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摘要:目的:建立快速筛查药食同源食品中的５７种非法

添加药物的方法.方法:采用 QuEhERS前处理技术对提

取样品进行净化处理,运用 ACQUITYUPLCBEHC１８色

谱柱对５７种非法添加药物进行分离,乙腈—水作为流动

相进行梯度洗脱,质谱电喷雾和多反应监测模式进行检

测分析.结果:建立的方法线性良好,５７种非法添加药物

的相关系数均大于０．９９,检出限为０．０３~０．１０μg/kg,平

均回收率为７９．４％~９２．６％,相对标准偏差为０．８６％~
５．６１％.结论:该方法稳定、灵敏度高,适用于快速定性和

定量筛查药食同源食品中的５７种非法添加药物.
关键词:超高效液相色谱—串联三重四极杆质谱法;药食

同源食品;非法添加;药物

Abstract:Objective:This study aimed to establish a rapid

screeningmethodfor５７drugsillegallyaddedto medicinaland

ediblefood．Methods: Extracted samples were purified by
QuEhERS pretreatmenttechnology,and ５７ kinds ofillegal

additionofdrugswereseparatedby WatersBEH C１８column．

AcetonitrileＧwater was used asa mobile phasefor gradient

elution．Massspectrometryelectrosprayand multiplereaction

monitoring(MRM)wereusedfordetectionandanalysis．Results:

Theestablishedmethodhadgoodlinearity,andthecorrelation

coefficients(R２)of５７kindsofillegaladditionofdrugswereall

greaterthan０．９９．Thelimitsofdetectionwere０．０３~０．１０μg/kg．

Theaveragerecoverieswere７９．４％ ~９２．６％,andtherelative

standarddeviations(RSDs)were０．８６％~５．６１％．Conclusion:

The methodis stable and sensitive and suitable for rapid

qualitativeandquantitativescreeningof５７kindsofillegallyadded

drugsinmedicinalandediblefood．

Keywords: ultraＧperformance liquid chromatography tandem

triplequadrupolemassspectrometry;medicinalandediblefood;

illegaladdition;drugs

高尿酸血症及痛风是人体内嘌呤代谢紊乱引起的代

谢异常综合征[１－２].中国高尿酸血症及痛风总体患病率

达１３．３％,且愈来愈趋向年轻化[３].鉴于养生疾病具有

中医治疗的显著特点[４],各种宣称降尿酸、缓解痛风类药

食同源产品应运而生.宣称具有降尿酸、缓解痛风类药

食同源食品,主要由桑叶、银杏叶、紫苏叶、菊苣、绞股蓝

等制成的茶类或者经粉碎提炼制成的胶囊为主[５],此类

药食同源食品虽然在一定程度上可缓解或减轻患者症

状,但是功效性体感不强.降尿酸、缓解痛风类的药物主

要有别嘌醇和非布司他等抑制尿酸生成药物,苯溴马隆

等促进尿酸排泄药物,糖皮质激素、非甾体抗炎等抗痛消

炎药物,如双氯芬酸钠、保泰松片、强的松、萘普生、地塞

米松、秋水仙碱等[６－８].不法商家为提高功效,将上述药

物非法添加于药食同源食品中从而达到见效快、疗效好

的目的,欺骗消费者,使消费者在不知情的情况下,持续

服用含有未知浓度非法添加药物的药食同源食品,虽能

短时间内缓解高尿酸血症及痛风症状,但服药量未知,如
果长期服用,可能产生不可预知的不良反应[９].

目前,药食同源食品的研究主要集中于药食同源食

品中有效成分[１０－１１]、重金属及有害元素[１２－１３]、双酚类化

合物[１４]、真菌毒素[１５－１６]、农药残留[１７]等的分析检测,但
针对 药 食 同 源 食 品 中 的 非 法 添 加 问 题 研 究 较 少.

QuEChERS技术是近年来发展起来的一种用于农产品检

测的快速样品前处理技术,具有灵敏度高、分析范围广、
溶剂使用量少、分析速度快、操作简单等优点[１８].研究采

用改良的 QuEChERS前处理技术对样品进行净化,运用

超高效液相色谱—串联三重四极杆质谱法(UPLCＧMS/
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MS)对市场上宣称降尿酸或痛风类的药食同源食品中非

法添加的５７种药物的含量进行测定,以期为药食同源食

品这一中国特色食品的监管提供依据.

