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超高效液相色谱-串联质谱法测定食品中 
10 种降尿酸类药物 

苏俞有, 刘珈伶, 韦  环, 王  警, 覃文霞, 曾令阳, 蓝嫄嫄* 
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摘  要: 目的  建立超高效液相色谱-串联质谱法定量测定食品中非法添加的降尿酸类物质的分析方法。方法  样

品经甲醇、5%甲醇溶液为提取溶剂, 经超声提取, C18 色谱柱分离, 以含 0.1%甲酸水溶液和甲醇为流动相梯度洗

脱, 采用质谱多反应监测(multiple reaction monitoring, MRM)方式, 外标法定量。结果  在溶剂曲线中, 别嘌

醇、秋水仙碱、托匹司他、雷西那德、曲尼司特在 20~400 ng/mL 范围内线性相关系数均大于 0.999, 利培酮、

非诺贝特、非布司他、丙磺舒、苯溴马隆在 2~40 ng/mL 范围内线性相关系数均大于 0.999, 在片剂(压片糖果)、

液体饮料、固体饮料、花粉、泡腾片 5 种基质中测定 3 个水平加标回收率范围为 81.62%~109.61%, 相对标准

偏差(relative standard deviations, RSDs)为 1.0%~8.6% (n=6)。结论  本方法准确度高、精密度好、重现性高, 仪

器间适用性好, 可满足于测定食品中别嘌醇等 10 种降尿酸类化合物的定性定量分析。 

关键词: 降尿酸药物; 高尿酸血症; 痛风; 超高效液相色谱-串联质谱法; 非法添加 

Determination of 10 kinds of uric acid-lowering drugs in foods by ultra 
performance liquid chromatography-tandem  

mass spectrometry 

SU Yu-You, LIU Jia-Ling, WEI Huan, WANG Jing, QIN Wen-Xia,  
ZENG Ling-Yang, LAN Yuan-Yuan* 

(Guangxi-Asean Food Inspection Center/Technology Innovation Center of Natural Fragrances and Flavors, State 
Administration for Market Regulation, Nanning 530000, China) 

ABSTRACT: Objective  To establish a quantitative analysis method for determining illegally added uric 
acid-lowering substances in food by ultra performance liquid chromatography-tandem mass spectrometry. Methods  
The sample was extracted with methanol and 5% methanol solution as the extraction solvent, and extracted by 
ultrasound, and then separated on a C18 column with a gradient elution of 0.1% form acid aqueous solution and 
methanol as the mobile phase. The detection was performed using multiple reaction monitoring (MRM) mode of 
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mass spectrometry, and quantification was done by external standard method. Results  In the solvent curve such 
as allopurinol, colchicine, topiroxostat, lesinurad and tranilast all showed linear correlation coefficients of r>0.999 in 
the range of 20–400 ng/mL, while risperidone, fenofibrate, febuxostat, probenecid and benzbromarone showed linear 
correlation coefficients of r>0.999 in the range of 2–40 ng/mL. The recovery rates ranged from 81.62% to 109.61% 
within 3 levels in 5 kinds of matrices such as tablets (compressed candy tablets), liquid beverage, powdered beverage, 
pollen and effervescent tablet and the relative standard deviations (RSDs) were 1.0% to 8.6% (n=6). Conclusion  This 
method has high accuracy, good precision, high reproducibility and good applicability between instruments, and can 
meet the needs of qualitative and analysis of allopurinol and other 10 kinds of uric acid-lowering compounds in food. 
KEY WORDS: uric acid-lowering drugs; hyperuricemia; gout; ultra performance liquid chromatography-tandem 

mass spectrometry; illegal addition 
 
 

