检测灵敏度，可根据保留时间分段监测各化合物。

图 1 止咳平喘类类监测离子对等质谱参数

2.3 样品前处理

将 3g样品打碎，使用 100mL甲醇提取后过膜，上机。

3 结果

3.1 线性与灵敏度

使用样品基质稀释标准品得到一系列降压类混标（1ng/mL、2ng/mL、5ng/mL、

10ng/mL、20ng/mL、50ng/mL）按照上述方法进样，以各目标物的定量离子色谱

峰面积（Y）为纵坐标，目标物标准溶液的质量浓度(X)为横坐标绘制抗风湿类的

对照品标准曲线，如下表所示。



表 2 止咳平喘类化合物标准工作曲线

化合物 标准工作曲线 线性相关系数 r

茶碱 y = 12034.4600x + 832.2764 r = 0.9995

马来酸氯苯那敏 y = 198746.9478x - 25246.9258 r = 0.9930

磺胺甲恶唑 y = 48532.4939x - 15715.9414 r = 0.9942

盐酸苯海拉明 y = 151663.9700x - 36635.5330 r = 0.9996

枸橼酸喷托维林 y = 124953.2481x - 27911.9221 r = 0.9994

磷酸苯丙派林 y = 384446.7566x - 109930.6689 r = 0.9909

醋酸泼尼松 y = 1269.6378x + 401.2719 r = 0.9967

地西泮 y = 41380.3049x - 11060.5601 r = 0.9990

表 3 典型部分化合物工作曲线

化合物 标准工作曲线

茶碱

盐酸苯海

拉明



枸橼酸喷

托维林

地西泮

图 2 止咳平喘类对照品的典型谱图（100ng/mL）

表 4 为各化合物的信噪比以及检出限和定量限，经计算各物质的定量限在



0.01-0.89ng/mL之间；检出限在 0.003-0.27ng/mL之间。

表 4 止咳平喘类药物的信噪比

化合物 信噪比 S/N 定量限 ng/mL 检出限 ng/mL

茶碱 43.88 0.23 0.07

马来酸氯苯那敏 331.70 0.03 0.01

磺胺甲恶唑 52.92 0.19 0.06

盐酸苯海拉明 23.81 0.42 0.13

枸橼酸喷托维林 288.15 0.03 0.01

磷酸苯丙派林 1314.31 0.01 0.003

醋酸泼尼松 11.23 0.89 0.27

地西泮 224.19 0.04 0.01

信噪比为 1ng/mL浓度下的信噪比

3.2 重复性

配置 10ng/mL 浓度对照品，连续进样 7次，考察响应的重复性，结果如下

图所示。

10ng/mL重复性：峰面积 RSD位于 1.59%-8.70%之间，保留时间 RSD均小

于 0.20%。

图 4 10ng/mL止咳平喘类化合物的精密度

4 结论

本文建立了一种使用谱育科技三重四极杆液质联用仪 EXPEC 5210 测定中

成药中止咳平喘类非法添加分析方法。本文还考察了该方法的线性、重复性、灵

敏度等，结果显示：止咳平喘类类物质在 1-50ng/mL浓度范围内线性良好，相关



系数均大于 0.99；各物质的定量限在 0.01-0.89ng/mL 之间；检出限在

0.003-0.27ng/mL之间。连续进样 7次各物质 RSD均在 10%以内，精密度符合标

准要求。因此，本方法可以对中成药中止咳平喘类非法添加实现快速、准确、灵

敏的实现定量测定。
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