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摘要:建立了聚乙二醇(ＰＥＧ)２０００－磷酸氢二钾双水相体系萃取人工合成甜味剂安赛蜜的方法ꎮ 首先采用浊点滴定法对
不同分子量的 ＰＥＧ 与磷酸氢二钾的成相能力进行对比ꎬ确定成相组分ꎻ其次考察了成相物质对安赛蜜吸光度的影响ꎬ利用紫外
分光光度计检测 ＰＥＧ ２０００－磷酸氢二钾双水相体系对安赛蜜的萃取能力ꎬ在 ２~２０ μｇ / ｍＬ 的范围内线性关系良好ꎬ相关系数达
０􀆰 ９９９ꎬ方法检出限(ＬＯＤ)和定量限(ＬＯＱ)分别为 ０􀆰 ３３、１􀆰 １ μｇ / ｍＬꎮ 对自来水样中人工合成甜味剂安赛蜜的加标回收率可达
９２􀆰 ４％~９５􀆰 ０％ꎬＲＳＤ 为 １􀆰 ４％~１􀆰 ７％ꎮ 该方法简单、快速、易于操作ꎬ为食品及环境中安赛蜜的检测提供了理论基础ꎮ
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　 　 甜味剂是一类可以提升食品甜味和口感的添加

剂ꎬ按来源可以分为天然类和人工合成类甜味剂ꎬ相
比于山梨糖醇、麦芽糖醇等天然类甜味剂ꎬ人工合成

类甜味剂如安赛蜜、阿斯巴甜等具有甜度高、热量

低、价格低廉、不易发生龋齿等优点ꎬ在食品生产中

应用极其广泛[１]ꎮ 以前ꎬ人们常用人造甜味剂治疗

肥胖和糖尿病ꎬ但最近人们发现人造甜味剂会影响

人体和动物肠道中的葡萄糖吸收以及胰岛素和肠促

胰岛素的分泌ꎬ此外人造甜味剂在肥胖、心血管疾病

和死亡率方面也有副作用[２－３]ꎮ
安赛蜜是第 ４ 代合成甜味剂ꎬ化学名称为乙酰

磺胺酸钾ꎬ热稳定性较强ꎬ在体内不代谢、不蓄积ꎬ可
以单独使用ꎬ也可以与其他甜味剂如阿斯巴甜混合

使用ꎬ并产生很强烈的协同效应ꎬ可广泛用于固体饮

料、酱菜类、蜜饯及餐桌用甜味料等各种食品ꎬ被认

为是最有前途的甜味剂之一[４－５]ꎮ 近年来ꎬ人工合

成甜味剂的安全性越来越引起人们的重视ꎬ长期过

量食用磺胺类人工合成甜味剂超标的食品会对人体

的健康造成危害[６]ꎬ我国食品安全标准中对各种类

型食品中安赛蜜的最大使用量进行了严格的规

定ꎬ但仍然存在安赛蜜使用超标的现象ꎮ 此外ꎬ安
赛蜜投放至环境中也可能成为污染物对生态环境

造成负面影响[７] ꎬ因此对安赛蜜的检测有着重要

意义ꎮ
双水相体系(ＡＴＰＳ)是一种基于两种水溶液混

合物的液－液分离方法ꎬ具有操作条件温和、生物相
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容性好、操作简单迅速、对环境友好、易于放大等优