0  引  言 

高尿酸血症是一种由于嘌呤代谢紊乱、尿酸沉积过多

所致的代谢性疾病[1], 是一种慢性异常状态的临床症状[2]。

高尿酸血症与痛风、慢性肾脏疾病、高血压[3–5]、2 型糖尿

病及代谢综合征的发病机制密切关联[6–8], 并且越来越多

证据表明与中风风险增加有关[9], 且与各疾病之间相互促

进或恶化, 因此, 高尿酸血症已慢慢成为继高血压、高血

糖、高血脂之后, 不能再忽视的“第四高”, 是影响人们健康

生活的新危险因素[10–11], 已成为仅次于糖尿病的第二大代

谢性疾病。近几年, 高尿酸血症患病率总体趋势表现为逐

年递增, 男性高于女性, 趋向年轻化[12–13], 南方和沿海经

济发达地区高发, 城市比农村高发[14]。根据中国高尿酸血

症及痛风趋势白皮书显示, 我国高尿酸血症的整体发病

率高达 13.3%, 患者人数约 1.77 亿[15]。随着我国居民生活

水平的提高, 饮食结构及生活习惯的改变, 中国高尿酸血

症患病人数将会继续增加[16–17], 预计 2030 年中国高尿酸

血症患病人数将高达 2.4 亿人, 痛风在中国的发病率呈快

速上升趋势[18], 因此中国痛风患病人群逐年上升, 对应药

品市场规模呈上升趋势。目前降尿酸药物主要有三大类[19], 
第一类为抑制尿酸形成的黄嘌呤氧化酶抑制剂, 代表药

物如别嘌醇、非布司他等[20–21]; 第二类为促肾脏中的尿

酸清除药物 , 代表药物如苯溴马隆等 [22]; 第三类为促进

尿酸分解药物(尿酸酶), 如普瑞凯西、拉布立酶等。这些药

物虽然对降尿酸有效, 但同时也存在较大的副作用。别嘌

醇最常见的不良反应为胃肠道反应, 如腹泻、恶心、呕吐、

腹痛等, 部分人群会出现瘙痒性的皮疹或者荨麻疹[23–24]; 
非布司他除上述不良反应外, 还可能增加心血管事件(包
括非致死性心肌梗死、非致死性卒中、需要紧急血运重建

的不稳定型心绞痛以及心血管疾病死亡等)[25–27]; 苯溴

马隆的肠道和过敏副反应相对较轻 , 但存在肝功能损

害、眼结膜发炎及男性短期阳痿的不良反应[28–29]; 丙磺舒

的副作用主要表现有胃肠道反应, 如胃溃疡、恶心呕吐等, 
还可能出现过敏反应, 如呼吸困难、发热、皮肤瘙痒和皮

疹, 偶可引起白细胞减少、骨髓抑制、肝坏死[30]。因此, 大
部分降尿酸药物为处方药且不能长期服用, 在用药配伍

方面有很多禁忌, 必须在医生指导下服用[31]。美国风湿病

学会(American College of Rheumatology, ACR) 2020年 5月

发布了痛风管理指南建议, 无症状高尿酸血症患者(血尿

酸水平大于 6.8 mg/dL, 即 404.6 μmol/L), 且无痛风发作或

皮下痛风患者, 建议不要使用降尿酸药物(包括别嘌呤醇、

非布司他和丙磺舒)。目前对于降尿酸药物的检测方法和研

究, 主要是有李昭等[32]的顶空气相色谱法测定非布司他中

的溶剂含量, 邓顺顺等[33]测定血清中的利培酮的血药浓度, 
张竞等[34]使用液相色谱法测定非诺贝特制剂中的含量, 陈
玲[35]对 4 种降尿酸药物有效性和用药安全性的分析, 然而

检测食品中非法添加类化合物需要进行准确的定性分析, 
液相色谱-质谱法可以多维度锁定目标, 极大降低了假阳

性的结果, 从而实现对目标组分的准确定性、定量分析。

2024 年发布的补充检验方法 BJS 202402《食品中别嘌醇、

苯溴马隆、非布司他等化合物的测定》降尿酸药物的检测, 
方法中使用乙腈提取目标物时, 虽与液相色谱-质谱法兼

容性好, 但成本相对来说稍微偏高, 对于部分高纤维性样

品的渗透能力不足, 可能导致提取不够完全。同时, 目前

使用在降尿酸作用下的药物越来越多, 补充和优化一些此

类化合物的检测手段迫在眉睫。建立检测多种降尿酸类化

合物, 对比不同的样品前处理提取溶剂体系, 不同定量方

法、不同的液相和质谱采集条件, 能为监管、研究, 以及

质量监控等提供多种方法检测降尿酸药物提供技术支撑。 
一些不法分子及商家出于利益驱使, 利用人们急于

见效的心理, 向食品、保健食品中非法添加降尿酸药物以

增强其产品功效[36–38]。由于此类添加不会标明添加的种类

及剂量, 脱离医生指导随意服用此类食品或保健食品, 将
给消费者的健康和生命造成巨大威胁[39–40]。为有效查处和

打击食品和保健食品中违禁添加犯罪行为, 保障消费者身

体健康、财产安全以及维护良好的市场秩序, 本研究以市

面上常见的降尿酸类食品及保健食品为研究对象, 建立超

高效液相色谱-串联质谱法快速筛查和定量测定 10 种非法
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添加降尿酸化合物, 为监管部门打击食品非法添加行为提