１　材料与方法

１．１　材料与仪器

１．１．１　材料与试剂

乙二胺ＧNＧ丙基硅烷(PSA):粒径４０~６０μm,美国安

捷伦公司;
石墨化炭黑(GCB):粒径１００~２００μm,美国安捷伦

公司;
十八烷基键合硅胶(C１８)吸附剂:粒径４０~６０μm,美

国安捷伦公司;
美洛昔康、非布司他、丙磺舒等５７种标准品:纯度≥

９８％,德国Ehrenstorfer公司.

１．１．２　主要仪器设备

超高 效 液 相 色 谱—串 联 质 谱 仪:AB Triple Quad
４５００型,美国SCIEX公司;

漩涡混合器:IKA MS３型,德国IKA公司;
高速冷冻离心机:３Ｇ３KS型,美国SCIEX公司;
去离子水发生器:MilliＧQ型,美国 Millipore公司;
高速粉碎机:A１１型,德国IKA公司.

１．２　样品前处理

茶类制品使用高速粉碎机破碎后使用,胶囊样品取

出内容物进行使用.
准确称取１g试样(精确至０．０１g)于５０mL塑料离

心管中,准确加入甲醇１０．０mL,盖上盖子,涡旋１min后

超声提取 ３０ min,离心 ５ min,移取上 清 液 加 入 ２ mL
QuEChERS净化管中,涡旋提取２ min,离心 ５ min,过

０．２２μm 有机相滤膜,待测.

１．３　仪器条件

１．３．１　LCＧMS/MS 液 相 条 件 　 色 谱 柱:ACQUITY
UPLCBEH C１８ (１００ mm×２．１ mm,１．７μm);柱 温:

４０℃;进样量:２μL;流动相与梯度洗脱条件见表１.

１．３．２　LCＧMS/MS质谱条件　采用正负离子同时检测模

式,毛细管电压:５．５kV;离子源温度:１５０℃;脱溶剂气温

度:５００ ℃;脱 溶 剂 气 流 量:８００L/h;多 反 应 监 测 模 式

(MRM)模式;碰撞气体:氦气.质谱参考条件见表２.

１．４　数据处理

通过 ABTripleQuad４５００仪器配置工作站 SCIEX
OSＧMQSoftware系统进行数据采集分析,利用 Microsoft
Excel２０１０软件、Origin２０１８进行数据分析及图形绘制.