点[８－９]ꎮ 当将目标化合物加入到双水相体系后ꎬ目
标物因为受体积排斥力、疏水作用和静电相互作用

等而被分配到双水相的其中一相中[１０]ꎮ 自双水相

体系的实际应用被发现以来ꎬ酶[１１]、蛋白质[１２－１４]、
核酸[１５]、病毒[１６] 等生物分子的纯化一直是双水相

体系的优势ꎮ 目前ꎬ双水相体系已被证明具有从复

杂的基质中对目标化合物进行高效浓缩、富集、回收

和纯化的能力[１７]ꎬ并且已经成功地应用于食品中农

药、兽药残留的检测[１８－１９]、贵金属的分离[２０]、活性

物质的提取[２１－２２]等方面ꎬ因此双水相体系有望成为

一种有效的甜味剂检测方法ꎮ
本文 以 聚 乙 二 醇 ( ＰＥＧ ) 和 磷 酸 氢 二 钾

(Ｋ２ＨＰＯ４)为原料ꎬ首先以浊点滴定法结合经典的

Ｍｅｒｃｈｕｋ 方程拟合分析ꎬ探究了不同分子量的 ＰＥＧ
与 Ｋ２ＨＰＯ４ 的成相能力ꎮ 随后利用 ＰＥＧ ２０００ 与

Ｋ２ＨＰＯ４ 形成双水相体系对人造甜味剂安赛蜜进行

萃取ꎬ以紫外－可见分光光度法检测该体系对安赛

蜜的萃取能力ꎬ并确定 ＰＥＧ ２０００－Ｋ２ＨＰＯ４ 双水相

体系萃取浓缩安赛蜜的最佳条件ꎬ并进行实际水样

的检测和分析ꎮ

１　 实验部分

１􀆰 １　 仪器与试剂

ＴＵ－１９０１ 双光束紫外－可见分光光度计ꎬ上海

沪粤科学仪器有限公司ꎻＦＡ２００４Ｃ 万分之一电子天

平(０􀆰 ００１ ｇ)、ＪＣ－ＱＸ－６􀆰 ２Ｌ 数显超声波清洗机ꎬ青
岛聚创环保设备有限公司ꎻＴＧ１６Ｇ 台式高速医用离

心机ꎬ盐城市凯特实验仪器有限公司ꎻＷＹＡ－２Ｗ 阿

贝折射仪ꎬ上海仪电物理光学仪器有限公司ꎻＤＤＳ－
３０７ 电导率仪ꎬ上海仪电科学仪器股份有限公司ꎻＳＨ－
３Ｃ 数显加热磁力搅拌器ꎬ天津市泰斯特仪器有限公

司ꎻＰ２３０ 液相色谱仪ꎬ大连依利特仪器有限公司ꎮ
安赛蜜、ＰＥＧ(分子量 ２ ０００、８ ０００、２０ ０００)ꎬ

上海麦克林生化科技股份有限公司ꎻ无水 Ｋ２ＨＰＯ４ꎬ
天津市福晨化学试剂厂ꎻ０􀆰 ２２ μｍ 水系滤膜ꎬ天津市

领航实验设备股份有限公司ꎻ实验用水均为去离

子水ꎮ
１􀆰 ２　 实验方法

１􀆰 ２􀆰 １　 相图及系线的确定

(１)相图

相图是表征 ＡＴＰＳ 组成与溶液温度、ｐＨ 等参数

之间关系的重要工具ꎬ还可以预测两种或多种不同

成分分别在 ＡＴＰＳ 中的质量分数ꎮ 采用浊点滴定

法[２３－２４]分别绘制 ＰＥＧ 分子量为 ２ ０００、８ ０００ 和

２０ ０００ 的 ＰＥＧ－Ｋ２ＨＰＯ４ 双水相体系的双节线相图ꎮ
用万分之一电子天平精确称量一定质量 (ｍｓ ) 的

Ｋ２ＨＰＯ４ 于西林瓶中ꎬ加入一定质量(ｍｗｉ)的去离子

水溶解ꎬ使用加热磁力搅拌器控制体系温度为

２５℃ꎮ 向体系中逐滴加入 ＰＥＧꎬ充分摇晃或采用磁

力搅拌使其混合充分ꎬ直至溶液恰好由澄清变为浑

浊ꎬ记录加入 ＰＥＧ 的质量(ｍｐｉ)ꎻ然后再向体系中加

入一定质量(ｍｗｉ)去离子水ꎬ体系由浑浊变为澄清ꎬ
再逐滴加入 ＰＥＧ 使体系恰好浑浊ꎬ记录加入 ＰＥＧ
的质量(ｍｐｉ)ꎮ 按照如上步骤反复操作ꎬ计算各次浑

浊时 Ｋ２ＨＰＯ４ 的质量分数(ｗｓｉ)和 ＰＥＧ 的质量分数

(ｗｐｉ)ꎬ计算公式[２１]如下(其中ꎬｉ＝ １ꎬ２ꎬ３ꎬ􀆺ꎬｎ):
ｗｓｉ / ％ ＝ [ｍｓ / (ｍｓ ＋ ∑ｍｗｉ ＋ ∑ｍｐｉ)] × １００ (１)