供技术支撑。 

1  材料与方法 

1.1  材料与试剂 

竹子花粉、固体饮料(10 g/袋)、凉茶液体饮料、复合

果蔬压片糖果(0.8 g/粒)、泡腾片, 市售。 
秋水仙碱、苯溴马隆 (纯度 99.4%)、别嘌醇 (纯度

99.9%)、丙磺舒(纯度 99.9%)、曲尼司特(纯度 98.3%)(天津

阿尔塔科技有限公司); 利培酮(纯度 99.70%)、非布司他(纯
度 99.95%)、托匹司他 (纯度 98.02%)、雷西那德 (纯度

99.93%)(美国 Stanford Chemical 公司 ); 非诺贝特 (纯度

99.9%, 中国食品药品检定研究院); 甲醇、甲酸(色谱纯, 
德国默克股份两合公司); 实验用水为 Milli-Q 纯水仪制备

的超纯水。 

1.2  仪器与设备 

Waters Xevo TQ-XS 超高效液相色谱-三重四极杆串

联质谱仪[配电喷雾离子源(electron spray ionization, ESI)]、
ACQUITY UPLC HSS T3 色谱柱(2.1 mm×100 mm, 1.8 μm)、
ACQUITY UPLC® BEH C18 色谱柱(2.1 mm×150 mm, 1.7 μm) 
(美国沃特世公司); 岛津 LCMS-8050 超高效液相色谱-三
重四极杆串联质谱仪(日本岛津公司); S300H 超声清洗仪

[德国 Elma(艾尔玛)公司]; Multifuge X3R 高速冷冻离心机

[赛默飞世尔科技(中国)有限公司]; ML204 型电子天平[精
度 0.1 mg, 梅特勒-托利多仪器(上海)有限公司]; IQ 7000型

超纯水仪(美国密理博公司); ZORBAX Eclipse Plus C18 色

谱柱(3.0 mm×150 mm, 1.8 µm)(美国安捷伦公司)。 

1.3  标准溶液配制 

1.3.1  标准储备液 
分别准确称取 10 mg(精确至 0.0001 g)别嘌醇、利培

酮、秋水仙碱、非诺贝特、非布司他、丙磺舒、托匹司他、

苯溴马隆、雷西那德、曲尼司特标准品, 用甲醇溶解并定

容于 10 mL 容量瓶中, 各化合物质量浓度为 1 mg/mL, 于
–20 ℃冰箱中储存。 
1.3.2  混合标准中间液 A 

分别准确吸取 0.1 mL 利培酮、非诺贝特、非布司他、

丙磺舒、苯溴马隆标准储备液, 置于同一 100 mL 容量瓶中, 
用甲醇稀释至刻度, 配制成 1 μg/mL 的混合标准中间液 A, 
4 ℃保存。 
1.3.3  混合标准中间液 B 

分别准确吸取 1 mL 秋水仙碱、托匹司他、雷西那德

和曲尼司特标准储备液, 置于同一 100 mL 容量瓶中, 用甲

醇稀释至刻度, 配制成 10 μg/mL 的混合标准中间液 B, 
4 ℃保存。 

1.3.4  别嘌醇中间液 
准确吸取 1 mL 别嘌醇标准储备液于 100 mL 容量瓶

中, 用 5%甲醇溶液稀释至刻度, 混匀, 配制成 10 μg/mL的

别嘌醇中间液, 4 ℃保存。 
1.3.5  混合标准系列工作溶液 

分别准确吸取混合标准中间液 A 和 B 适量用甲醇稀

释定容至刻度, 配制成系列标准工作溶液 S1~S5。混合标

准中间液 A 中各化合物质量浓度分别为 2、4、10、20、
40 ng/mL; 混合标准中间液 B 中各化合物质量浓度分别为

20、40、100、200、400 ng/mL; 工作溶液临用新制或根据

需要采用空白基质提取液, 配制适当质量浓度的基质混合

标准工作溶液。 
1.3.6  别嘌醇标准系列工作溶液 

准确吸取别嘌醇中间液适量, 用 5%甲醇溶液配制系

列工作溶液, 质量浓度分别为 20、40、100、200、400 ng/mL; 
工作溶液临用新制。 

1.4  试样制备 

1.4.1  固体试样 
取适量固体试样, 混匀研细, 称取 1 g(精确至 0.0001 g), 

置 50 mL 具塞离心管中, 加入甲醇约 40 mL, 密塞, 超声提

取 10 min, 放冷至室温, 用甲醇定容至 50 mL 刻度, 摇匀, 
4500 r/min 离心 10 min 后过 0.22 μm 有机微孔滤膜后, 取
续滤液, 根据实际浓度适当稀释至线性范围内, 供超高效

液相色谱-串联质谱仪测定。 
1.4.2  液体试样 

液体样品摇匀, 称取试样 1 g(精确至 0.0001 g), 置于

50 mL量瓶中, 加入甲醇约 40 mL, 密塞, 超声提取 10 min, 
放冷至室温, 用甲醇定容至刻度, 摇匀, 过 0.22 μm 有机微

孔滤膜后, 取续滤液, 根据实际浓度适当稀释至线性范围

内, 供超高效液相色谱-串联质谱仪测定。 
1.4.3  测定别嘌醇用样液 

用 5%甲醇溶液作为提取溶剂, 其余样品操作同上。 

1.5  仪器条件 

1.5.1  液相色谱条件 
色谱柱: ZORBAX Eclipse Plus C18 (3.0 mm×150 mm, 

1.8 µm); 流动相: A为含 0.1%甲酸水溶液, B为甲醇; 流速: 
300 μL/min; 柱温: 40 ℃; 进样量: 5 μL; 梯度洗脱程序: 
0~1.0 min, 5% B; 1.0~10.0 min, 5%~90% B; 10.0~18.0 min, 
90% B; 18.0~18.1 min, 90%~5% B; 18.1~20.0 min, 5% B。 
1.5.2  质谱条件 