２　结果与分析

２．１　仪器条件优化

５７种非法添加药物种类多,结构复杂,据文献[１８]报
道丙磺舒和苯溴马隆在负离子模式下响应值高,而别嘌

醇在正离子模式下有较好响应,研究对药食同源食品中

５７种非法添加药物标准溶液进行质谱全扫描,得到５７种

非法添加药物的一级母离子,通过二级质谱扫描得到信

号稳定、信号强度较大的特征碎片离子,选择无干扰、灵

表１　流动相与梯度洗脱条件

Table１　Mobilephaseandgradientelutionconditions

时间/min 流动相 A(水)/％ 流动相B(乙腈)/％

０ ９５ ５

２４ １５ ８５

２６ １５ ８５

２７ ９５ ５

３１ ９５ ５

表２　质谱参考条件†

Table２　Referenceconditionsofmassspectrometry

物质名称 母离子(m/z) 子离子(m/z) 检测模式 锥孔电压 碰撞气能量/V

对乙酰氨基酚 １５１．９ １１０．１∗/９３．２ 正离子 ６５ ２４/３２

酮咯酸 ２５６．１ １０５．１∗/７７．１ 正离子 １００ ２５/５８

美洛昔康 ３５２．２ １１５．０∗/１４１．０ 正离子 ９０ ４０/２８

秋水仙碱 ３９９．８ ３５８．３∗/３１０．０ 正离子 １０４ ３２/３８

非布司他 ３１７．１ ２６１．０∗/２１７．１ 正离子 １１０ ３０/４２

别嘌醇 １３６．９ １１０．１∗/５４．１ 正离子 ６８ ２８/３９

苯溴马隆 ４２２．９ ２５０．７∗/４０６．９ 负离子 －１０５ －４２/－４６

丙磺舒 ２８４．１ １３９．９∗/１６４．０ 负离子 －５５ －３４/－３４

吲哚美辛 ３５７．８ ２８３．７∗/１５７．９ 负离子 －２２ －４２/－４０

双氯芬酸钠 ２９６．０ ２５１．９∗/２１５．９ 负离子 －５０ －１６/－２８

曲安西龙 ３９５．２ ３５７．１∗/２２５．１ 正离子 ６２ １８/２８

泼尼松龙 ３６１．２ ３４３．１∗/１４７．４ 正离子 １０６ １４/３８

泼尼松 ３５９．２ ３４１．１∗/１４７．０ 正离子 ７６ １７/４３

８３
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　　　　　　续表２

物质名称 母离子(m/z) 子离子(m/z) 检测模式 锥孔电压 碰撞气能量/V

异氟泼尼松龙 ３７９．１ ３５９．０∗/３４１．０ 正离子 ７７ １３/１９

氢化可的松 ３６３．２ １２１．０∗/１０５．１ 正离子 １０４ ３３/６７

可的松 ３６１．２ １６３．１∗/１２１．０ 正离子 １０６ ３０/４０

甲基泼尼松龙 ３７５．２ ３５７．１∗/１６１．１ 正离子 ７０ １６/３７

倍他米松 ３９３．２ ３５５．０∗/１４６．８ 正离子 ７１ １８/４２

地塞米松 ３９３．２ ３５５．０∗/１４６．８ 正离子 ７１ １８/４２

氟米松 ４１１．２ ２５３．０∗/１２１．１ 正离子 ７２ ２１/５２

倍氯米松 ４０９．２ ３９１．１∗/１４６．９ 正离子 ７１ １７/５２

曲安奈德 ４３５．２ ３３８．９∗/３９６．９ 正离子 ７７ ２３/１７

地索奈德 ４１７．２ ３２３．３∗/２２５．１ 正离子 １１２ １７/３３

氟尼缩松 ４３５．２ ３２１．２∗/３９７．１ 正离子 ９８ ２０/１８

氟轻松 ４５３．２ １２１．０∗/３３７．２ 正离子 ９５ ５５/２４

曲安西龙双醋酸酯 ４７９．２ ４４０．９∗/３２１．０ 正离子 ７２ １４/２２

氟氢缩松 ４３７．２ ３６１．０∗/２８５．２ 正离子 ９６ ２６/３０

泼尼松龙醋酸酯 ４０３．２ １４６．８∗/３０９．３ 正离子 ７０ ４３/１７

氟米龙 ３７７．２ ２７８．９∗/３２０．９ 正离子 ７２ １９/１７

氢化可的松醋酸酯 ４０５．２ ３０９．１∗/１２０．８ 正离子 １０７ ２８/４７

氟氢可的松醋酸酯 ４２３．２ ２３８．９∗/１２０．９ 正离子 １０２ ３８/５８

地夫可特 ４４２．２ １４１．９∗/１２３．９ 正离子 １３５ ７４/４６

泼尼松醋酸酯 ４０１．２ ２９５．０∗/１４６．８ 正离子 ７６ ２１/５２

可的松醋酸酯 ４０３．２ １６２．８∗/３４３．０ 正离子 １１０ ３６/２７

卤美他松 ４４５．１ １５４．８∗/２８７．０ 正离子 ９７ ５５/１９

甲基泼尼松龙醋酸酯 ４１７．２ ３９９．２∗/２５３．２ 正离子 １１２ １７/３３

倍他米松醋酸酯 ４３５．２ ３０９．１∗/３３７．１ 正离子 ７０ ２１/１７

地塞米松醋酸酯 ４３５．２ ３０９．０∗/３３７．０ 正离子 ６２ ２１/１８

