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表面增强拉曼光谱法快速检测减肥类保健食品中
的比沙可啶 

张  烨*, 杨国伟, 陈  煜, 阎安婷 
(山西省食品药品检验所, 太原  030031) 

摘  要: 目的  建立表面增强拉曼光谱法(surface enhanced Raman spectroscopy, SERS)快速测定减肥类保健食

品中比沙可啶的分析方法。方法  激发波长 785 nm±0.5 nm, 光谱覆盖范围为 300~2300 cm‒1, 光谱分辨率为

4~10 cm‒1, 拉曼光谱仪进行测定, 最后采用高效液相色谱法(high performance liquid chromatography, HPLC)进

行验证。结果  该方法的线性范围为 0.5~5 mg/L, 检出限为 0.2 mg/kg, 回收率为 77.3%~107.2%, 相对标准偏

差(relative standard deviation, RSD)(n=6)不大于 6.3%, 检测结果与高效液相色谱法检测的结果无明显差异。  

结论  该方法快速、简便, 可作为检测减肥类保健食品中非法添加的比沙可啶的快检方法。 
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Rapid determination of bisacodyl in weight-loss functional foods by surface 
enhanced Raman spectroscopy 

ZHANG Ye*, YANG Guo-Wei, CHEN Yu, YAN An-Ting 
(Shanxi Institute of Food and Drug Control, Taiyuan 030031, China) 

ABSTRACT: Objective  To establish a rapid method for the determination of bisacodyl in weight-loss functional 

foods by surface enhanced Raman spectroscopy (SERS). Methods  The excitation wavelength of the experiment 

was 785 nm±0.5 nm, the spectral coverage was 300-2300 cm‒1, and the spectral resolution was 4~10 cm‒1. Raman 

spectroscopy was used to determine the content, and high performance liquid chromatography (HPLC) was used for 

verification finally. Results  The linear range of this method was from 0.5 to 5 mg/L, and the limit of detection was 

0.2 mg/kg. The good recoveries were in range of 77.3%‒107.2% with relative standard deviations (RSD, n=6) no 

more than 6.3%.The results showed no significant difference with those of HPLC. Conclusion  The method is rapid 

and simple. It can be used for the detection of bisacodyl in weight-loss functional foods rapidly. 
KEY WORDS: surface enhanced Raman spectroscopy; weight-loss functional foods; bisacodyl 
 

 
0  引  言 

随着社会经济发展水平和生活质量的提高, 近年来, 

人民群众对于体重和健康的重视程度日益增加, 减肥类产

品的需求也日益增大, 但国内相关产品市场起步晚、标准

欠缺、监管体系不完善, 另有不法商贩受利益驱动, 往往
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会在保健品中非法添加化学药物, 以达到快速减肥的目的, 
而保健品中违法添加的化学药物成分对消费者的身体健康

会产生极大隐患。经常曝光的减肥类违法添加药物如西布

曲明等, 检测方法较多, 而比沙可啶(结构式见图 1)是一种

通便类药物, 其检测方法则较为欠缺, 已有的方法包括紫

外-可见分光光度法、液相色谱法[1]、液相色谱-质谱法等[2‒4], 
这些方法可靠性好、稳定性高、重复性好, 但前处理过程

复杂、耗时长、涉及检测仪器设备大型且昂贵。相比之下, 
基于表面增强拉曼光谱的检测技术, 因其高灵敏度、高选

择性、指纹图谱等优点, 越来越得到大家的认可[5‒8]。 
表面增强拉曼光谱技术 (surface enhanced Raman 

spectroscopy, SERS)是一种结合拉曼光谱和纳米材料技术

的高灵敏度方法[9‒12], 近年已在食品中非法、超限添加物

的快速检测领域得到较多应用[13‒18], 特别是在保健食品非

法添加化学药物的检测方面。本研究即采用表面增强拉曼

光谱法, 首次实现了减肥类保健品中比沙可啶的快速检测, 
同时 , 采用高效液相色谱法 (high performance liquid 
chromatography, HPLC)对本方法的实用性进行了验证, 以
期为快捷、准确、有效的监督检验及有效的评价保健食品

的质量提供技术保障。 
 

 
 

图 1  比沙可啶的分子结构式 
Fig.1  Structural formula of bisacodyl 

 