离子源: 电喷雾(electrospray ionization, ESI); 扫描方

式: 多反应监测(multiple reaction monitoring, MRM); 离
子源温度 : 150 ℃; 脱溶剂温度 : 300 ℃; 雾化器气流 : 
150 L/Hr; 碰撞器气流: 0.15 mL/min; 定性离子对、定量

离子对及其他质谱分析参数见表 1。 
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表 1  10 种降尿酸药物的定性、定量离子对和质谱分析参数 
Table 1  Qualitative and quantitative ion-pairing and mass spectrometry analysis parameters for 10 kinds of uric acid-lowering drugs 

序号 化合物名称 电离方式 母离子质荷比(m/z) 子离子质荷比(m/z) 去簇电压/V 碰撞能量/eV 保留时间/min

1 别嘌醇 ESI+ 137.1 54.0, 110.0* 25 19, 20 4.68 

2 利培酮 ESI+ 411.4 163.0, 191.0* 25 40, 18 8.11 

3 秋水仙碱 ESI+ 400.4 358.0*, 382.1 23 20, 23 9.45 

4 非诺贝特 ESI+ 361.8 234.0, 139.0* 30 15, 28 12.73 

5 非布司他 ESI+ 317.3 217.0*, 72.8 42 28, 32 12.03 

6 丙磺舒 ESI+ 286.3 202.0, 243.8* 37 15, 10 10.95 

7 托匹司他 ESI+ 249.2 220.9*, 203.6 32 23, 20 9.11 

8 苯溴马隆 ESI– 423.0 251.0*, 407.0 35 34, 38 13.16 

9 雷西那德 ESI– 404.0 178.9*, 359.9 12 17, 12 11.10 

10 曲尼司特 ESI– 326.3 265.8*, 143.6 42 22, 18 11.39 

注: *为定量离子。 

 

1.6  数据处理 

采用岛津 LabSolutions Insight LCMS 4.0 SP2 软件和

Waters TargetL ynx XS 4.0 软件进行定性定量分析。  

2  结果与分析 

2.1  样品前处理方法的优化 

甲醇和乙腈为质谱检测非法添加化合物常用的溶剂, 
由于食品的类别众多, 基质比较复杂, 根据各目标化合物

的溶解性, 分别考察了各物质在甲醇、50%甲醇、水 3 种

溶剂提取效果, 结果显示, 利培酮、非诺贝特、曲尼司特、

非布司他、丙磺舒、托匹司他、雷西那德、苯溴马隆在甲

醇中的提取效率比 50%甲醇高, 秋水仙碱在 3 种溶剂中的

提取效果差异不大, 但是考虑到食品基质成分比较复杂, 
用水提取上样后溶液比较难流出, 因此选用甲醇作为提取

溶剂。别嘌醇使用甲醇和 50%甲醇提取时出现溶剂效应, 
色谱峰出现分叉, 而纯水提取时, 色谱峰出现了拖尾, 因
此选用 5%甲醇作为提取溶剂。考察了涡旋 10 min, 超声

10、15、30 min 4种方式提取, 对比提取效率, 结果显示, 采
用超声提取方式可显著提高样品中目标物质的提取率, 超
声提取 10 min 后提取率基本稳定, 因此采用超声提取样品

10 min。 

2.2  液相色谱条件的优化 

超高效液相色谱-质谱技术常用的有机流动相为甲醇

和乙腈, 乙腈虽然比甲醇的分离效果和峰形好, 出锋时间

快, 但是丙磺舒、苯溴马隆的响应值降低明显, 且别嘌醇

保留时间不足, 不满足有效分离要求, 且目标物在甲醇或

甲醇溶液中的溶解性良好。采用挥发性的甲酸来调节水相

流动相酸度以提高离子化效率, 为避免酸碱中和降低秋水

仙碱等生物碱的响应, 甲酸浓度选择较低的 0.1%。因此确

定流动相组成为 0.1%甲酸水:甲醇。 

为了提高待测物的分离效果和检测灵敏度, 分别考察 3
种色谱柱 ZORBAX Eclipse Plus C18色谱柱(3.0 mm×150 mm, 
1.8 μm)、ACQUITY UPLC HSS T3 色谱柱(2.1 mm×100 mm, 
1.8 μm)和 ACQUITY UPLC® BEH C18 色谱柱(2.1 mm× 
150 mm, 1.7 μm)的分离效果。结果表明, 利培酮在 HSS 
T3 柱的色谱峰拖尾严重, 别嘌醇在 ACQUITY UPLC® 
BEH C18 色谱柱出现分叉, 其余物质在 3 种色谱柱均能在