布地奈德 ４３１．２ ４１３．１∗/１４６．９ 正离子 ７５ １７/４５

氢化可的松丁酸酯 ４３３．２ ３４５．０∗/１２０．８ 正离子 １０２ １５/４９

氟米龙醋酸酯 ４１９．２ ２７９．０∗/３２１．０ 正离子 ７５ ２１/２０

氢化可的松戊酸酯 ４４７．３ ３４５．２∗/１２０．８ 正离子 １０１ １５/３９

曲安奈德醋酸酯 ４７７．２ ３３８．９∗/３２０．８ 正离子 １０１ ２２/２５

二氟拉松双醋酸酯 ４９５．２ ３１６．８∗/２７８．８ 正离子 ８８ ２３/２７

氟轻松醋酸酯 ４９５．２ １２０．８∗/３３７．０ 正离子 ９０ ５２/２５

倍他米松戊酸酯 ４７７．３ ３５４．９∗/２７８．８ 正离子 ７６ １４/２８

哈西奈德 ４５５．２ １０４．９∗/１２１．０ 正离子 ９７ ６３/３８

泼尼卡酯 ４８９．２ ３８０．９∗/１１４．８ 正离子 ７０ １３/２５

氯替泼诺 ４６７．２ ３５９．１∗/２６５．１ 正离子 ９２ １８/４４

安西奈德 ５０３．２ ３３８．９∗/３２１．０ 正离子 ８７ ２２/２３

卤倍他索丙酸酯 ４８５．２ ３９１．２∗/３５３．１ 正离子 ９６ １７/２０

氯倍他索丙酸酯 ４６７．２ ３７２．９∗/３５４．９ 正离子 ７７ １７/２０

氟替卡松丙酸酯 ５０１．２ ３１２．９∗/２９２．９ 正离子 ８０ １９/２１

倍他米松双丙酸酯 ５０５．２ ３１８．９∗/２７８．９ 正离子 ７３ ２０/３５

双氟可龙戊酸酯 ４７９．２ ３７５．３∗/４３９．４ 正离子 ９９ １８/１７

氯倍他松丁酸酯 ４７９．２ ３４２．８∗/２７８．９ 正离子 １０１ ２４/２４

环索奈德 ５４１．３ ５２３．２∗/３２３．２ 正离子 ９６ １８/２５

　　　　　　†　∗为定量离子.
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敏度高、相对丰度最高的离子作为定量离子,相对较弱的

作为定性离子,并优化５７种非法添加药物的母离子和子

离子所需的最佳去簇电压和碰撞气能量,以 MRM 模式

进行扫描,除苯溴马隆、丙磺舒、吲哚美辛、双氯芬酸钠在

负离子模式较正离子模式下响应更好外,其余５３种物质

均在正离子模式下响应更好(见表２).

２．２　色谱条件的选择

为确定最佳分离条件,研究考察了 ShimＧpackODSＧ
Ⅱ(７５mm×２．０mm,１．６μm)、AgilentSBＧC１８(１００mm×
２．１ mm,１．８ μm)以 及 ACQUITY UPLC BEH C１８

(１００mm×２．１mm,１．７μm)３种型号的色谱柱对５７种非

法添加药物的分离效果,AgilentSBＧC１８色谱柱由于具有

较大的二异丁基侧链基团,使增加空间位阻的关键基团

硅氧烷键合到了硅胶表面,从而此柱在低pH 条件下的峰

形更为出色.在电喷雾正离子、负离子同时扫描模式下,

AgilentSBＧC１８色谱柱存在峰形较差,负离子响应度不好

的情况.ShimＧpackODSＧⅡ能够耐受更高的压力,色谱

柱长度越长分离度越好,使用ShimＧpackODSＧⅡ色谱柱

地塞米松与倍他米松不能实现完全分离,改变流动相及

流动相比例均未实现分离,可能由于此柱较短,物质的保

留时间 短,较 难 分 离 母 离 子 相 同 的 物 质;ACQUITY
UPLCBEHC１８是三键键合式烷基柱,在不同pH 的条件

下均有稳 定 的 灵 敏 度 和 分 离 度.在 相 同 色 谱 条 件 下

ACQUITYUPLCBEHC１８色谱柱分离得到的色谱峰峰

型较好,且５７种非法添加药物分离度良好,ACQUITY
UPLCBEHC１８柱与ShimＧpackODSＧⅡ柱分离地塞米松

与倍他米松的效果图见图１(a)和图１(b).综上所述,选
择 ACQUITYUPLCBEHC１８柱进行进一步试验.

试验考察了甲醇和乙腈作为流动相的差异,发现糖

皮质激素在色谱柱上的保留较强,乙腈洗脱能力较甲醇

强,能将５７种非法添加药物较快速洗脱,且分离效果较

好,为了得到更好的分离效果以及更好的峰形,试验考察

了乙腈—０．１％甲酸溶液、乙腈—１０mmol/L乙酸铵溶液、

乙腈—水３种流动相体系.在乙腈—０．１％甲酸溶液流动

相体系中,５７种非法添加药物中地塞米松醋酸酯和倍他

米松双丙酸酯两种标准物质不能实现分离且丙磺舒、苯
溴马隆响应度不高,可能由于０．１％甲酸溶液流动相适用

于正离子模式下物质的分离.而在乙腈—１０mmol/L乙

酸铵溶液流动相体系中５７种物质均响应度不高,在乙

腈—水流动相体系中５７种非法添加药物分离度较好且

各物质响应度较高,经过优化确定该试验的最佳梯度洗

脱条件见表１.

