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摘要!在
[XN##'9%)#

,

%#!"

第二法的基础上进行方法改

进$建立了能更便捷高效检测婴幼儿配方奶粉中肌醇含

量的气相色谱方法%与
[XN##'9%)#

,

%#!"

第二法相比$

该方法改进了提取溶剂!提取方式!样品净化方式!滤液

除水干燥方式!衍生试剂的添加顺序和添加比例$缩短了

烘箱中的干燥时间及水浴衍生时间$并优化仪器色谱条

件%研究结果表明$改进后的方法检出限为
!

#

3

*

,Q

&三

水平加标回收率范围为
')9$P

"

!##9NP

&重现性好$其测

定结果的相对偏差
%

%9!P

&更简化了样品前处理操作$缩

短了仪器分析时间$由国标法的
"&,.2

缩短至
%#,.2

$能

够实现批量化处理$满足实验室大批量样品的检测需求%

关键词!婴幼儿配方奶粉&肌醇&前处理&衍生&气相色谱
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肌醇又名环己六醇%广泛分布于动物和植物体内%是

动物*植物和微生物的生长因子+

!

,

&肌醇在婴幼儿配方

奶粉中是可选择性成分指标%可促进细胞新陈代谢*促进

发育*增进食欲*促进毛发健康生长%预防湿疹等%其含量

应在
!9#

"

'9#,

3

'

!##H̀

+

%

,

&目前%检测食品中肌醇含量

的方法有气 相 色 谱 法+

&]N

,

*微 生 物 法+

&

%

"

,

*液 相 色 谱

法+

)](

,

*气质联用法+

'

,

*液质联用法+

!#

,

*毛细管电泳

法+

!!

,

*离子色谱法+

!%]!&

,

*化学法+

!$

,等&其中气相色谱法

和气质联用法是利用硅烷化试剂与肌醇反应%使肌醇反

应生成硅烷化肌醇衍生物%增加了肌醇的挥发性%以利于

用气相色谱或气质联用仪进行分析&在适当的条件下%

肌醇的
"

个羟基均被硅烷化试剂衍生%反应产物单一%可

以定量进行分析+

!N]!"

,

&曾静等+

$

,为了减少杂质对肌醇

含量测定的影响%采用固相萃取技术%样品经
QG+>/=<.8./

小柱净化处理%浓缩*硅烷化后以正己烷提取%以提高气

相色谱法检测婴幼儿配方奶粉中肌醇含量的准确性&周

玮婧等+

N

,引入内标法减少了衍生过程给肌醇检测带来的

误差%并将该方法应用于奶粉检测中%利用肌醇在酸性条

件下与乙酸酐生成不溶于水而溶于三氯甲烷的六乙酰肌

醇%测定奶粉中肌醇的含量%该方法的定量限为
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以上气相色谱法分别是研究通过优化前处理方法减少杂

质对肌醇含量测定的影响%以及采用内标法减少衍生过

程给肌醇检测带来的误差&

目前%检测婴幼儿配方奶粉中肌醇含量的方法主要

是
[XN##'9%)#

$

%#!"

的微生物法!第一法#和气相色谱

法!第二法#&微生物法是利用葡萄汁酵母菌对肌醇的特

异性和灵敏性%定量测定食品中的肌醇含量%步骤繁琐*

检测周期长*易受外部因素干扰&气相色谱法灵敏度高%

但样品前处理过程中选择的旋转蒸发方式*硅烷化等操

作繁琐耗时%反应时间长%不利于批量样品的检测+

!)

,

&试

验拟在
[XN##'9%)#

$

%#!"

第二法的基础上进行改进%通

过优化前处理步骤和仪器色谱条件%缩减前处理时间和

批处理分析时间%以期实现实验室间大批量样品的快速

检测&

!

!

材料与方法

!9!

!

试验材料

!9!9!

!

标准物质与试剂

肌醇!

GOL

号"

()+('+(

#"纯度
''9#P

%上海安谱实验

科技有限公司/

婴 幼 儿 配 方 乳 粉 质 控 样 品"肌 醇 特 性 值

!&!9!,

3

'

!##

3

%中国检验检疫科学研究院/

$

%

$+

二甲基甲酰胺"分析纯%国药集团化学试剂有

限公司/

三甲基氯硅烷"

[G

级%纯度
,

''9#P

%上海麦克林生

化科技有限公司/

六甲基二硅胺烷"分析纯%纯度
'(P

%上海麦克林生

化科技有限公司/

二水乙酸锌*亚铁氰化钾*无水乙醇"分析纯%国药集

团化学试剂有限公司&

!9!9%

!