ｗｐｉ / ％ ＝ [∑ｍｐｉ / (ｍｓ ＋ ∑ｍｗｉ ＋ ∑ｍｐｉ)] × １００ (２)

　 　 分别以 ｗｓｉ 和 ｗｐｉ 为横、纵坐标利用 ＯｒｉｇｉｎＰｒｏ
２０２２ 作图ꎬ即可得到 ＰＥＧ－Ｋ２ＨＰＯ４ 双水相的双节

线图ꎮ
分别用分子量为 ２ ０００、８ ０００、２０ ０００ 的 ＰＥＧ 采

用浊点滴定法测定 ＰＥＧ－Ｋ２ＨＰＯ４ 体系在 ２５℃时的

双节线数据ꎬ由数据绘制双节线相图ꎬ再由 Ｍｅｒｃｈｕｋ
方程拟合ꎬ拟合方程[２５－２６]如下:

Ｙ ＝ Ａ ｅｘｐ[(Ｂ × Ｘ０􀆰 ５) － (Ｃ × Ｘ３)] (３)

式中:Ｙ、Ｘ 分别为顶相组成和底相组成的质量分

数ꎬ％ꎻＡ、Ｂ、Ｃ 为最小二乘回归拟合参数ꎮ
(２)系线

系线连接了位于双节曲线上的两个节点ꎬ系线

长度是两相成分差异的数值度量ꎬ经常用于描述两

相之间的溶质分配趋势ꎮ 准确称取 ０􀆰 ６００ ０ ｇ ＰＥＧ
２０００ 和 １􀆰 ０００ ０ ｇ Ｋ２ＨＰＯ４ 于 １０ ｍＬ 离心管中ꎬ用移

液枪准确移取 ２􀆰 ４ ｍＬ 去离子水ꎬ涡旋使其充分溶

解ꎬ经 ３ ０００ ｒ / ｍｉｎ 离心 １０ ｍｉｎꎬ形成 ＰＥＧ ２０００ －
Ｋ２ＨＰＯ４ 初始组成(质量分数ꎬ下同)为 １５％ ~ ２５％
的双水相体系ꎮ 待分层后分别读取上相(ＰＥＧ 相)
和下相(Ｋ２ＨＰＯ４ 相)的体积ꎬ并称量各相质量ꎬ用阿

贝折射仪和电导率仪确定上、下相中含有的 ＰＥＧ 和

Ｋ２ＨＰＯ４ 的质量分数后ꎬ利用 ＯｒｉｇｉｎＰｒｏ ２０２２ 作图ꎮ
控制体系总质量为 ４ ｇꎬ同方法制备初始组成分别为

１０％~２０％、２０％ ~ ３０％的双水相体系ꎬ并绘制各初

始组成的系线图ꎮ
１􀆰 ２􀆰 ２　 双水相萃取方法

(１)安赛蜜萃取体系的制备

精确称取安赛蜜标准品 １０ ｍｇꎬ用去离子水溶
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解并定容至 １００ ｍＬꎬ摇匀ꎬ超声 ３ ｍｉｎꎬ制得 １００ μｇ / ｍＬ
的安赛蜜标准溶液ꎬ于－４℃条件下保存备用ꎮ 准确