２．３　样品前处理条件的确定

宣称降尿酸、缓解痛风类药食同源食品成分多样、基
体复杂、干扰严重且含有大量植物色素,固相萃取技术能

有效去除基质干扰提高富集倍数,但是研究在净化阶段

遇到 多 次 堵 塞 固 相 萃 取 柱 现 象,使 试 验 难 以 进 行.

QuEChERS前处理技术能解决传统固相萃取柱的净化过

程慢且堵塞固相萃取柱的缺陷.QuEChERS提取技术常

规处理过程第一步为萃取,通常以乙腈为提取试剂,提取

后加入无水 MgSO４和 NaCl,离心分层,但试验过程发现

乙腈作为提取试剂时,糖皮质激素及部分非甾体抗炎回

收率可以达到 GB/T２７４０４—２００８«实验室质量控制规

范　食品理化检测»的要求,但酮咯酸、美洛昔康、秋水仙

碱、非布司他、别嘌醇、苯溴马隆、丙磺舒、吲哚美辛８种

物质回收率却未达到标准要求,选择极性更大的甲醇作

为提取试剂,提取后加入无水 MgSO４和 NaCl,无明显分

层且导致部分提取溶剂有损失.由于研究样品为茶叶干

制品或者胶囊制品,含水量较小,无需盐析分层,故试验

选择甲醇作为提取溶剂并取消加入无水 MgSO４和 NaCl
的盐析分层过程.QuEChERS前处理技术常用的吸附剂

有 C１８、GCB 和 PSA 等,吸 附 剂 种 类 及 含 量 影 响

QuEChERS净化效率及回收率.试验发现 PSA、GCB对

于去除植物样品的色素具有较好的效果,经过两种吸附

剂剂量优化选择含 １５０ mgPSA、５０ mgGCB 的 ２ mL
QuEChERS净化管对样品进行净化.

图１　ACQUITYUPLCBEHC１８柱和ShimＧpackODSＧⅡ柱分离地塞米松与倍他米松的效果图

Figure１　EffectdiagramsofseparatingdexamethasoneandbetamethasonebyACQUITYUPLCBEHC１８

columnandShimＧpackODSＧⅡcolumn
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　　称取１g粉碎试样于５０mL塑料离心管中,准确加

入甲醇１０mL进行提取,提取后离心直接移取上清液加

入２ mL QuEChERS 净 化 管 (含 １５０ mgPSA、５０ mg
GCB)中进行净化,提高了５７种非法添加物质回收率的

同时降低了基质干扰(图２).综上所述,研究选择改良的

QuEChERS提取技术对宣称降尿酸、缓解痛风类药食同

源食品进行目标物质提取,提高目标物质的回收率,解决

了传统固相萃取法溶剂消耗量大且针对此类药食同源食

品易堵塞的问题.

２．４　检出限、定量限、标准曲线、线性范围

以５７种非法添加药物峰面积为纵坐标(Y),质量浓

度为横坐标(X),绘制线性回归方程,得到５７种化合物的

线性回归方程.５７种非法添加药物在５~２００μg/L的质

量浓度范围内线性关系良好,相关系数(R２)均在０．９９以

上.在空白样品中添加５７种非法添加药物的标准物质溶

液,以３倍信噪比、１０倍信噪比分别计算该方法的检出限、
定量限以及相对标准偏差(relativestandarddeviations,

RSDs),结 果 见 表 ３.５７ 种 非 法 添 加 药 物 的 检 出 限 为

０．０３~０．１０μg/kg,平均回收率为７９．４％~９２．６％,RSDs
为０．８６％~５．６１％.在最优条件下５７种非法添加药物的

色谱峰形和响应强度最好,保留时间稳定(见图３).

２．５　加标回收率及精密度

在空白样品中分别添加５７种非法添加药物混合标

准溶液制成０．１０,０．２０,１．００μg/kg三水平加标样品,称取

加标样品１g于５０ mL 塑料离心管中,准确加入甲醇

１０mL进行提取,提取后离心直接移取上清液加入２mL

图２　提取溶剂对加标食药同源食品中８种

非法添加物质提取效率的影响

Figure２　Effectsofextractionsolventontheextraction
efficiencyof８kindsofillegaladditionofdrugs
inspikedmedicinalandediblefood(n＝６)

QuEChERS净化管(含１５０mgPSA、５０mgGCB)中进行

净化,提取２min,离心５min,每个水平做６组平行,计算

平均回收率,其平均回收率为７９．４％~９２．６％,相对标准

偏差均小于１０．０％,表明该方法测定准确,回收率好.具

体结果见表３.