梯度洗脱条件下有效分离, 但 ZORBAX Eclipse Plus C18 峰

形更好, 柱效更高。故选用 ZORBAX Eclipse Plus C18 色谱

柱对这 10 种物质进行分离。由于食品基质复杂, 为保护

色谱柱、提高分离效率, 方法采用梯度洗脱模式。别嘌醇、

利培酮、秋水仙碱、非诺贝特、非布司他、丙磺舒、托

匹司他、苯溴马隆、雷西那德、曲尼司特的色谱图如图 1
所示。 

2.3  质谱条件的优化 

本研究分别在正离子和负离子模式下, 采用 MRM
模式 , 对质谱条件进行优化 , 以确定化合物的母离子和

子离子。苯溴马隆、雷西那德、曲尼司特含有强负电性

基团的溴或多个甲氧基, 因此采用负离子模式。丙磺舒在

正负离子模式下均可出峰且稳定性良好, 但在正离子模

式下的定性离子对为 286.3<243.8, 负离子的定性离子对

为 284.2<164.0, 即正离子模式下保留的定性基团更接近母

离子, 因此丙磺舒选择正离子模式。实验配制 500 ng/mL 的

10种目标化合物标准溶液用针泵连续直接进样, 在 MRM
模式下, 分别对毛细管电压、雾化器压力、干燥器温度、

干燥气流速、鞘气温度、鞘气流速等质谱参数进行优化, 以
确定化合物的母离子和子离子。以丰度比最高的并且基线并

无干扰的两对离子作为监测离子针对, 其中最高的为定量

离子, 第二高的为定性离子。别嘌醇、利培酮、秋水仙碱、

非诺贝特、非布司他、丙磺舒、托匹司他、苯溴马隆、雷西

那德、曲尼司特的多反应监测质谱图如图 2 所示。 
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注: (a)别嘌醇, (b)利培酮, (c)秋水仙碱, (d)非诺贝特, (e)非布司他, (f)丙磺舒, (g)托匹司他, (h)苯溴马隆, (i)雷西那德, (j)曲尼司特, 图 2 同。 
图 1  10 种降尿酸类化合物的 MRM 色谱图 

Fig.1  MRM chromatograms of 10 kinds of uric acid-lowering compounds 
 

2.4  方法学验证 
2.4.1  线性关系和检出限 

依照 1.3.5 和 1.3.6 配制各个组分的标准曲线进行采集, 
以各组分峰面积与浓度作线性回归。在本研究条件下, 将

空白基质标准曲线浓度最低点溶液连续稀释 , 以信噪比

(S/N)为 3 时的浓度作为该化合物的检出限, 以信噪比(S/N)
为 10 时的浓度作为定量限。10 种降尿酸类化合物的线性回

归方程、相关系数、检出限和定量限如表 2 所示。别嘌醇、
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秋水仙碱、托匹司他、雷西那德、曲尼司特在 20~400 ng/mL
范围内线性相关系数均大于 0.999, 利培酮、非诺贝特、非布

司他、丙磺舒、苯溴马隆在 2~40 ng/mL 范围内线性相关系

数均大于 0.999。检出限为 0.02~0.20 mg/kg, 定量限为

0.1~1.0 mg/kg, 方法灵敏度高, 能满足检验要求。表明本研究能

满足 10 种降尿酸化合物的测定时的初步定量效果的检测分析。 
2.4.2  回收率 

以固体饮料、泡腾片、液体饮料、花粉、片剂为基

质, 分别测定低、中、高 3 水平的加标回收率。按优化好

的前处理方法和液相、质谱条件操作, 各水平平行测定 6
次 , 结果见表 3。10 种降尿酸类化合物的回收率为

81.62%~109.61%, RSDs 为 1.0%~8.6%。其中, 除别嘌醇

外, 其余 9 种化合物, 采用基质加标曲线进行定量分析。

基质加标曲线可以有效消除或降低基质干扰的影响。采

用本法测定 10 种降尿酸类化合物含量的回收率较高, 说
明使用本法检测结果可靠。 

 
 

图 2  10 种降尿酸类化合物的 MRM 质谱图 
Fig.2  MRM mass spectrums of 10 kinds of uric acid-lowering compounds 
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表 2  10 种降尿酸类化合物的线性回归方程、相关系数、检出限和定量限 
Table 2  Linear regression equations, correlation coefficients, limits of detection and limits of quantitation of 10 kinds of uric 

acid-lowering compounds 

化合物名称 线性回归方程 相关系数(r) 线性范围/(ng/mL) 检出限/(mg/kg) 定量限/(mg/kg) 

别嘌醇 Y=4588.14X+13355.0 0.9998 20~400 0.20 1.0 
利培酮 Y=537110X+91536.4 0.9993 2~40 0.02 0.1 

