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高效液相色谱-串联质谱法检测减肥茶中的 

匹可硫酸钠 

周  璞, 魏华琳*, 徐晓楠, 白  天, 郭旭光 

(河南省食品检验研究院, 郑州  450003) 

摘  要: 目的  建立高效液相色谱-串联质谱法检测减肥茶中非法添加匹可硫酸钠的分析方法。方法  样品经

1 mol/L 盐酸溶液提取后, 经过聚酰胺固相萃取小柱净化, 采用 Agilent RRHD Eclipse Plus C18 柱(2.1 mm×   

50 mm, 1.8 μm)分离, 以乙腈-乙酸铵溶液为流动相梯度洗脱, 多反应监测模式下检测, 外标法定量。结果  匹

可硫酸钠在 5~500 ng/mL 时响应值与浓度呈良好线性关系, 方法检出限为 0.125 mg/kg, 样品的加标回收率为

90.4%~99.1%, 相对标准偏差为 2.8%~6.9%。结论  本方法通过对目标物的有效净化和富集, 能有效除去基质

干扰、提高方法灵敏度、降低基质效应、实现快速测定、准确定量和确证的目的, 适用于减肥茶中匹可硫酸

钠的检测。 
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Determination of sodium picosulfate in slimming tea by high performance 
liquid chromatography-tandem mass spectrometry 

ZHOU Pu, WEI Hua-Lin*, XU Xiao-Nan, BAI Tian, GUO Xu-Guang 

(Food Inspection and Testing Institute of Henan Province, Zhengzhou 450003, China) 

ABSTRACT: Objective  To establish an analytical method for the illegal addition of sodium picosulfate in diet tea 

by high performance liquid chromatography- tandem mass spectrometry. Methods  The samples were extracted with 

1 mol/L hydrochloric acid solution, purified with polyamide solid phase extraction column, and separated by Agilent 

RRHD Eclipse Plus C18 column (2.1 mm×50 mm, 1.8 μm). The mobile phase was gradient elution with 

acetonitrile-ammonium acetate solution. The detection was carried out in multi-reaction monitoring mode, and the 

quantitative analysis was carried out by external standard method. Results  The detection limit of the method was 

0.125 mg/kg. The recoveries of the samples were 90.4%99.1%, and the relative standard deviations were 

2.8%6.9%. Conclusion  The method can effectively remove the matrix interference, improve the sensitivity of the 

method, reduce the matrix effect, and achieve the purpose of rapid determination, accurate quantitative and 

confirmatory through the effective purification and enrichment of the target substance. It is suitable for the 

determination of sodium picosulfate in diet tea. 

KEY WORDS: high performance liquid chromatography-tandem mass spectrometry; sodium picosulfate; slimming tea 
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0  引  言 