２．６　实际样品的检测结果

在网络及实体店采购药食同源食品５０批次,采用研

究所建方法对５０批次样品进行处理,检测５７种非法添

加药物,２批次网络采购样品检出别嘌醇,含量分别为

３６,１１μg/kg,检出率为４．０％,说明药食同源食品添加降

尿酸或痛风类药物的风险依然存在,具有此类宣称的药

食同源食品监管仍需继续加强.

表３　５７种非法添加药物的线性范围、回归方程、工作曲线、方法检出限及相对标准偏差

Table３　Linearrange,regressionequation,workingcurve,thelimitofdetectionandRSDsof

５７kindsofillegaladditionofdrugs(n＝６)

名称 线性方程 R２
平均回

收率/％

RSDs/％

峰面积相对

标准偏差

时间相对

标准偏差

检出限/

(μg􀅰kg－１)

定量限/

(μg􀅰kg－１)

曲安西龙 Y＝８１０７３．１X＋５５５０１．３ ０．９９５ ８９．３ ５．１２ ２．５２ ０．０３ ０．１０
泼尼松龙 Y＝７２３３１．２X＋２４８９９．９ ０．９９６ ８０．９ ４．６２ ３．５０ ０．０３ ０．１０
泼尼松 Y＝６７５１７．９X＋３３３０５９ ０．９９９ ９２．６ ３．３１ ２．７４ ０．０３ ０．１０
异氟泼尼松龙 Y＝５７９００．８X－３８１０４．３ ０．９９８ ８７．４ ２．０３ １．５６ ０．０３ ０．１０
氢化可的松 Y＝２３０４１．３X＋１４１３６．６ ０．９９２ ８７．９ ２．１５ １．８７ ０．０３ ０．１０
可的松 Y＝５１９４０．９X－１２３６２．７ ０．９９２ ９１．３ ２．４９ ４．８４ ０．０３ ０．１０
甲基泼尼松龙 Y＝１１０５５５X＋１６１５０８．０ ０．９９７ ８８．９ ３．４６ ３．４１ ０．０３ ０．１０
倍他米松 Y＝１１３０７７X＋６２０８０．４ ０．９９６ ８９．１ ２．２１ １．５２ ０．０３ ０．１０
地塞米松 Y＝１２８８４７X＋１０１０７０．０ ０．９９３ ８０．９ ３．２３ ３．６４ ０．０３ ０．１０
氟米松 Y＝５３９６８．９X＋１３３２３３．０ ０．９９２ ８６．７ ４．０２ １．７３ ０．０３ ０．１０
倍氯米松 Y＝１３３３９０X＋５０２６５．５ ０．９９６ ８４．３ ４．１５ ４．６２ ０．０３ ０．１０
曲安奈德 Y＝２０８１３７X－７９２３６．７ ０．９９７ ８２．２ ２．７１ １．０９ ０．０３ ０．１０
地索奈德 Y＝５８７７７．８X＋１４１３８６．０ ０．９９３ ７９．６ １．９９ ２．１５ ０．０３ ０．１０
氟尼缩松 Y＝７１９５５．６X＋１９９９６６．０ ０．９９６ ８１．４ ３．３６ ２．９３ ０．０３ ０．１０
氟轻松 Y＝４２４５．９X＋１００１９．０ ０．９９０ ８６．４ ３．３２ ４．１６ ０．０３ ０．１０
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续表３

名称 线性方程 R２
平均回

收率/％

RSDs/％

峰面积相对

标准偏差

时间相对

标准偏差

检出限/

(μg􀅰kg－１)

定量限/

(μg􀅰kg－１)

