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超高效液相色谱法快速测定饮料中赤藓红含量
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摘要!目的!建立一种简便处理样品并准确快速检测赤藓

红含量的超高效液相色谱法&
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'"方法!色谱柱为
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"待测样品加氨水调节
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滤膜后直接上机测定"结果!赤藓红标准曲线相

关系数
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"结论!该法适用于大批饮料中赤藓

红含量的准确快速测定"

关键词!赤藓红#饮料#超高效液相色谱法#快速检测
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)S

&

)(( .. c

'8)..

!

)8T

&

.

'!

:04:9 /AA/

H

:9>97>4A D0>3 :9>97>042

D/E9192

5

>3/>*;(2.

!

7416.2>9.

B

9A/>6A9/>+( a

!

.4@019

B

3/=9 D0>3 /79>420>A019/2: (8(' .41

(

U /..4206. /79>/>9

=416>042

&

/79>07/70:>4/:

k

6=>

B

" -8'*

'!

5

A/:092>916>042

02716:02

5

/79>420>A019(.02J*]

!

'.02J'*]

!

;.02J+*]

!

-.02JT(]

!

-8* .02J*] /2:S .02J*]

!

?14DA/>9/>

(8;.1

(

.02

!

/2:D0>302

k

97>042E416.94?*

&

U8<39

B

"4?=/.&

B

19=D/=/:

k

6=>9:>4T8((@

H

/..420/8<392*] /79>420>A019/&

i

6946==416>042D/=6=9:>49I>A/7>D0>361>A/=4207?4A;(.028

G?>9A?01>A/>042@

H

(8'(

&

.?01>9A .9.@A/29

!

0>D/=:0A97>1

H

.9/=6A9: @

H
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为使食品保持或增加色泽$增进食欲$吸引消费者目

光$生产厂家往往向食品中添加一些天然色素或合成色

素%合成色素是以苯(甲苯(萘等化工产品为原料$经过

磺化(硝化(卤化(偶氮化等有机反应制成)

)

*

%合成色素

具有价格低廉(稳定性好(不易褪色等优点$被广泛应用

于食品加工行业中$但合成色素有一定毒性$过多食用会

危害人体健康$甚至产生致癌性和致突变性等危害)
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赤藓红!
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#呈红色或红褐色$为非偶

氮类人工合成着色剂$相较于大多数偶氮类合成色素$其

具有化学结构和性质上的差异)

;

*

%国际食品法典委员会

!

CGC

#(欧盟(美国(中国(日本和韩国等都允许在饮料中

使用赤藓红)

+

*

%其检测方法有液相色谱法)

*

*

(表面增强

拉曼光谱法)

-

*

(免疫
YCQ

法)

T

*

(示波极谱法)

S

*等$其中有

关高效 液 相 色 谱 法 !

"YUC

#测 定 赤 藓 红 的 研 究 较

多)

,J)'

*

$但是样品的检测时间较长$除去前处理时间$每

件样品上机测定时间约需
;(.02

$且有机试剂消耗量较

大%表面增强拉曼光谱法适用于现场快速检测但检出限

较高$免疫
YCQ

法的回收率范围较宽$示波极谱法为早

期研究方法但目前研究较少%超高效液相色谱!

ỲUC

#

是传统高效液相色谱技术的升级和提高$与传统的高效

液相色谱相比具有分离度好(检测速度快和灵敏度高等

优点$可以有效缩减检测时间与节省试剂用量$高效和环

保优势明显)

);

*

%

在色素前处理方法中$目前有关含赤藓红样品的前

处理方法有液&液萃取法)

)+

*和固相萃取法)

)*J)-

*
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对含赤藓红样品单独标明了液&液萃取

法的前处理方法$其提取步骤多(试剂多$操作繁琐$且加
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标回收也有较大损失$不适合大批量样品的处理)

))

*

%研究

拟探求饮料样品中赤藓红色素的简便前处理方法$并采用

超高效液相色谱法!

ỲUC

#缩短仪器检测时间$提高分离

度(灵敏度$建立快速测定饮料中赤藓红色素的方法$旨在

为饮料中赤藓红色素的大批量准确检测提供依据%

)
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材料与方法
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方法
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$二极管阵列检测器$检测波长

*;(2.

$流动相为乙腈&乙酸铵!
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$
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以保留时间和光谱图定性$以峰面积定量%

)8'8'
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标准系列配制
!

分别准确吸取质量浓度为
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的赤藓红标准溶液
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$至
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个
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洁净容量瓶中$用超纯水定容得

到赤藓红标准溶液$质量浓度分别为
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$
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$
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系列标准工作溶液%

)8'8;

!

样品前处理
!

移取适量饮料样品$加入氨水调节

B

"

值至
T8((

$以
*]

乙腈溶液定容$超声提取
;(.02

$经

(8'(

&

.

滤膜过滤$供超高效液相色谱仪测定%

)8'8+
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检测波长的选择
!

将
'8(-.

5

'

U

赤藓红标准溶液

通过二极管阵列检测器在
')(

"

S((2.

范围内进行全波

长扫描%

)8'8*

!

流动相的选择
!

调整流动相极性$有助于促进化

合物在色谱柱中的吸附洗脱能力强弱$同时改善峰形%

原先使用甲醇和
(8('.41

'

U

乙酸铵溶液作为流动相$但

是赤藓红色谱峰响应较低$峰形较宽$出峰时间较晚%采

用乙腈和
(8('.41

'

U

乙酸铵溶液作为流动相$以冰乙酸

调节乙酸铵溶液
B

"

为
-8'*

%

)8'8-

!

洗脱梯度
!

梯度条件见表
)

%

)8'8T

!

标准曲线绘制
!