称取 ０􀆰 ６００ ０ ｇ ＰＥＧ ２０００ 和 １􀆰 ０００ ０ ｇ Ｋ２ＨＰＯ４ 于

１０ ｍＬ 离心管中ꎬ加入安赛蜜标准溶液 ２􀆰 ４ ｍＬꎬ经
３ ０００ ｒ / ｍｉｎ 离心 １０ ｍｉｎꎬ形成 ＰＥＧ ２０００－Ｋ２ＨＰＯ４

初始组成为 １５％~２５％的双水相体系ꎮ 待分层后用

移液枪准确移取 ＰＥＧ 相 ０􀆰 ５ ｍＬ 适当稀释ꎬ同样方

法制备 ＰＥＧ ２０００－Ｋ２ＨＰＯ４(１５％~２５％)双水相体系

的上相参比溶液ꎬ用于紫外－可见分光光度法安赛

蜜吸光度值的检测ꎮ
(２)安赛蜜最佳萃取条件的确定

确定安赛蜜的最大吸收波长ꎬ配制与各初始组

成 ＰＥＧ ２０００－Ｋ２ＨＰＯ４ 双水相体系相对应的安赛蜜

紫外吸收标准曲线浓度梯度ꎬ安赛蜜的质量浓度为

２~２０ μｇ / ｍＬꎮ
固定初始组成为 １５％~２５％、温度 ２０℃ꎬ在不同

离心时间(５、６、７、８ ｍｉｎ)下萃取 ３０ ｍｉｎꎬ研究离心时

间对安赛蜜回收率的影响ꎮ
固定萃取温度为 ２０℃ꎬ在不同初始组成(１０％ ~

２０％、１５％~２５％、２０％~３０％)下萃取 ３０ ｍｉｎꎬ研究初

始组成对安赛蜜回收率的影响ꎮ
固定最佳初始组成ꎬ在不同温度 (２５、３５、４５、

５５℃)下萃取 ３０ ｍｉｎꎬ研究温度对安赛蜜回收率的

影响ꎬ确定 ＰＥＧ ２０００－Ｋ２ＨＰＯ４ 双水相体系萃取浓

缩安赛蜜的最佳工艺ꎮ
(３)安赛蜜回收率

在最佳条件下ꎬ进行 ５ 组平行实验ꎬ每组连续测

定 ３ 次ꎬ取平均值ꎬ由标准曲线计算经双水相萃取后

上相中安赛蜜的回收率和相对标准偏差(ＲＳＤ)ꎬ公
式[２７－２８]如下:

Ｙ / ％ ＝ [ＲＫ / (ＲＫ ＋ １)] × １００ (４)
Ｒ ＝ Ｖｔ / Ｖｂ (５)
Ｋ ＝ ρｔ / ρｂ (６)

式中:Ｋ 为安赛蜜在双水相体系分配系数ꎻＲ 为双水

相体系上下相的体积比ꎻＹ 为安赛蜜在上相中的回

收率ꎬ％ꎻＶｔ 为双水相体系上相体积ꎬｍＬꎻＶｂ 为双水

相体系下相体积ꎬｍＬꎻρｔ 为双水相系统上相安赛蜜

的质量浓度ꎬμｇ / ｍＬꎻρｂ 为双水相系统下相安赛蜜的

质量浓度ꎬμｇ / ｍＬꎮ
１􀆰 ２􀆰 ３　 样品制备

取适量自来水水样ꎬ经 ０􀆰 ２２ μｍ 水系滤膜过

滤ꎬ用于 ＰＥＧ ２０００－Ｋ２ＨＰＯ４ 双水相体系浓缩及检

测水样中安赛蜜ꎮ

２　 结果与讨论

２􀆰 １　 相图及系线

由浊 点 滴 定 法 结 合 Ｍｅｒｃｈｕｋ 方 程 拟 合 的

Ｋ２ＨＰＯ４ 与 ＰＥＧ(分子量 ２ ０００、８ ０００、２０ ０００)组成

的双水相体系双节线图如图 １(ａ)所示ꎮ
双节点曲线下方对应于单相区ꎬ双节点曲线上

方为双相区ꎬ即体系可以形成互不相溶的两个水相ꎮ
由图 １(ａ)可见ꎬ在盐种类不变的情况下(Ｋ２ＨＰＯ４)ꎬ
双相区 ＰＥＧ ２００００>ＰＥＧ ８０００>ＰＥＧ ２０００ꎬ即 ＰＥＧ
的分子量越大ꎬ双节点曲线的双相区也越大ꎬ所需的