曲安西龙双醋酸酯 Y＝３３７８１．９X＋４６４２３．３ ０．９９４ ７９．８ １．６９ ５．２１ ０．０３ ０．１０

氟氢缩松 Y＝６５５７０．１X＋２３７６４０ ０．９９３ ８０．３ ３．７０ １．８５ ０．１０ ０．１０

泼尼松龙醋酸酯 Y＝３７５０３．６X＋６２０６．１ ０．９９９ ８３．１ ３．００ ４．８３ ０．０３ ０．１０

氟米龙 Y＝５７４６４．７X＋１１２９２３ ０．９９５ ８７．６ ５．６１ ３．４２ ０．０３ ０．１０

氢化可的松醋酸酯 Y＝２４１１５．９X＋６０５３６．５ ０．９９４ ８５．６ １．８２ １．５７ ０．０３ ０．１０

氟氢可的松醋酸酯 Y＝３７８７４．６X＋６５０２３．９ ０．９９８ ８７．３ ２．６９ ４．２０ ０．０３ ０．１０

地夫可特 Y＝１６３８５．４X－２５９６．６ ０．９９８ ８８．９ ２．４１ ３．１２ ０．０３ ０．１０

泼尼松醋酸酯 Y＝２８６５６．０X＋５１５９９．７ ０．９９８ ９１．３ ０．８６ ２．０５ ０．０３ ０．１０

可的松醋酸酯 Y＝３０２８４．０X＋１１２９００．０ ０．９９３ ９２．６ ３．６２ １．７６ ０．０３ ０．１０

卤美他松 Y＝７８８３．８＋１７３２７．９ ０．９９７ ８３．５ １．５３ ２．３８ ０．１０ ０．３０

甲基泼尼松龙醋酸酯 Y＝３８８８３．６X＋９３６１０．０ ０．９９０ ８１．３ ４．６５ ５．０１ ０．０３ ０．１０

倍他米松醋酸酯 Y＝１５６０３．４X＋５７９３０．５ ０．９９３ ８０．３ １．０９ １．５１ ０．０３ ０．１０

地塞米松醋酸酯 Y＝５６６２８．０X＋１４１３４２．０ ０．９９２ ８１．０ ２．１１ ３．７１ ０．０３ ０．１０

布地奈德 Y＝１５５８１２X＋８０１７０９．０ ０．９９３ ８７．９ ３．０２ ２．９５ ０．０３ ０．１０

氢化可的松丁酸酯 Y＝２２２１２．３X＋２９１２６．９ ０．９９５ ８５．６ ３．８５ ３．２４ ０．０３ ０．１０

氟米龙醋酸酯 Y＝１９７３９６X－４０６０４．３ ０．９９７ ８７．９ ５．２１ ５．１９ ０．０３ ０．１０

氢化可的松戊酸酯 Y＝１４１０８４X＋３０９１６７．０ ０．９９３ ８８．６ ２．７６ ２．２２ ０．０３ ０．１０

曲安奈德醋酸酯 Y＝３２０２．２X＋１１３５３．０ ０．９９９ ８９．６ １．７５ ２．４３ ０．０３ ０．１０

二氟拉松双醋酸酯 Y＝４２００６．４X－３３９８８．６ ０．９９０ ９０．３ ４．６９ １．５９ ０．０３ ０．１０

氟轻松醋酸酯 Y＝２１０８７．９X＋４９５７．０ ０．９９７ ９０．６ ４．８７ ２．８０ ０．０３ ０．１０

倍他米松戊酸酯 Y＝３０４５２．８X＋５４２９９．６ ０．９９５ ８６．３ ２．５１ ２．７０ ０．０３ ０．１０

哈西奈德 Y＝３１６１７．７X＋７８７８７．１ ０．９９５ ８７．６ ２．６８ ２．０１ ０．１０ ０．３０

泼尼卡酯 Y＝２０２０５．８X＋５１１６２．６ ０．９９６ ８８．６ ４．８０ １．５４ ０．０３ ０．１０

氯替泼诺 Y＝７５０７７．０X＋１８７７０２．０ ０．９９５ ８６．１ ２．８７ ２．２５ ０．０３ ０．１０

安西奈德 Y＝１９１７２．６X＋５５９０８．９ ０．９９７ ８３．２ ３．６６ １．７４ ０．０３ ０．１０

卤倍他索丙酸酯 Y＝２５１７１．５X＋８３９１７．０ ０．９９３ ８８．０ ３．５３ ２．１８ ０．０３ ０．１０

氯倍他索丙酸酯 Y＝６３８８９．１X＋１３１３４４．０ ０．９９６ ８９．１ ３．４１ ３．１８ ０．０３ ０．１０

氟替卡松丙酸酯 Y＝５６７０５．９X＋２０７９５８．０ ０．９９６ ８７．８ ２．００ ２．２４ ０．０３ ０．１０