仪器与设备

气相色谱仪"

O

3

./52;+)('#O

型%配分流'不分流进样

口*

>UR

检测器%美国安捷伦科技有限公司/

石英毛细管柱"

iX+N,8

型!

!N9# ,e#9%N ,,e

#9N#

#

,

#%北京艾杰尔科技有限公司/

超纯水仪"

*QUh&*8852;.-/fV5D5<5275

型%广东丹利

科技有限公司/

台式高速离心机"

K[!"+IL

型%湖南湘仪离心机有

限公司/

多通道平行浓缩仪!氮吹仪#"

T_N

型%莱伯泰科仪

器股份有限公司/

数显恒温水浴锅"

JJ9L!!+%

型%天津泰斯特仪器有

限公司/

电热鼓风干燥箱"

RJ[+'$%#O

型%上海一恒科学仪

器有限公司/

涡旋混合器"美国
K-/A=

6

8*?>?+'$N##)

基本型%上

海安谱实验科技股份有限公司&

!9%

!

试验方法

!9%9!

!

试样处理与衍生
!

准确称取
N

3

试样于
N#,Q

小

烧杯中%加入约
$#

"

N#g

的超纯水
&#,Q

%充分搅拌至

完全溶解&将试样处理液转入
N#,Q

容量瓶中%加入

N,Q

亚 铁 氰 化 钾 !

!#"

3

'

Q

#溶 液 和
N ,Q

乙 酸 锌

!

%%#

3

'

Q

#溶液%加入超纯水定容%充分振摇后静置

&#,.2

%过滤&准确吸取
N,Q

滤液至
%#,Q

螺纹口比色

管中%加入无水乙醇至约
!#,Q

%涡旋混匀%氮吹剩至约

%

"

&,Q

%再加无水乙醇至约
!#,Q

%氮吹至干后再加入

N,Q

无水乙醇%继续氮吹至干&在
!##g

电热鼓风干燥

箱中加热
&#,.2

%冷却后依次加入
#9N,Q

三甲基氯硅

烷*

!9#,Q

六甲基二硅烷和
$,Q$

%

$+

二甲基甲酰胺%

涡旋混匀
%,.2

&将样品处理液在
(#g

的水浴锅中衍生

%#,.2

%衍生化反应中其间振摇
%

"

&

次%衍生化反应结束

后冷却至室温&用
!#,Q

超纯水分
&

次将衍生化反应后

的处理液水洗至
N#,Q

离心管中%加入
N9#,Q

正己烷%

涡旋混匀充分萃取%

N###<

'

,.2

离心
&,.2

%取上清液进

气相色谱分析&

!9%9%

!

肌醇标准溶液的配制
!

称取
!#!9#,

3

经
!#Ng

烘干
%0

的肌醇标准品于
!##,Q

容量瓶中%用超纯水定

容后摇匀%配制成
!9# ,

3

'

,Q

的肌醇储备液&吸取

!#9#,Q

肌醇储备液%用超纯水定容至
!##,Q

容量瓶

中%摇匀%得到
!##

#

3

'

,Q

的肌醇使用液&分别吸取

#9#N#

%

#9%N#

%

!9###

%

%9N##

%

N9###

%

!#9###,Q

肌醇标准使

用液至
%#,Q

螺口比色管中%同
!9%9!

同步处理与衍生&

!9%9&

!

气相色谱条件
!

色谱柱"

iX+N,8

石英毛细管柱

!

!N9#,e#9%N,,e#9N#

#

,

#/进样口温度
%"#g

/进样

体积
!9#

#

Q

%分流比
Nn!

/色谱柱流速
!9$(,Q

'

,.2

/程

序升温条件"

!%#g

保持
#,.2

%

!#g

'

,.2

升温至
!'#g

%

保持
),.2

%然后
N#g

'

,.2

升温至
%(#g

%保持
$9%,.2

%

共
%#,.2

/检测器温度
%(# g

/载气"高纯氮气%纯度
,

''9'''P

/高纯氢气%纯度
,

''9'''P

%流量
&#,Q

'

,.2

/

高纯空气%流量
$##,Q

'

,.2

&

!9%9$

!