秋水仙碱 Y=30218X+8110.19 0.9995 20~400 0.20 1.0 
非诺贝特 Y=26120.8X+8970.73 0.9993 2~40 0.02 0.1 
非布司他 Y=94698.4X+498280 0.9991 2~40 0.02 0.1 
丙磺舒 Y=47824X–8811.17 0.9996 2~40 0.02 0.1 

非布司他 Y=94698.4X+498280 0.9991 20~400 0.20 1.0 
苯溴马隆 Y=2150.53X–5396.65 0.9994 2~40 0.02 0.1 
雷西那德 Y=6135.88X+17532.8 0.9992 20~400 0.20 1.0 
曲尼司特 Y=7268.54X+16653.8 0.9994 20~400 0.20 1.0 

 

表 3  回收率实验结果(n=6) 
Table 3  Results of recovery esperiment (n=6) 

化合物名称 基质 加标量/μg 平均测得量/μg 平均回收率/% RSDs/% 

别嘌醇 

固体饮料 1, 2, 10 0.9319, 1.8792, 9.7330 93.19, 93.96, 97.33 6.8, 3.4, 3.0 

泡腾片 1, 2, 10 0.9080, 1.9101, 9.9301 90.80, 95.51, 99.30 4.0, 5.0, 1.9 

液体饮料 1, 2, 10 0.9009, 1.8528, 9.8212 90.09, 92.64, 98.21 6.1, 4.4, 1.9 

花粉 1, 2, 10 0.8478, 1.7591, 9.5047 84.70, 87.95, 95.05 5.6, 2.6, 2.8 

片剂 1, 2, 10 0.8296, 1.7326, 9.1834 82.96, 86.63, 91.83 7.2, 4.9, 1.6 

利培酮 

固体饮料 0.1, 0.2, 1.0 0.1082, 0.2006, 0.9552 108.20, 100.32, 95.52 1.9, 2.4, 3.3 

泡腾片 0.1, 0.2, 1.0 0.0886, 0.1761, 0.8887 88.55, 88.05, 88.87 3.8, 6.3, 2.1 

液体饮料 0.1, 0.2, 1.0 0.0989, 0.2085, 0.9980 98.87, 104.25, 99.80 4.4, 3.3, 4.0 

花粉 0.1, 0.2, 1.0 0.0983, 0.1894, 0.9339 98.34, 94.68, 93.39 7.4, 4.2, 4.4 

片剂 0.1, 0.2, 1.0 0.0971, 0.1955, 0.9113 97.12, 97.76, 91.13 3.5, 2.7, 2.7 

秋水仙碱 

固体饮料 1, 2, 10 1.0630, 2.1453, 10.6317 106.30, 107.27, 106.32 3.3, 2.1, 2.4 

泡腾片 1, 2, 10 0.9908, 2.0152, 10.6210 99.07, 100.76, 106.21 4.6, 7.3, 2.7 

液体饮料 1, 2, 10 1.0505, 2.0030, 9.9450 105.05, 101.65, 99.45 5.3, 3.5, 4.3 

花粉 1, 2, 10 1.0682, 2.1397, 10.0937 106.82, 106.99, 100.94 2.7, 2.1, 4.5 

片剂 1, 2, 10 1.0788, 2.1753, 10.0350 107.88, 108.77, 100.35 2.7, 1.5, 2.0 

非诺贝特 

固体饮料 0.1, 0.2, 1.0 0.1073, 0.2095, 0.9663 107.38, 104.75, 96.63 1.7, 2.9, 1.8 

泡腾片 0.1, 0.2, 1.0 0.1037, 0.2014, 0.9492 103.75, 100.72, 94.92 4.4, 5.3, 2.5 

液体饮料 0.1, 0.2, 1.0 0.0984, 0.2032, 1.0475 98.42, 101.62, 104.75 7.2, 4.1, 2.7 

花粉 0.1, 0.2, 1.0 0.0960, 0.1996, 0.9518 96.01, 99.77, 95.18 6.1, 6.0, 4.0 

片剂 0.1, 0.2, 1.0 0.1087, 0.2121, 1.0395 108.73, 106.07, 103.95 1.3, 3.4, 2.2 

非布司他 

固体饮料 0.1, 0.2, 1.0 0.1047, 0.2028, 0.9745 104.70, 101.40, 97.45 2.2, 5.6, 1.3 

泡腾片 0.1, 0.2, 1.0 0.1004, 0.2008, 0.9624 100.47, 100.38, 96.42 3.7, 5.7, 2.7 

液体饮料 0.1, 0.2, 1.0 0.0977, 0.2078, 1.0518 97.70, 103.88, 105.18 5.5, 4.9, 2.4 