取标准曲线工作溶液进行测定$进

样量为
*

&

U

%赤藓红标准溶液质量浓度分别为
)8(;

$

'8(-

$

;8(,

$

+8)'

$

*8)*.
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$以色谱峰的峰面积!

4

#为纵坐标$以

赤藓红含量!

Y

#为横坐标$绘制赤藓红的标准曲线图%

表
)

!

流动相梯度洗脱条件
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!

O4@019

B
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时间'
.02

乙腈'
] (8('.41

'

U

乙酸铵溶液'
]

(8( * ,*

'8( '* T*

;8( +* **

-8( T( ;(

-8* * ,*

S8( * ,*

)8'8S
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数据处理
!

使用
#I791

录入检测结果$绘制统计图

表/应用配对
3

检验!双尾#比较方法差异$以
J

$

(8(*

表

示具有统计学意义%

'

!

结果与分析
'8)

!

检测波长的选择

由图
)

可知$当检测波长为
*;(2.

时$响应值出现

最大值为
(8(TG̀

$因此选择
*;(2.

作为赤藓红的检测

波长$与刘亚梅等)

)T

*的结果一致%

'8'

!

流动相的选择

由图
'

可知$赤藓红标准溶液的一针进样检测时间

为
S.02

$赤藓红出峰时间适宜$保留时间为
+8;T).02

$

色谱峰形对称$基线平稳$适用于检测分析%

'8;

!

标准曲线与检出限

由图
;

可知$赤藓红标准曲线一阶线性回归方程

为
4

f-,8(T'c)(

;

Yq)'8-)c)(

;

$相关回归系数
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图
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赤藓红光谱图
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图
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赤藓红标准溶液色谱图
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图
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赤藓红标准曲线
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$结果表明在
)8(;

"

*8)*.

5

'

U

范围内二者线性关

系良好%方法定性检出限!

ULM

#为
(8()(;.

5

'

U

$定量

检出限!

ULZ

#为
(8(;(,.

5

'

U

%

'8+

!

样品超声提取时间的选择

取市售无赤藓红的饮料样品!经
KGYGV

检测认证的

阴性样品#$加入赤藓红标准物质$用纯水溶解定容检测$

样品中加标赤藓红不能检出%这是因为用纯水溶解时$

赤藓红色素易吸附于管壁$加入一定比例的有机相乙腈

后很容易将赤藓红溶解下来$且乙腈也是流动相的一部

分$适宜作溶剂%而且上机前采用的注射式过滤器避免

使用尼龙滤膜$因为其化学成分为聚酰胺$会吸附赤藓红

而造成损失%

试验发现$加标样品中加入微量氨水!

B

"

值
*8*-

#$

*]

乙腈水溶液溶解$可检测到赤藓红的加标回收$但回

收率较低%由图
+

可知$随着超声时间的延长$赤藓红加

标回收率先上升后缓慢下降再急速下降$当超声提取时

间为
;(.02

时$回收率达到最大值
-']

%因此$确定样

品超声提取的最适时间为
;(.02

%

'8*

!

样品
B

"

值的选择

由图
*

可知$随着样液
B

"

值的增加$赤藓红加标回收

率显著增大/当样品
B

"

值为
T8((

时$加标回收率达到

)((8T]

$之后加标回收率趋于平缓/当氨水调节样品
B

"

至碱性!

S8((

$

,8((

#时$加标回收率略增$然而由于饮料由

酸性变碱性$样品颜色发生较大改变!由绿色变为蓝色#$

可能是由于
B

"

值的变化造成了饮料中其他成分或色素色

调的变化%最终确定样品
B

"

值以氨水调至
T8((

为宜%

图
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超声提取时间对赤藓红加标回收率的影响
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样品
B
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值对加标回收率的影响
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回收率和精密度

由表
'

可知$试验精密度为
(8+]

"

;8']

$回收率为

,']

"
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%

表
'
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精密度和回收率测定结果
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本底值'
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#

加标量'

!

.
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U

J)

#

日内精

密度'
]

日间精

密度'
]

回收率

范围'
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( +8)' )8) ;8' ,*

"

)(,

'8T

!

样品分析

应用试验建立的赤藓红含量测定方法对市售的
-

份

饮料进行测定发现$网购的
)

份饮料样品中含有赤藓红

!图
-

#$含量为
(8(;+-

5

'

_

5

$未超过
%X'T-(J'()+

规定

的限量值!

(8(*

5

'

_

5

#$其他饮料未检出%同时采用
%X

*((,8;*

&

'()-

进行检测$以配对
3

检验!双尾#法比较$结

果表明两种方法无统计学差异%

;

!

结论
优化了饮料中合成着色剂赤藓红色素的前处理方

法$建立了快速测定赤藓红含量的超高效液相色谱法%

结果表明$饮料样品经氨水调节
B

"

至
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$以
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乙腈

水溶液定容$再超声提取
;(.02

后$过
(8'

&

.

滤膜$可直

接经
ỲUC

进行测定$赤藓红标准曲线相关系数
(

(8,,,

$加标回收率为
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"
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$定性检

图
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市售饮料中赤藓红实测色谱图
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赛!超高效液相色谱法快速测定饮料中赤藓红含量



出限为
(8().

5

'

U

$定量检出限为
(8(;.

5

'

U

%该方法准

确性高(灵敏度高(重现性好%解决了国家标准中赤藓红

色素需要经过液&液萃取前处理方法复杂的问题$并且

不使用固相萃取柱$最大程度地简化了样品提取步骤$省

时省力$提高了加标回收率$便于大批量饮料样品中赤藓

红的处理检测$适用于食品安全法用于日常市场监督检

测%后续将使用超高效液相色谱法研究饮料中多种食品

合成着色剂同时测定的检测方法$以及对于复杂样品基

质中赤藓红色素前处理方法的适用性研究%
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