盐的质量越小ꎮ 这可能是因为在相同温度下ꎬ随着

ＰＥＧ 分子量的增大ꎬＰＥＧ 黏度增大、疏水作用增强、
成相更容易ꎮ 为方便实验操作ꎬ选用 ＰＥＧ ２０００ 与

Ｋ２ＨＰＯ４ 组成双水相体系进行后续研究ꎮ
通过对各初始浓度的 ＰＥＧ ２０００－Ｋ２ＨＰＯ４ 双水

相体系上、下相中含有的 ＰＥＧ 和 Ｋ２ＨＰＯ４ 的质量分

数进行测定ꎬ绘制了 ＰＥＧ ２０００－Ｋ２ＨＰＯ４ 双水相体

系的系线图ꎬ如图 １(ｂ)所示ꎮ 其中ꎬＴＢ 为一条系

线ꎬＳ 代表对应的初始组成ꎬ由图 １(ｂ)可知ꎬ系线越

长ꎬ其初始相组成成分含量也越大ꎬ上相中 ＰＥＧ
２０００ 和下相中 Ｋ２ＨＰＯ４ 的质量分数就越高ꎬ两相成

分差异增大ꎬ相分离越完全ꎮ

１—ＰＥＧ ２０００ꎻ２—ＰＥＧ ８０００ꎻ３—ＰＥＧ ２００００
(ａ)不同分子量 ＰＥＧ－Ｋ２ＨＰＯ４ 体系的相图

１—１０％~２０％ꎻ２—１５％~２５％ꎻ３—２０％~３０％
(ｂ)不同初始组成的系线图

图 １　 ＰＥＧ－Ｋ２ＨＰＯ４ 体系相图及系线图

２􀆰 ２　 安赛蜜紫外最大吸收波长的确定

通过 紫 外 光 谱 扫 描 安 赛 蜜 和 ＰＥＧ ２０００ －
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Ｋ２ＨＰＯ４ 双水相体系ꎬ结果如图 ２ 所示ꎮ

