
LC-MS/MS法测定保健品中抗风湿

类药物

1 前言

风湿性及类风湿性关节炎是常见病，多发病。而抗风湿类中药多数显效慢。

解热镇痛抗炎药亦称非甾体抗炎药，绝大多数药物兼有抗风湿作用，这些药物疗

效迅速但是长期服用不良反应较大。而不良商家受到利益驱使为提高疗效会在抗

风湿类中成药和保健食品中非法添加抗炎药物。患者在不知情的情况下长期大量

服用这类药物会造成身体的损伤。因此对抗风湿性保健食品和中成药中非法添加

的监测十分中药

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抗风湿性非法添加的方法。

2 实验部分

2.1 标准品、试剂和设备

氨基比林、对乙酰氨基酚、甲氧苄啶、氢化可的松、地塞米松、必罗昔康、

盐酸泼尼松、萘普生保泰松、阿司匹林、吲哚美欣、双氯芬酸钠、布洛芬标准品：

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 正离子模式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 10uL

柱温 40℃

运行时间 6min

梯度方法

Time（min） A（%） B（%）

0.0 80 20

1.0 80 20

2.0 30 70

3.0 5 95

4.0 5 95

4.1 80 20

6 80 20

MS条件
运行模式 ESI+

雾化气流量 1.5L/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

表 2 负离子模式液相和质谱条件参数

LC条件

流动相
水相 A：纯水

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 10uL

柱温 40℃

运行时间 6min

梯度方法

Time（min） A（%） B（%）

0.0 95 5

1.0 95 5

2.0 25 75

3.0 0 100

4.0 0 100

4.1 95 5

6 95 5

MS条件

运行模式 ESI-

雾化气流量 1.5L/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 -4.5kV

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 抗风湿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抗风湿类混标（1ng/mL、2ng/mL、

5ng/mL、10ng/mL、20ng/mL、50ng/mL、100ng/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 3 抗风湿类化合物标准工作曲线

化合物 工作曲线 线性相关系数 r

对乙酰氨基酚 y = 28977.0673x + 45607.4420 r = 0.9998

氨基比林 y = 81486.2258x + 113471.7938 r = 0.9995

甲氧苄啶 y = 199186.2536x + 416799.1477 r = 0.9975

氢化可的松 y = 25241.0818x - 14757.6440 r = 0.9999

地塞米松 y = 450178.0805x + 38965.4049 r = 0.9940

吡罗昔康 y = 450178.0805x + 38965.4049 r = 0.9940

醋酸泼尼松 y = 7161.9834x - 11890.5836 r = 0.9984

萘普生 y = 13033.8322x - 10002.2088 r = 0.9976

保泰松 y = 24326.0355x - 46169.8209 r = 0.9973

阿司匹林 y = 18573.5357x + 20450.2578 r = 0.9997

双氯芬酸钠 y = 83280.2314x + 74892.0361 r = 0.9987

吲哚美辛 y = 6563.3152x + 1076.9355 r = 0.9938

布洛芬 y = 3635.1391x + 752.8302 r = 0.9979

表 4 部分化合物曲线

化合物 标准工作曲线



对乙酰氨基

酚

氨基比林

氢化可的松



保泰松

阿司匹林

图 2 抗风湿类对照品的典型谱图（100ng/mL正离子）



图 2 抗风湿类对照品的典型谱图（100ng/mL负离子）

表 5 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

0.02-4.98ng/mL之间；检出限在 0.01-1.49ng/mL之间。

表 5 抗风湿类药物的信噪比

化合物 信噪比 S/N 定量限 ng/mL 检出限 ng/mL

对乙酰氨基酚 41.34 0.24 0.07

氨基比林 234.74 0.04 0.01

甲氧苄啶 634.25 0.02 0.01

氢化可的松 40.88 0.24 0.07

地塞米松 10.05 4.98 1.49

吡罗昔康 100.52 0.10 0.03

醋酸泼尼松 12.98 0.77 0.23

萘普生 53.79 0.19 0.06

保泰松 24.19 0.41 0.12

阿司匹林 113.13 0.09 0.03

双氯芬酸钠 86.06 0.12 0.03

吲哚美辛 10.74 0.93 0.28

布洛芬 20.12 2.49 0.75



布洛芬及地塞米松信噪比为 5ng/mL浓度下的信噪比，其余物质信噪比为 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 10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 2.79%-8.67%之间，保留时间 RSD均小

于 0.47%。

图 4 10ng/mL抗风湿类化合物的精密度

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 测定保

健药品、食品中抗风湿类物质分析方法。本文还考察了该方法的线性、重复性、

灵敏度等，结果显示：抗风湿类物质在 1-100ng/mL浓度范围内线性良好，相关

系数均大于 0.99；定量限在 0.02-4.98ng/mL之间。检出限在 0.01-1.49ng/mL之间。

连续进样 6次各物质 RSD均在 10%以内，精密度符合标准要求。因此，本方法

可以对保健药品、食品中抗风湿类物质实现快速、准确、灵敏的实现定量测定。
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