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引言

匹可硫酸钠又名4,4'-(吡啶-2-基亚甲基)双苯酚基双硫酸酯钠

盐，是一种特殊缓泻剂，它对大肠黏膜直接作用产生温和的缓泻

效果，临床上主要用于便秘和手术后、钡餐后排便。

近期按照《食品补充检验方法工作规定》有关要求，国家市

场监督管理总局批准发布了《食品中匹可硫酸钠的测定》食品补

充检验方法。该标准主要阐述了食品(包括果冻、蜜饯、糖果、饮

料及保健食品等)中匹可硫酸钠的LC-MS/MS定量检测方法。

本文参考上述测定方法，利用Triple Quad™ 3500液质联用系

统建立了一个快速、灵敏的MRM定量方法，并对方法的线性、回

收率和重复性进行了验证，为不同仪器型号的用户提供了通用的

解决方案。

该方法优势如下：

1、 快速、灵敏

本方法中液相洗脱时间只需要4 min，匹可硫酸钠定量限低至

0.4 ng/mL（图2），远高于标准要求，本公司不同型号三重四级

杆质谱的用户均可使用。

2、 线性范围宽

匹可硫酸钠在0.4~1000 ng/mL 的超宽浓度范围内拥有良好的

线性关系，相关性系数r＞0.999（图3），可有效减少用户在检测

不同食品过程中的稀释步骤。
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3、 适用范围广

本方法对标准中提到的5种基质均作了加标回收率验证，实验

表明，5中食品基质均不干扰化合物的测定（表1）。
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图1. 匹可硫酸钠的典型色谱图（话梅基质，60 ng/mL）。

化合物名称
浓度（ng/mL）

6 60 600

保健品 109.0 94.8 95.0

糖果 101.0 96.7 96.1

固体饮料 108.5 99.7 90.9

话梅 102.8 106.3 91.5

果冻 105.7 97.2 93.2

表1. 五种不同基质中匹可硫酸钠的加样回收率。

实验方法

1. 液相条件：

色谱柱：Phenomenex Kinetex C18, 2.6 µm, 

 2.1 mm×50 mm;
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结果与讨论

1. 灵敏度及线性范围

本方法检测浓度低至0.4 ng/mL（图2），在0.4~1000 ng/

mL 的超宽浓度范围内拥有良好的线性关系，相关性系数r＞0.999

（图3）。进样1000 ng/mL高浓度点后空白无残留。
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流动相：A相： 5 mM甲酸铵水溶液

 B相：乙腈

流速：0.6 mL/min；

色谱柱温度：40 ℃；

进样量：5 µL；

进样器温度：15 ℃

洗脱程序：

Time(min) A (%) B (%)

0.0 95 5

1.5 50 50

1.6 10 90

2.5 10 90

2.6 95 5

4 95 5

2. 质谱方法：

离子源：ESI源，正离子模式

气帘气 CUR: 35 psi 碰撞气 CAD: 8

雾化气 GS1: 50 psi 辅助气 GS2: 55 psi

IS电压: 5500 V 源温度 TEM: 500 ℃  

化合物名称 母离子 子离子 DP CE

匹可硫酸钠 438.0 183.9 100 44

277.9 100 30

3. 样品制备

按照《食品中匹可硫酸钠的测定》食品补充检验方法中样品

制备流程对某片剂保健品、糖果、固体饮料、话梅以及果冻分别

进行前处理[1]。

标准曲线样品用纯水稀释，分别制成浓度为0.4、1、2、6、

20、60、200、600、1000 ng/mL的溶液，共9个浓度点。

 

 

2. 加样回收率

以5种空白样品前处理溶液为溶剂，分别配制6 ng/mL、60 ng/

mL和600 ng/mL三个浓度样品，5种基质的加标回收率均在90.9 

%~109.0 %之间（表1），表明该方法不受样品基质干扰。

3. 重复性

以话梅基质为例，对化合物在6 ng/mL、60 ng/mL和600 ng/

mL三个不同浓度点的重复性进行考察，结果见表3。三个不同浓

度加标样品，连续进样6次，峰面积RSD除6 ng/mL的低浓度点为

4.78%外，其余浓度均在2%以内。

图2. 定量下限浓度（0.4 ng/mL）处化合物色谱图。

图3. 匹可硫酸钠标准曲线（0.4~1000 ng/mL）。
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总结

本文利用Triple Quad™ 3500液质联用系统建立了一个食

品中匹可硫酸钠的定量方法，该方法灵敏度高，重复性好，在

0.4~1000 ng/mL的超宽范围内有良好的线性关系，且待测物在5种

不同食品基质中均无明显基质效应。方法洗脱时间仅4 min，非常

适用于大批量样品检测。

浓度（ng/mL）
回收率% 

6 60 600

1 101.44 97.57 97.06

2 102.87 97.47 97.10

3 98.53 96.97 95.57

4 97.73 94.99 93.82

5 89.92 95.6 95.42

6 95.08 94.78 92.51

RSD% 4.78 1.31 1.90

表3. 话梅基质中匹可硫酸钠进样重复性。

4. 样品测定

五种样品基质中均未检出匹可硫酸钠，相关色谱图见图4.
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图4. 五种样品提取液色谱图。