１—安赛蜜ꎻ２—安赛蜜＋上相ꎻ３—上相

图 ２　 紫外光谱图

安赛蜜在 ２２８ ｎｍ 处有最大吸收ꎬＰＥＧ ２０００ 相

在 １９２ ｎｍ 处有最大吸收ꎬ且在 ２２８ ｎｍ 处几乎未产

生吸收ꎮ 用该双水相体系萃取安赛蜜ꎬ上相 ＰＥＧ
２０００ 对安赛蜜的检测干扰可忽略不计ꎬ且安赛蜜的

最大吸收波长未发生改变ꎮ 故用紫外分光光度法检

测 ＰＥＧ ２０００ 相中的安赛蜜方法可行ꎬ安赛蜜的检

测波长为 ２２８ ｎｍꎮ
２􀆰 ３　 标准曲线的绘制

按照 １􀆰 ２􀆰 ２(１)中空白样的稀释方法ꎬ分别绘制

双水相体系初始组成为 １０％ ~ ２０％、１５％ ~ ２５％、
２０％~３０％时对应 ＰＥＧ ２０００ 质量浓度的安赛蜜标

准曲线ꎬ目的是消除 ＰＥＧ ２０００ 对安赛蜜检测的干

扰ꎮ 图 ３ 为标准曲线结果ꎬ得到的标准曲线线性方

程及 Ｒ２ 如表 １ 所示ꎮ

１—１０％~２０％ꎻ２—１５％~２５％ꎻ３—２０％~３０％

图 ３　 标准曲线图

表 １　 标准曲线线性方程及 Ｒ２

初始组成 标准曲线线性方程 Ｒ２

１０％~２０％ ｙ＝ ０􀆰 ０５７５０ｘ－０􀆰 ００９４４ ０􀆰 ９９９１

１５％~２５％ ｙ＝ ０􀆰 ０５１１４ｘ－０􀆰 ００３８４ ０􀆰 ９９９１

２０％~３０％ ｙ＝ ０􀆰 ０５２６８ｘ＋０􀆰 ０００３８ ０􀆰 ９９９０

２􀆰 ４　 安赛蜜最佳萃取工艺的确定

通过对 ＰＥＧ ２０００－Ｋ２ＨＰＯ４ 双水相体系离心时

间、初始组成和萃取温度的考察ꎬ确定安赛蜜的最佳

萃取工艺ꎬ结果如图 ４ 所示ꎮ

(ａ)离心时间对安赛蜜萃取的影响

(ｂ)初始组成对安赛蜜萃取的影响

(ｃ)萃取温度对安赛蜜萃取的影响

１—回收率ꎻ２—相比ꎻ３—分配系数

图 ４　 离心时间、初始组成和萃取温度

对安赛蜜萃取的影响

２􀆰 ４􀆰 １　 离心时间对安赛蜜萃取的影响

选取 １５％ ~ ２５％的 ＰＥＧ ２０００－Ｋ２ＨＰＯ４ 双水相

体系ꎬ准确称取 ０􀆰 ６００ ０ ｇ ＰＥＧ 和 １􀆰 ０００ ０ ｇ Ｋ２ＨＰＯ４

和 ２􀆰 ４ ｍＬ 的安赛蜜标准溶液ꎬ控制体系总质量为

４ ｇ、萃取温度为 ２０℃ꎬ考察在 ３ ０００ ｒ / ｍｉｎ 时不同离

心时间(４、５、６、７、８ ｍｉｎ)下萃取 ３０ ｍｉｎ 安赛蜜回收

率、分配系数及相比的变化ꎬ结果见图 ４(ａ)ꎮ 随着

离心时间的增加ꎬ该体系相比不变ꎬ ＰＥＧ ２０００ －
Ｋ２ＨＰＯ４ 双水相体系对安赛蜜的萃取能力先增大后

减小ꎬ分配系数也呈现相同的变化趋势ꎮ 这可能是

由于机械离心使相分离更加完全ꎬＰＥＧ ２０００ 相中安

赛蜜也随之增多ꎬ回收率增大ꎬ但当其继续增大时ꎬ
回收率基本不变ꎬ可能是 ＰＥＧ ２０００－Ｋ２ＨＰＯ４ 双水

相体系萃取的能力达到上限ꎬ机械离心的增益效果

不明显ꎬ故本实验选择 ６ ｍｉｎ 为安赛蜜萃取的最佳

离心时间ꎮ
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２􀆰 ４􀆰 ２　 初始组成对安赛蜜萃取的影响

向双水相体系中加入安赛蜜标准溶液 ２􀆰 ０ ｍＬꎬ
控制体系总质量为 ４ ｇꎬ在离心时间为 ６ ｍｉｎ、萃取温

度为 ２５℃ 的条件下ꎬ按 １􀆰 ２􀆰 ２ ( １) 中 ＰＥＧ ２０００ －
Ｋ２ＨＰＯ４ 双水相体系制备方法ꎬ考察在不同初始组

成( １０％ ~ ２０％、 １５％ ~ ２５％、 ２０％ ~ ３０％) 下萃取

３０ ｍｉｎ 安赛蜜回收率、分配系数及相比的变化ꎬ结
果见图 ４ ( ｂ)ꎮ 随着初始组成中 ＰＥＧ ２０００ 和

Ｋ２ＨＰＯ４ 浓度的增大ꎬ相比逐渐增大ꎬ ＰＥＧ ２０００ －
Ｋ２ＨＰＯ４ 双水相体系对安赛蜜的萃取能力增大ꎬ但
当初始浓度继续增大到 ２０％ ~ ３０％时ꎬ回收率和分