目前, 保健食品产业已成为我国重要且极具发展潜

力的产业之一, 并呈现快速增长趋势[1]。随着人们爱美的

追求越来越高, 减肥茶的种类及销售量逐渐增加。市面上

常见的减肥茶主要功能是刺激神经使食欲下降, 抑制肠胃

的消化吸收功能, 使食物不能完全消化吸收[24]。茶中含有

高浓度的茶多酚和荷叶素具有加快脂肪代谢, 促进脂肪分

解的作用, 还可以调理、滋养身体。然而一些商家为提高

通便减肥效果非法添加缓泻药物, 其副作用有腹泻、胃肠

功能紊乱、血压升高、心跳加快、电解质紊乱、脱水、新

陈代谢率加快等, 从而危害人体健康[58]。匹可硫酸钠是目

前发现最多的一种。 

匹可硫酸钠是意大利 De Angeli 公司合成的一种缓泻

剂。美国 FDA 于 2012 年批准匹可硫酸钠-氧化镁-枸橼酸

口服散剂上市, 用于成人结肠镜检查前的结肠清洁[910]。

匹可硫酸钠口服后几乎不吸收, 直接到达大肠, 被大肠微

生物硫酸酯酶分解成具有活性的双苯酚代谢物, 其活性代

谢产物[4, 4’-(2-吡啶亚甲基)-苯酚]刺激大肠粘膜引起肠蠕

动亢进, 同时阻碍水分的吸收, 引起泻下, 部分活性代谢

产物经肠道吸收后, 从胆汁中排泄, 呈现出良好的润肠通

便的功效。研究人员发现存在匹可硫酸钠保健食品、食品

中的非法添加问题, 且近四成酵素食品中匹可硫酸钠呈阳

性, 非法添加情况非常严峻[1112]。 

匹可硫酸钠的检测多采用薄层色谱法、液相色谱   

法[1315]、液相色谱-串联质谱法[1618]。国家市场监督管理

总局颁布食品补充检验方法《食品中匹可硫酸钠的测定》

采用液相色谱-串联质谱法[19]。方法采用水溶液提取, 三氯

乙酸调节溶液 pH, 聚酰胺柱净化等处理方法在筛查减肥

茶中的非法添加药物匹可硫酸钠时, 存在基质干扰和提取

率差等问题。本研究采用盐酸溶液作为提取试剂, 有效分

解茶多酚等茶叶中的主要成分, 以期实现快速测定、准确

定量和确证, 适用于减肥茶中匹可硫酸钠的检测。 

1  材料与方法  

1.1  仪器与试剂 

Thermo Scientific™TSQ Altis™三重四极杆质谱仪、

超纯水仪(电阻率为 18.2 MΩꞏcm, 25 ℃)(美国 Millipore 公

司); 涡旋混合器(美国 IKEA 公司); Sigma3-30K 高速冷冻

离心机(德国 Sigma 公司); 超声波振荡仪(昆山舒美超声有

限公司); Mettler XS205 电子天平(瑞士梅特勒公司); 固相

萃取仪(美国 Agilent 公司)。 

匹可硫酸钠对照品(批号: 75530010, 上海安谱实验科技

股份有限公司); 盐酸、氨水(分析纯, 试剂天津市科密欧化学

试剂有限公司); 无水乙醇、乙酸铵、甲醇、乙腈(色谱纯, 德

国 Merck 公司)。Agela Technologies Cleanert JXA 固相萃取小

柱(1g/6 mL 30/pkg, 北京 Agela Technologies 公司)。 

样品为随机购买的市售减肥茶, 样品基质包括绿茶, 

黑茶, 红茶, 芦荟干粉等。 

1.2  实验方法 

1.2.1  样品前处理 

准确称取 1 g (精确到 0.001 g)试样于 50 mL 离心管中, 

加入 25 mL 1 mol/L 盐酸溶液, 25 ℃超声处理 25 min,  

8000 r/min 离心 10 min, 待上柱。 

取 10 mL 上清液至已活化的聚酰胺固相萃取柱内, 待

溶液流尽后, 依次用 10 mL 纯水、15 mL 70%甲醇溶液洗

涤、20 mL 无水乙醇-氨水-水溶液洗脱, 收集洗脱液于

80 ℃水浴上蒸发至近干, 用纯水定容至 10 mL, 过 0.22 μm

滤膜后上机测定。 

1.2.2  色谱-质谱条件 

色谱条件: 色谱柱 Agilent RRHD Eclipse Plus C18 柱

(2.1 mm×50 mm, 1.8 μm); 流动相 10 mmol/L 乙酸铵溶液-

乙腈, 梯度洗脱程序见表 1; 柱温 35 ℃; 进样量 1 μL。 

质谱条件: 电离方式: ESI(+); 毛细管电压: 3500 V; 

雾化温度 : 350 ℃; 检测方式 : 多反应监测 (multiple- 

reaction monitoring, MRM)。质谱测定参数见表 2。 

 
表 1  梯度洗脱程序 

Table 1  Gradient elution procedure 

时间
/min

流速 
/(mL/min)

流动相 A 

(10 mmol/L 乙酸铵溶液/%)

流动相 B

(乙腈/%)

0.00 0.3 95 5 

1.00 0.3 95 5 

2.00 0.3 0 100 

3.00 0.3 0 100 

3.01 0.3 95 5 

4.00 0.3 95 5 

 
 

表 2  质谱条件 
Table 2  Mass spectrometry conditions 

母离子(m/z) 子离子(m/z) 锥孔电压/V 碰撞电压/V 检测模式

438.2 183.9 74 34.44 ESI+ 

438.2 278.2 74 16.79 ESI+ 

 
1.2.3  标准曲线 

用纯水配制质量浓度为 5、10、25、50、100、250、

500 ng/mL 的匹可硫酸钠标准溶液, 以色谱-质谱条件进行

分析, 记录色谱图及质谱图, 根据浓度和峰面积绘制标准

曲线。 
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1.2.4  样品测定 

取处理后的试液, 以色谱-质谱条件进行分析, 记录色

谱图及质谱图。样品中匹可硫酸钠的含量用标准曲线法定量。 

2  结果与分析 

2.1  提取溶剂的选择 

选择 1-盐酸溶液、2-水溶液(原标准方法)和 3-氢氧化

钠溶液为提取溶剂, 样品基质为红茶, 结果 2-原标准方法

采用水溶液提取时基质效应强, 提取效果差, 回收率基本

为零; 3-氢氧化钠溶液提取时, 目标化合物不能在聚酰胺

柱保留而有较多损失, 回收率为 16%; 1-盐酸溶液提取时

净化效果好, 回收率符合要求。结果见图 1, 本研究选择盐

酸溶液提取试剂。 
 

 
 

图 1  不同提取试剂的加标回收率(n=3) 