1  材料与方法 

1.1  试剂和仪器 

增强试剂 A、增强试剂 B(南京简智仪器设备有限公

司); 乙酸乙酯、乙腈、甲醇[色谱纯, 赛默飞世尔科技(中
国)有限公司]; 磷酸、硫酸、磷酸氢二钾(分析纯, 国药集

团化学试剂有限公司); 比沙可啶(纯度 98%, 中国食品药

品检定研究院)。 
TruScan RM 便携式拉曼光谱仪[赛默飞世尔科技(中

国)有限公司]; LC-20AT高效液相色谱仪(配备低压四元泵、

在线脱气单元、自动进样器、二极管阵列检测器, 日本岛

津公司); HC-3018 离心机(安徽中科中佳科学仪器有限公

司 ); CP213 电子天平 [奥豪斯仪器 (上海 )有限公司 ]; 
VORTEX 2 涡旋振荡器(德国艾卡中国分公司)。 

样品来自日常抽检的 4 种减肥类保健品, 有胶囊、片

剂、散剂和颗粒剂等。 

1.2  实验方法 

1.2.1  对照品及阳性样本的制备 
精确称取 100 mg 比沙可啶粉末, 用适量甲醇溶解

后, 定容至 100 mL, 得到 1000 mg/L 的母液; 将母液用

水稀释成浓度为 0、0.5、1、2、5、10 mg/kg 的比沙可

啶工作液。 
精确称取 1 g 粉碎后的样本, 置于 10 mL 离心管中, 

平行称取 6 份; 分别向装有样本的离心管中加入 0.1 mL 浓

度为 0、50、100、200、500、1000 mg/L 的比沙可啶工作

液, 挥干溶剂后得到的样品中比沙可啶的浓度分别为 0、5、
10、20、50、100 mg/kg, 稀释完成后 4 ℃保存待用。 
1.2.2  样品前处理 

取 1 g 样本置于 10 mL 提取管中, 加入 2 mL 乙酸乙

酯, 涡旋振荡 1 min 后, 超声波提取 2 min, 离心后取上清

液; 再向原提取管中加入 2 mL 乙酸乙酯, 重复上述步骤后, 
合并上清液; 往合并的上清液中加入 1 mL 1%硫酸溶液, 
涡旋振荡 1 min 后静置待其分层, 上层清液取出后氮吹近

干, 底部固形物用 0.5 mL 乙酸乙酯复溶后待测。 
1.2.3  检测条件 

(1)SERS 检测 
取 50 μL样品溶液, 加入 400 μL增强试剂 A和 200 μL

增强试剂 B, 混匀后迅速置于便携式拉曼光谱仪检测仓中

进行检测。对于对照品, 可直接取样检测。其中, 拉曼激

光波长为 1168 cm‒1 的 He-Ne 激光光源 , 激光功率为   
280 mW, 激发时间为 5 s, 光谱扫描范围 300~2300 cm‒1。 

(2)HPLC 检测 
取上述提取液离心 , 过 0.45 μm 微孔滤膜 , 采用

HPLC 进行测定。其中, 色谱条件: 色谱柱为 Agilent C18

柱(4.6 mm×25 mm, 5 μm), 流动性 A 为乙腈, 流动性 B 为

甲醇‒0.05 mol/L 磷酸氢二钾溶液(55:45, V:V, 磷酸调节 pH
至 3.0), 洗脱流动相的比例为 A:B=20:80(V:V), 检测波长

为 223 nm。 
1.2.4  方法比对验证 

随机抽取含不同浓度比沙可啶的样本 0.5 g, 置于  
50 mL 离心管中, 加入 40 μL 甲醇, 超声波提取 10 min 后, 
离心得上清液, 过滤膜后, 取 10 μL清液供仪器测定; 同时

用 SERS 方法进行检测, 比较 2 种方法的检测结果。 

2  结果与分析 

2.1  特征峰的选择 

图 2 为不同浓度比沙可啶的拉曼光谱, 自下而上分别

为 0、0.5、1、2、5 mg/L, 其特征峰有 478、513、632、680、
730、801、823、855、1061、1168、1196 cm‒1 等, 其中可

明显区别于空白谱图的特征峰有 730、1061、1168 cm‒1 等, 
由于 1168 cm‒1 处 SERS 峰强度最高, 因此本研究选择 
1168 cm‒1 作为比沙可啶检测的 SERS 特征峰。 
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图 2  不同浓度比沙可啶的表面增强拉曼图谱 
Fig.2  Surface enhanced Raman spectra of different concentrations 