配系数降低ꎮ 可能是由于双水相体系中各组分质量

分数增大ꎬ安赛蜜与双水相体系之间的作用力增强ꎬ
容易向上相迁移ꎬ但随着组成含量的继续增大ꎬ高浓

度的 Ｋ２ＨＰＯ４ 加剧了盐析作用ꎬ可能使上相更疏水ꎬ
不利于安赛蜜的萃取ꎻ同时ꎬ下相 Ｋ２ＨＰＯ４ 可能会争

夺安赛蜜ꎬ导致上相 ＰＥＧ ２０００ 对安赛蜜的萃取能

力降低ꎮ 故本研究选用初始组成为 １５％ ~ ２５％的

ＰＥＧ ２０００－Ｋ２ＨＰＯ４ 双水相体系萃取安赛蜜ꎮ
２􀆰 ４􀆰 ３　 萃取温度对安赛蜜萃取的影响

选取 １５％ ~ ２５％的 ＰＥＧ ２０００－Ｋ２ＨＰＯ４ 双水相

体系ꎬ 向 双 水 相 体 系 中 加 入 安 赛 蜜 标 准 溶 液

２􀆰 ０ ｍＬꎬ控制体系总质量为 ４ ｇꎬ离心 ６ ｍｉｎꎬ考察在

萃取温度(２５、３５、４５、５５℃)下萃取 ３０ ｍｉｎ 安赛蜜回

收率、分配系数及相比的变化ꎬ结果见图 ４(ｃ)ꎮ 由

图可知ꎬ温度越高ꎬＰＥＧ ２０００－Ｋ２ＨＰＯ４ 双水相体系

对安赛蜜的萃取能力越强ꎬ在 ２５~５５℃时ꎬ萃取温度

提高有利于安赛蜜在上相回收ꎬ这可能是由于温度

增高ꎬＰＥＧ ２０００ 的黏度减小ꎬ同时安赛蜜分子的运

动更加自由ꎬ利于 ＰＥＧ ２０００－Ｋ２ＨＰＯ４ 双水相对安

赛蜜的萃取ꎮ 因此ꎬ本研究选择 ５５℃ 为最佳萃取

温度ꎮ
综上ꎬ得出 ＰＥＧ ２０００－Ｋ２ＨＰＯ４ 双水相体系萃

取浓缩安赛蜜的最佳工艺为:初始组成为 １５％ ~
２５％的 ＰＥＧ ２０００－Ｋ２ＨＰＯ４ 双水相体系ꎬ经 ３ ０００ ｒ / ｍｉｎ
离心 ６ ｍｉｎꎬ５５℃水浴萃取 ３０ ｍｉｎꎮ
２􀆰 ５　 方法验证

２􀆰 ５􀆰 １　 回收率

在最佳萃取条件下ꎬ取上相 ０􀆰 ５ ｍＬ 并适当稀

释ꎬ相同条件下的空白双水相做参比ꎬ在 ２２８ ｎｍ 波

长处检测安赛蜜的吸光度并计算安赛蜜的回收率ꎮ
进行 ５ 组平行实验ꎬ每组连续测定 ３ 次ꎬ取平均值ꎬ
得到 ＰＥＧ ２０００－Ｋ２ＨＰＯ４ 双水相体系萃取安赛蜜的