Fig.1  Recoveries of different extraction reagents (n=3) 
 

2.2  提取剂浓度的优化 

选择绿茶, 黑茶, 红茶, 芦荟干粉等 4 种不同发酵程度

的减肥茶作为样品基质, 采用盐酸溶液作为提取试剂, 考察

不同酸度下的提取效果, 结果 0.1 mol/L 盐酸溶液提取时, 

绿茶和芦荟干粉 2种基质的减肥茶仍未消除基质效应, 回收

率偏高, 1.0 mol/L 盐酸溶液提取时提取率满足要求, 4 种不

同基质的减肥茶回收率均在 94%~103%间, 结果详见图 2, 

选用 1.0 mol/L 盐酸溶液作为前处理方法的提取溶液。 

 

 
 

图 2  不同浓度提取溶液的加标回收率(n=3) 

Fig.2   Recoveries of extraction solutions with different 
concentrations were obtained by adding standard (n=3) 

2.3  净化方式的选择 

一些基质样品的提化液较混浊, 过聚酰胺净化柱时

易堵塞填料, 选用过滤、静置、离心等净化方式, 结果显

示在 8000 r/min 离心 5 min, 取上清液净化效果较好。 

2.4  方法的线性关系 

将不同质量浓度的匹可硫酸钠标准溶液分别上机测

定, 以峰面积为纵坐标, 质量浓度为横坐标进行线性回归

分析。结果表明, 匹可硫酸钠在 5~500 ng/mL 范围内线性

关系良好(r=0.9 994)。 

2.5  方法的检出限 

对未检出匹可硫酸钠的样品添加一定浓度的对照品

溶液, 使之在同样条件下可以检出。按照信噪比为 S/N=3

计算, 最低检出限确定为 0.125 mg/kg。 

2.6  精密度和加标实验 

采用空白样品进行精密度和加标实验。样品中添加匹

可硫酸钠标准溶液, 制成 0.5、5 mg/kg 2 个浓度水平, 回收

率为 90.4%~99.1%, 见表 3。每个浓度进行 6 次平行实验, 

相 对 标 准 偏 差 (relative standard deviation, RSD) 为

2.8%~6.9%, 见表 4, 结果表明该方法的精密度和准确度较

高。样品空白、样品加标回收图谱见图 3、图 4。 
 

表 3  各基质的加标回收率 
Table 3  Spiked recovery of each matrix  

基质 添加量/(mg/kg) 回收率/% 

绿茶等 0.5 96.7 

绿茶等 5 95.6 

黑茶等 0.5 94.2 

黑茶等 5 90.4 

红茶等 0.5 97.6 

红茶等 5 96.4 

无茶(芦荟干粉等) 0.5 99.1 

无茶(芦荟干粉等) 5 98.8 

 
表 4  精密度(n=6) 

Tabke 4  Relative standard deviation (n=6) 

基质 添加量/(mg/kg) 相对标准偏差/% 

绿茶等 0.5 4.0 

绿茶等 5 4.6 

黑茶等 0.5 5.1 

黑茶等 5 6.9 

红茶等 0.5 4.4 

红茶等 5 4.7 

无茶(芦荟干粉等) 0.5 2.8 

无茶(芦荟干粉等) 5 3.0 
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注: A: 色谱图; B: 质谱图。 

图 3  样品空白溶液 MRM 图谱 

Fig.3  MRM pattern of blank solution of sample 
 
 

 
 

注: A: 色谱图; B: 质谱图。 

图 4  样品加标溶液 MRM 图谱 

Fig.4  MRM pattern of the sample was labeled solution 
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3  结论与讨论 

采用水溶液提取, 三氯乙酸调节溶液 pH 值, 聚酰胺

柱净化等处理方法在筛查减肥茶中目标化合物时, 不能有

效的实现分离和净化, 存在基质干扰和提取率差等问题, 

本研究采用强酸和强碱作为提取试剂, 降解减肥茶样品中

的茶多酚等主要成分, 以实现净化和提高目标化合物提取

率的作用。实际实验结果验证了此方案的可行性, 且通过

不同减肥茶基质的实验对比, 还发现酸溶液的浓度越高其

作用越强。 

本研究采用盐酸溶液作为提取试剂, 可有效分解茶

多酚等茶叶中的主要成分, 建立高效液相色谱-串联质谱

法测定减肥茶中匹可硫酸钠的方法, 能够有效地净化和富

集, 除去基质干扰, 提高了方法灵敏度方法的回收率、重

复性和检测限均满足实验要求, 具有快速准确灵敏的特点, 

降低了基质效应, 实现了高效分离和快速测定, 准确度和

精密度高, 可以实现快速测定、准确定量和确证的目的, 

适用于减肥茶中匹可硫酸钠的检测。为减肥茶中匹可硫酸

钠的监测和风险评估提供技术支持。 
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