方法学验证
!

选择测定低限*常规含量水平*最高

残留量!

,-c.,1,<58.F15/.,.;

%

TVQ

#

&

个水平浓度进行

三水平六平行的加标回收率测定%同时选择
&

个不同阶

段奶粉及中国检验检疫科学研究院提供的奶粉质控样进

行方法学验证&

%

!

结果与讨论
%9!

!

前处理方法的改进

%9!9!

!

提取溶剂*提取方式和净化方式对肌醇提取效率

的影响
!

[XN##'9%)#

$

%#!"

第二法用
)#P

乙醇和
&#P

超纯水配制肌醇储备液和标准使用液&试验发现%肌醇

储备液在
$g

存放
!#F

%将会有肌醇絮状物析出&考虑

)'

"

_=/9&)

$

:=9N

朱
!

礼等!气相色谱法快速测定婴幼儿配方奶粉中肌醇含量



到肌醇在水中溶解度较好%在乙醇中只能微量溶解%试验

方法用超纯水配制肌醇储备液和标准使用液%存放时间

&

个月以上均无肌醇絮状物析出&

[XN##'9%)#

$

%#!"

第二法规定%用
$#g

温水溶解

奶粉后超声
!#,.2

%用
'NP

的乙醇定容&静置
%#,.2

后

用
$###<

'

,.2

离心
N,.2

&试验用
$#g

温水浸泡奶粉

后%涡旋充分混匀%加入亚铁氰化钾和乙酸锌溶液%定容*

摇匀%静置
&#,.2

后过滤&肌醇在水中溶解度显著优于

在乙醇中的溶解度%因此%推测试验方法提取效率应优于

国标方法&该推测在方法学试验中得到了验证&

%9!9%

!

滤液除水干燥方式对衍生结果的影响
!

[XN##'9

%)#

$

%#!"

第二法规定%取
N,Q

待干燥滤液至旋转蒸发

浓缩瓶中%加入
N,Q

无水乙醇旋转浓缩至干%转移至烘

箱中
!##g

烘干
!0

&加入
!#9#,Q$

%

$+

二甲基甲酰

胺%超声溶解
N,.2

后转移至
%N,Q

有螺纹盖的离心管

中%加入硅烷化试剂
&9#,Q

%在
(#g

水浴中衍生
)N,.2

&

试验方法取
N,Q

待干燥滤液于
%#,Q

螺口比色管

中%加入无水乙醇至
!#,Q

%涡旋混匀%氮吹至约
!

"

%,Q

刻度处%补加无水乙醇至
!#,Q

%氮吹至干后于
!##g

烘

干
#9N0

&冷却后加入
#9N,Q

三甲基硅烷*

!,Q

六甲基

二硅烷和
$,Q$

%

$+

二甲基甲酰胺%涡旋混匀
%,.2

%于

(#g

水浴中衍生
%#,.2

&

试验方法与
[XN##'9%)#

$

%#!"

第二法相比%干燥方

式由旋转蒸发干燥改为氮吹干燥%旋转蒸发干燥只能小

批量进行处理%样品数量多则耗时较长%而氮吹干燥可实

现大批量样品的同时干燥&试验方法使用多通道可调节

氮吹仪可同时干燥处理
N$

个样品%极大地降低了大批量

样品的干燥时间%同时省去了干燥后的样品由旋转蒸发

浓缩瓶转移至离心管的步骤&试验采用添加乙酸锌和亚

铁氰化钾的方式净化%该方法较国标方法能除去更多蛋

白质和其他杂质%通过观察试验现象%试验方法氮吹后剩

下的固体要显著少于国标方法旋转蒸发后剩下的固体

物质&

试验方法通过在
[XN##'9%)#

$

%#!"

第二法基础上

进行改进%减少了在烘箱中的干燥时间%干燥时间缩短

#9N0

/同时%试验方法也缩短了在水浴锅中的衍生时间%

衍生时间缩短了
NN,.2

&肌醇标准样品衍生物气相色谱

图见图
!