回收率及 ＲＳＤ 如表 ２ 所示ꎮ

表 ２　 安赛蜜的回收率及 ＲＳＤ

回收率 / ％ 平均值 / ％ ＲＳＤ / ％

９９􀆰 ７ 　 　

９７􀆰 ３ 　 　

９９􀆰 ９ ９８􀆰 ０ １􀆰 ７

９５􀆰 ９ 　 　

９７􀆰 ３ 　 　

由表 ２ 可知ꎬ在最佳条件下 ＰＥＧ ２０００－Ｋ２ＨＰＯ４

双水相体系萃取浓缩安赛蜜的平均回收率可达

９８􀆰 ０％ꎬＲＳＤ 为 １􀆰 ７％ꎬ证明利用该方法萃取安赛蜜

效果良好ꎮ
２􀆰 ５􀆰 ２　 精密度

分别向 ＰＥＧ ２０００－Ｋ２ＨＰＯ４ 双水相体系中加入

质量浓度低 ( １０ μｇ / ｍＬ)、 中 ( ４０ μｇ / ｍＬ) 和高

(１００ μｇ / ｍＬ)的安赛蜜标准溶液ꎬ在最佳工艺下萃

取浓缩ꎬ并在最大吸收波长处连续测定 ６ 次ꎬ计算

ＲＳＤꎮ 所得低、中、高浓度回收率 ( ＲＳＤ) 分别为

９８􀆰 ５％(２􀆰 ２％)、９６􀆰 ７％(１􀆰 ２％)和 ９７􀆰 ６％(０􀆰 ５％)ꎮ
证明该方法萃取安赛蜜精密度良好ꎮ
２􀆰 ５􀆰 ３　 检出限和定量限

根据空白溶液在测定条件下的响应ꎬ以信噪比

为 ３ 对应的溶液质量浓度作为该方法的检出限ꎬ以
信噪比为 １０ 对应的溶液质量浓度作为该方法的定

量限ꎬ计算得出该方法检出限和定量限分别为

０􀆰 ３３ μｇ / ｍＬ 和 １􀆰 １ μｇ / ｍＬꎮ
２􀆰 ５􀆰 ４　 ＵＶ 法准确性检验

为验证紫外－可见分光光度计检测结果的准确

性ꎬ本研究采用安赛蜜质量浓度低(１０ μｇ / ｍＬ)、高
(１００ μｇ / ｍＬ)组各 ３ 个样品ꎬ分别用 ＨＰＬＣ 和 ＵＶ 法

进行检测和结果比对ꎮ 其中ꎬ取 ＰＥＧ 相 １００ μＬ 适

当稀释ꎬ经 ０􀆰 ２２ μｍ 滤膜过滤后ꎬ用于 ＨＰＬＣ 对安赛

蜜含量的检测ꎬ回收率和 ＲＳＤ 见表 ３ꎮ
表 ３　 准确性检验结果

加标量 /

(μｇ􀅰ｍＬ－１)

ＨＰＬＣ ＵＶ

回收率 / ％ ＲＳＤ / ％ 回收率 / ％ ＲＳＤ / ％

１０ ９５􀆰 ５ ０􀆰 ９ ９８􀆰 ０ ２􀆰 ７

１００ ９６􀆰 ３ ０􀆰 ５ ９８􀆰 ３ １􀆰 ３

由表 ３ 可知ꎬ经 ＨＰＬＣ 方法验证ꎬ由 ＵＶ 法进行

ＰＥＧ ２０００－Ｋ２ＨＰＯ４ 双水相体系萃取安赛蜜含量的

检测结果可靠ꎮ
２􀆰 ６　 样品测定

取居民饮用水水样 １、２ꎬ经 ０􀆰 ２２ μｍ 水系滤膜

􀅰５０４􀅰
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过滤后ꎬ在最佳条件下(即初始组成为 １５％ ~２５％的

ＰＥＧ ２０００－Ｋ２ＨＰＯ４ 双水相体系ꎬ３ ０００ ｒ / ｍｉｎ 离心

６ ｍｉｎꎬ５５℃水浴萃取 ３０ ｍｉｎ)未检测到安赛蜜ꎮ 低

浓度 ( １０ μｇ / ｍＬ) 加标后回收率分别为 ９２􀆰 ４％ ±
１􀆰 ４％和 ９５􀆰 ０％±１􀆰 ７％ꎬ证明该方法萃取水样中安赛

蜜效果良好ꎮ

３　 结论

首先研究了不同分子量的 ＰＥＧ 与 Ｋ２ＨＰＯ４ 的

成相能力ꎬ建立了一种使用 ＰＥＧ ２０００－Ｋ２ＨＰＯ４ 双

水相体系萃取人工合成甜味剂安赛蜜的方法ꎮ 绘制

了 ＰＥＧ ２０００ －Ｋ２ＨＰＯ４ 双水相体系的相图及系线

图ꎬ讨论了离心时间、萃取温度和初始组成 ３ 个因素

对安赛蜜回收率的影响ꎬ获得萃取安赛蜜的最佳工

艺条件ꎮ 结果表明ꎬ采用 １５％ ＰＥＧ ２０００ 和 ２５％
Ｋ２ＨＰＯ４ 对安赛蜜进行萃取ꎬ离心 ６ ｍｉｎ 后 ５５℃ 恒

温萃取 ３０ ｍｉｎꎬ对自来水样的加标回收率可达

９２􀆰 ４％~９５􀆰 ０％ꎬＲＳＤ 为 １􀆰 ４％ ~ １􀆰 ７％ꎬ结果令人满

意ꎮ 该方法可以有效萃取浓缩人工合成甜味剂安

赛蜜ꎬ可为安赛蜜含量的检测提供参考ꎬ在未来的

研究工作中ꎬ将进一步探索其在食品及环境中的

检测应用ꎮ
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