倍他米松双丙酸酯 Y＝４２８９５．３X＋９０８１３．２ ０．９９３ ８８．２ ５．１２ ３．６０ ０．０３ ０．１０

双氟可龙戊酸酯 Y＝１００７７０X＋２４４８８５．０ ０．９９７ ８８．５ ４．６２ １．４７ ０．０３ ０．１０

氯倍他松丁酸酯 Y＝６２５５３．４X＋５２２２．１ ０．９９４ ８８．９ ３．３１ ４．５９ ０．０３ ０．１０

环索奈德 Y＝１８３５２８X＋５１２７４９．０ ０．９９９ ８３．６ ２．０３ ３．３４ ０．０３ ０．１０

对乙酰氨基酚 Y＝１７７３７．４X＋２２４６４３．０ ０．９９４ ７９．４ ２．１５ ３．１７ ０．１０ ０．３０

酮咯酸 Y＝９４０９８．２X＋９８９３６．８ ０．９９８ ８０．４ ２．４９ ２．２８ ０．１０ ０．３０

美洛昔康 Y＝３０５７４２X－１１１０９．４ ０．９９８ ８５．７ ３．４６ ４．３１ ０．０３ ０．１０

秋水仙碱 Y＝４０２２３．４X－９４６１．４ ０．９９８ ９１．３ ２．２１ ３．４０ ０．０３ ０．１０

非布司他 Y＝１０８５３０X＋９８５８．７ ０．９９９ ８０．６ ３．２３ ２．１５ ０．０３ ０．１０

别嘌醇 Y＝２３１３７．２X＋２０３１５．１ ０．９９６ ８４．５ ４．０２ ２．５９ ０．０３ ０．１０

苯溴马隆 Y＝１０４１６７X＋８７０５１．９ ０．９９３ ８３．５ ４．１５ １．９１ ０．０３ ０．１０

丙磺舒 Y＝３７００９２X＋５９２４５２．０ ０．９９９ ８０．４ ２．７１ ２．１８ ０．０３ ０．１０

吲哚美辛 Y＝７０１６．６X－１９７９．０ ０．９９４ ８５．８ １．９９ ２．２０ ０．０３ ０．１０

双氯芬酸钠 Y＝１０５７７１X＋１２５４６．７ ０．９９９ ９２．４ ３．３６ ２．９１ ０．０３ ０．１０
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自下往上各峰依次对应酮咯酸、丙磺舒、对乙酰氨基酚、双氯芬酸

钠、甲基泼尼松龙、倍氯米松、氢化可的松醋酸酯、泼尼松醋酸酯、

布地奈德、氟米龙醋酸酯、倍他米松戊酸酯、氯替泼诺、环索奈德、

甲基泼尼松龙醋酸酯、曲安西龙双醋酸酯、美洛昔康、非布司他、

曲安西龙、泼尼松、可的松、倍他米松、地塞米松、氟尼缩松、氟米

龙、地夫可特、倍他米松醋酸酯、地塞米松醋酸酯、氢化可的松戊

酸酯、泼尼卡酯、安西奈德、氟替卡松丙酸酯、倍他米松双丙酸酯、

双氟可龙戊酸酯、苯溴马隆、别嘌醇、秋水仙碱、泼尼松龙、氟米

松、地索奈德、泼尼松龙醋酸酯、可的松醋酸酯、氢化可的松丁酸

酯、氟轻松醋酸酯、哈西奈德、氯倍他索丙酸酯、氯倍他松丁酸酯、

氢化可的松、异氟泼尼松龙、氟氢可的松醋酸酯、曲安奈德、氟氢

缩松、卤美他松、氟轻松、曲安奈德醋酸酯、卤倍他索丙酸酯、吲哚

美辛、二氟拉松双醋酸酯

图３　５７种物质的提取离子流色谱图

Figure３　Extractionionflowchromatogramof
５７kindsofsubstances(n＝６)

３　结论

研究改进 QuEChERS净化方法,建立了超高效液相

色谱—串联三重四极杆质谱方法对药食同源食品中５７种

非法添加 药 物 的 检 测.５７ 种 非 法 添 加 药 物 检 出 限 为

０．０３~０．１０μg/kg,平均回收率为７９．４％~９２．６％,RSDs
为０．８６％~５．６１％.该方法前处理相对简单方便、回收率

较常规固相萃取高,且易于操作、灵敏度高、检出限低,能
够满足对药食同源食品中５７种非法添加药物的快速检

测和确证的要求.
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