花粉 0.1, 0.2, 1.0 0.0962, 0.1923, 0.9472 96.16, 96.17, 94.72 3.6, 2.5, 2.6 

片剂 0.1, 0.2, 1.0 1.0787, 0.2120, 0.9673 107.87, 106.00, 96.70 1.9, 3.7, 2.5 

丙磺舒 

固体饮料 0.1, 0.2, 1.0 0.1057, 0.1958, 0.9567 105.67, 97.88, 95.67 3.6, 2.6, 3.3 

泡腾片 0.1, 0.2, 1.0 0.08780, 0.1867, 0.8996 87.98, 93.38, 89.96 8.1, 5.5, 3.2 

液体饮料 0.1, 0.2, 1.0 0.0937, 0.2140, 1.0287 93.72, 107.02, 102.87 1.5, 3.3, 5.7 

花粉 0.1, 0.2, 1.0 0.1030, 0.1958, 0.9397 102.9, 97.89, 93.98 5.0, 4.7, 2.3 

片剂 0.1, 0.2, 1.0 0.0943, 0.1901, 0.9208 94.27, 95.05, 92.08 3.5, 1.7, 1.4 
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表 3(续) 

化合物名称 基质 加标量/μg 平均测得量/μg 平均回收率/% RSDs/% 

托匹司他 

固体饮料 1, 2, 10 1.0241, 2.0683, 10.2500 102.42, 103.42, 102.50 4.5, 6.9, 3.5 

泡腾片 1, 2, 10 0.8162, 1.7554, 9.2320 81.62, 87.72, 92.32 2.5, 5.0, 2.6 

液体饮料 1, 2, 10 0.9753, 2.1107, 9.7633 97.53, 105.53, 97.63 4.0, 6.2, 3.0 

花粉 1, 2, 10 1.0263, 2.0179, 10.6225 102.63, 100.89, 106.23 2.7, 4.7, 1.5 

片剂 1, 2, 10 0.9252, 1.9607, 9.2517 92.52, 98.03, 92.52 1.4, 2.5, 2.2 

苯溴马隆 

固体饮料 0.1, 0.2, 1.0 0.1058, 0.2139, 0.9715 105.82, 106.97, 97.15 2.9, 2.2, 3.1 

泡腾片 0.1, 0.2, 1.0 0.0949, 0.2096, 0.9345 94.87, 104.83, 93.45 7.9, 6.6, 3.3 

液体饮料 0.1, 0.2, 1.0 0.1005, 0.2089, 0.9868 100.50, 104.44, 98.68 4.5, 3.5, 3.7 

花粉 0.1, 0.2, 1.0 0.0991, 0.1968, 1.0243 99.11, 98.40, 102.43 2.6, 3.9, 6.5 

片剂 0.1, 0.2, 1.0 0.1064, 0.2114, 1.0392 106.44, 105.68, 103.92 2.4, 2.2, 3.7 

雷西那德 

固体饮料 1, 2, 10 1.0961, 2.1303, 9.3783 109.61, 106.52, 93.78 3.5, 1.0, 2.2 

泡腾片 1, 2, 10 0.9087, 1.9994, 10.2680 90.87, 99.97, 102.68 5.2, 5.8, 8.6 

液体饮料 1, 2, 10 0.9473, 2.1273, 9.9850 94.73, 106.37, 99.85 3.6, 4.2, 3.1 

花粉 1, 2, 10 0.9566, 1.9465, 9.3142 95.66, 97.32, 93.14 2.4, 6.9, 2.6 

片剂 1, 2, 10 0.9177, 1.8703, 9.1783 91.77, 93.52, 91.78 1.8, 1.2, 1.4 

曲尼司特 

固体饮料 1, 2, 10 1.0431, 2.1267, 10.7700 104.32, 106.33, 107.7 2.3, 3.1, 1.4 

泡腾片 1, 2, 10 0.9050, 1.8082, 8.5680 90.50, 90.41, 85.86 3.7, 5.8, 4.3 

液体饮料 1, 2, 10 0.9327, 2.0147, 10.3950 93.27, 100.73, 103.95 2.4, 2.6, 2.0 

花粉 1, 2, 10 1.0227, 1.9891, 9.2788 102.27, 99.45, 92.79 2.8, 7.3, 1.4 

片剂 1, 2, 10 0.9108, 1.8433, 9.0883 91.08, 92.17, 90.88 2.3, 1.0, 0.6 

注: 相对标准偏差(relative standard deviations, RSDs)。 
 

2.4.3  精密度 
以 3 水平混合标准溶液(A 组质量浓度为: 2、6、10 ng/mL; 