%婴幼儿配方奶粉肌醇衍生物气相色谱图见

图
%

&试验结果表明%在烘箱中烘干
#9N0

已能完全去除

水分%通过图
%

可知肌醇衍生反应产生的色谱峰无鼓包

峰%且试验方法测定得到的奶粉质控样结果与其特性值

十分接近&表明水分去除干净%衍生反应完全&试验表

明%试验方法即使缩短了干燥及衍生时间%仍能达到较好

的干燥及衍生效果&

%9%
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气相色谱条件的优化

[XN##'9%)#

$

%#!"

第二法采用填料为
N#P

氰丙基
+

图
!

!

肌醇标准样品衍生物气相色谱图
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甲基聚硅氧烷的
"#,

毛细管柱!

RX+%&

#%试验方法采用

NP

苯基
+

甲基聚硅氧烷!

iX+N,8

#的
!N,

毛细管柱&

[X

N##'9%)#

$

%#!"

第二法与试验方法程序升温条件比较见

表
!

&由表
!

可知%试验方法单个样品分析时间缩短了

$&,.2

&这主要是因为试验方法采用的色谱柱比
[X

N##'9%)#

$

%#!"

第二法采用的色谱柱长度短了
&

倍%因

此出峰时间较快/同时由于肌醇衍生物极性较小%试验方

法采用的
NP

苯基
+

甲基聚硅氧烷!

iX+N,8

#为弱极性色谱

柱%而
[XN##'9%)#

$
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第二法采用填料为
N#P

氰丙

基
+

甲基聚硅氧烷的
"#,

毛细管柱!

RX+%&

#为中等极性

色谱柱%因此试验方法肌醇衍生物出峰时间较快%程序升

温时间减短&试验方法即使大大缩短了分析时间%但由

奶粉质控样的肌醇衍生物色谱图可知!见图
%

#%肌醇衍生

物与其他杂质色谱峰分离较好%分离度都在
!9N

以上&试

验方法极大地缩短了分析时间延长了色谱柱的使用寿

命%大大地提高了检验效率&
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为纵坐标绘制标准曲线%试验方法在
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范围

内线性范围良好%相关系数为
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表
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试验方法与国标方法色谱柱分析程序对比
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试验方法中肌醇衍生物的
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倍平均信噪比对应的质量浓
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Q?R

#%

!#

倍平均信噪比对应的质量浓度为

定量限!

Q?d

#%平行测定
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次%取平均值获得该方法的

Q?R

及
Q?d

%对应质量浓度分别为
!

%

&

#

3

'

,Q

&按照前
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&分别取一*二*三段阴性奶粉%进行三水平
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第二法测定%检验结果见表
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可
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%运用试验方法和国标方法测定同一奶粉肌醇

含量的相对偏差为
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%奶粉质控样
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次平行试

验数据的平均值!
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#与质控样品特性值

!
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#的相对偏差为
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&由此可知%试验

方法检测结果与国标方法相近%质控样结果与真值十分

接近&

&
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结论
通过对

[XN##'9%)#
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第二法进行前处理步骤

及仪器色谱条件的优化%建立了可用于实验室大批量婴

幼儿配方奶粉中肌醇含量快速检测的气相色谱方法&该

方法各项指标均符合
[X

'

K%)$#$
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%##(

(实验室质量控

制规范
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食品理化检验)要求&将该方法运用到婴幼儿

配方奶粉肌醇含量的检测中%其检测结果与国标方法相

近%相对偏差为
!9%P

"

%9%P

/质控样检测结果与真值十

分接近%相对偏差为
#9"P

&该方法与已有的气相色谱方

法相比%前处理时间和上机时间短*前处理简单*结果准

确*可重复性好%可实现批量化样品检测&
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位置之间的误差%并通过定时器记录机器人一个抓取周

期的时间%共进行
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盘摆放试验%对每盘模具数据平均

后得到试验结果%见图
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图
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试验结果数据
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间
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个工位#%摆放成功个
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结论
系统将视觉系统与控制系统相结合%提出了线阵相

机手眼标定思路%优化了追踪轨迹算法%实现巧克力塑料

手柄的自动上料摆放&经大量样本试验结果表明%系统

摆放成功率
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%平均每盘摆放时间相较企业生产要

求时间
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缩短至
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以内%符合生产需求&而且系统具
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