of bisacodyl 
 

2.2  线性关系及检出限 

分别取 50 μL 稀释后的对照品溶液, 加入 400 μL 增强

试剂 A 和 200 μL 增强试剂 B, 混匀后迅速置于便携式拉曼

光谱仪中进行检测, 记录 1168 cm‒1 处的强度值, 并以此绘

制标准曲线, 如下图 3 所示, 相关系数 r 大于 0.996, 在
0.5~5 mg/L 线性范围内线性关系良好; 检出限以 3 倍的信

噪比表示, 经计算本方法的检出限为 0.2 mg/kg, 满足检测

要求。 

2.3  回收率和精密度 

选取 1.2.1 中配制的比沙可啶阳性样本 (5、10、      
20 mg/kg)按照本方法进行检测, 平行测定 6 次来评价该方

法的准确度, 所得数据如表 1 中所示。本方法在 3 个浓度

水平的平均添加回收率在 77.3%~107.2%之间, 相对标准

偏差(relative standard deviation, RSD)在 3.1%~6.3%之间, 
符合检测的要求。 

2.4  实际样品的检测 

随机抽取 1.2.1 中配制的比沙可啶阳性样本, 比较

SERS 法和 HPLC 法的检测结果, 对照结果见表 2, 可见 2
种方法检测结果间具有较高一致性。 

 
 

 
 

图 3  比沙可啶标准曲线 
Fig.3  Linear equation of bisacodyl 

 

3  结论与讨论 

本研究建立了一种基于 SERS 技术快速检测减肥类

保健品中比沙可啶的方法, 方法的检出限为 0.2 mg/L, 定
量范围 0.5~5 mg/L, 同现有的 HPLC 法相比, 本方法简便

易操作 , 检测周期短 , 无需特殊耗材和试剂 , 成本较低 , 
节省了时间和工作量, 同时方法的稳定性和适用性较好, 
为现场的大量筛查和实验室检验奠定了基础, 可用于食

品安全监管部门和相关企业对减肥类保健品中比沙可啶

的检测。 
 

表 1  加标回收率实验结果(n=6) 
Table 1  Recovery test of bisacodyl (n=6) 

名称 添加浓度/(mg/kg) 测定浓度平均值/(mg/kg) 回收率/% 相对标准偏差/% 

某胶囊 

5 4.88 79.9~96.2 6.3 

10 9.82 77.3~91.2 5.6 

20 20.21 87.3~105.8 3.9 

某片剂 

5 4.69 83.6~97.2 4.2 

10 9.78 89.3~95.1 3.1 

20 20.13 91.3~98.6 3.7 

某散剂 

5 4.82 92.5~103.8 4.8 

10 9.93 81.6~91.2 4.5 

20 19.86 91.6~107.2 5.8 

某颗粒剂 

5 4.98 98.2~101.6 4.6 

10 9.85 81.5~97.6 4.3 

20 20.11 91.3~98.6 3.7 
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表 2  SERS 方法和 HPLC 方法检测结果比对(n=6) 
Table 2  Comparison of the results of SERS and HPLC(n=6) 

样本 SERS/(mg/kg) HPLC/(mg/kg) 偏差/% 
回收率/% 

SERS HPLC 

a 4.88 5.08 4.3 97.6 101.6 

b 9.82 9.98 4.6 99.8 99.8 

c 20.21 19.81 5.3 101.1 99.1 
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“天然产物综合利用与检测”专题征稿函 

 
天然产物是指由动物、植物或昆虫、海洋生物和微生物体内分离出来的生物二次代谢产物及生物体内源

性生理活性化合物。近年来随着养生理念逐渐深入人心, 天然产物对健康促进作用的相关研究也获得了越来

越多的关注。此外, 茶多酚、香辛料、壳聚糖、细菌素等天然产物在食品的护色保鲜领域也起着重要的作用。

我国是天然资源大国, 也是应用天然产物历史最悠久的国家之一。如何充分发挥我国的资源优势, 从而更好

地利用我国丰富的自然资源, 是亟待解决问题。 

鉴于此, 本刊特别策划了“天然产物综合利用与检测”专题。专题将围绕天然产物的作用机理、分离鉴定、

分析提纯、活性评价以及天然产物综合利用与检测等, 或您认为本领域有意义的问题综述及研究论文均可, 

专题计划在 2021 年 4 月出版。  

本刊主编国家食品安全风险评估中心吴永宁研究员与本专题主编吕兆林教授特邀请有关食品领域研究

人员为本专题撰写稿件, 综述、研究论文和研究简报均可。请在 2021 年 4 月 1 日前通过网站或 E-mail 投稿。

我们将快速处理并经审稿合格后优先发表。  

同时烦请您帮忙在同事之间转发一下, 希望您能够推荐该领域的相关专家并提供电话和 E-mail。再次感

谢您的关怀与支持！ 

投稿方式(注明专题天然产物综合利用与检测):  

网站: www.chinafoodj.com(备注: 投稿请登录食品安全质量检测学报主页-作者 

登录-注册投稿-投稿栏目选择“2021 专题: 天然产物综合利用与检测”) 

邮箱投稿: E-mail: jfoodsq@126.com(备注: 天然产物综合利用与检测专题投稿) 

《食品安全质量检测学报》编辑部 
 