B 组质量浓度为: 20、60、100 ng/mL)和 3 水平别嘌醇标准

溶液(质量浓度为: 20、60、100 ng/mL)在相同条件下连续

重复进样 6 次, 结果如表 4 所示。 
由表 4 可见, 10 种降尿酸类化合物的 RSDs 范围为

0.5%~3.4%, 10 种化合物的 RSDs 均小于 5%, 说明采用本

方法测 10 种降尿酸类化合物的精密度较高, 说明使用本

方法所得检测结果准确可靠, 重现性高。 

2.4.4  仪器比对验证 
本研究采用 Waters Xevo TQ-XS 和岛津 LCMS-8050

两种不同品牌、不同精密度的超高效液相色谱-三重四极杆

串联质谱仪, 使用相同的色谱柱, 安捷伦公司的 ZORBAX 
Eclipse Plus C18 (3.0 mm×150 mm, 1.8 µm), 按本方法对相同

花粉基质标准曲线溶液、阳性样品、阴性样品溶液进行检测, 
稀释倍数 100000。检测结果显示两台仪器上的标准曲线的

相关系数均在 0.999 以上, 阴性样品中对于 10 种降尿酸化合

物的检测无干扰, 阳性样品中的非布司他含量在两种仪器对 
 

表 4  精密度实验结果(n=6) 
Table 4  Results of precision experiment (n=6) 

化合物名称 曲线质量浓度/(ng/mL) 平均测得质量浓度/(ng/mL) RSDs/% 

别嘌醇 20, 60, 100 18.662, 69.460, 105.635 3.4, 1.4, 1.4 

利培酮 2, 6, 10 1.878, 6.082, 10.297 2.3, 0.5, 0.5 

秋水仙碱 20, 60, 100 18.930, 61.418, 103.647 0.5, 2.3, 1.7 

非诺贝特 2, 6, 10 2.050, 6.400, 10.785 2.4, 2.3, 1.3 

非布司他 2, 6, 10 2.048, 5.822, 9.462 2.1, 0.6, 0.9 

丙磺舒 2, 6, 10 1.942, 5.900, 9.682 2.4, 1.3, 1.0 

托匹司他 20, 60, 100 18.347, 63.002, 103.173 2.0, 1.6, 0.9 

苯溴马隆 2, 6, 10 2.200, 5.872, 9.742 2.4, 1.2, 1.2 

雷西那德 20, 60, 100 18.538, 61.652, 103.815 2.1, 1.4, 1.0 

曲尼司特 20, 60, 100 19.648, 63.017, 104.765 1.9, 0.9, 0.8 
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Waters Xevo TQ-XS 的检测结果为 1.9258 g/kg, 在岛津

LCMS-8050 中的检测结果为 1.8271 g/kg。结果表明, 两
种不同精密度仪器对被测组分的检出均不存在干扰。同

一阳性样品的检测平均值为 1.88 g/kg, 精密度为 5.4%, 
小于 10%, 说明本方法在两种仪器间适用性良好。 

2.5  实际样品测定 

从市场上采购 25 批次宣称有降尿酸功能的产品, 包
括固体饮料(含代用茶)、液体饮料、花粉、片剂、压片糖

果、软胶囊和硬胶囊, 其中 1 批次花粉产品中检出非布司

他, 含量达 1.88 g/kg。本次检测结果显示, 国内市场存在

食品中添加降尿酸药物的现象, 鉴于大部分降尿酸药物为

处方药, 需要在医生指导下使用。不法生产者将其添加到

普通食品或保健食品中, 并宣称相关功能, 消费者盲目服

用后, 将给消费者的健康带来巨大隐患。 

3  讨论与结论 

本研究建立了测定花粉、片剂、固体饮料(含代用茶)、
泡腾片、饮料 5 种食品基质中 10 种降尿酸类药物的超高效

液相-串联质谱法。前处理以甲醇为提取溶剂, 以含甲酸的

水溶液为流动相以增强离子化效率, 别嘌醇选用 5%甲醇

提取来避免出现的溶剂效应和色谱峰分叉的问题。除别嘌

醇外, 其他几种降尿酸药物在花粉等 5 种基质中的基质效

应均很大, 在确定检出时可用空白基质绘制标准曲线以消

除产生的基质效应。2024 年实施的食品补充检验方法 BJS 
202402, 其中本研究增加了利培酮、秋水仙碱、非诺贝特、

丙磺舒 4 个化合物, 并优化了更加简便的样品前处理步骤, 
使用不同的溶剂进行提取分析, 减少了净化的过程, 使得

在补充检验方法的基础上, 可以实现更快, 更多种, 更简

便的对降尿酸类化合物的进行大批量样品的初步定性定量

分析。同时本方法用于测定食品和保健食品中 10 种降尿酸

类药物准确度高、精密度高、重现性好, 但在相对比较复

杂的基质, 例如一些廉价的复合配方产品, 以及部分带有

脂溶性成分的产品, 和一些糖浆类和焦糖类等等, 对于这

部分基质的保健食品的检测会有一定的影响。接下来的研

究方向将会在如何更好、更有效果的净化除杂方面进行深

入探讨。本研究的建立, 可以提供更加快速的初步筛查保

健食品中 10 种降尿酸化合物, 可以实现提高一定的工作

效率, 为监管此类非法添加化合物提供技术保障。 
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