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摘要!采用高效液相色谱法%UD_/&建立同时测定功能性饮料中R 种禁用染料的快速分析方法# 样品经超声波辅助提取净

化后进行测定"以 #) 11+4Y_乙酸铵C乙腈为流动相"流速为 #[) 1_Y12."各酸性质量浓度在 ; W#)) 1HY_范围内呈良好的线性

关系%Il)[::) @ W)[::: ;&"平均回收率为 Q)[;Z W:R[#Z"相对标准偏差%INO& ]#[;RZ%* l@&"R 种禁用酸性染料的方法

检出限为 )[))@ W)[#;) 1HY\H# 该方法简便'高效"适用于在饮料中对 R 种酸性工业染料的同时测定#

关键词!高效液相色谱$功能饮料$酸性染料
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AA功能饮料由于自身赋予的功能特点"其市场发

展迅速"产品销量剧增"产品种类繁多'色泽多样"其

中酸性染料具有色泽鲜艳'着色稳定'易溶于水'价

格低廉'易着色'操作简单等特点"很容易被不法商

贩利用"用于饮料色素的添加# 关于工业色素用于

食品产业并不陌生"近几年来国际国内食品安全问

题频出"使得广大消费者深受其害# 但目前关于检

测禁用染料的方法有高效液相色谱法(# C;)

'高效液

相色谱C质谱联用技术%_/Y*<&

(@ CQ)

'电化学分析

法(: C#))

'光度分析法(#) C##)

'毛细管电泳法(#$)等"采

用液相色谱法同时测定功能饮料里的禁用酸性染料

的方法未见报道# 为了有效监控工业染料在饮料中

的添加"笔者采用液相色谱法建立了同时测定功能

饮料中 R 种酸性染料的方法# 该法简便'快速'灵

敏'准确"在饮料中应用效果良好#

9:试验部分

9=9:仪器和试剂

BH24&.8#$)) 高效液相色谱仪!配有 %B%紫外

检测器$B_$)"C5/电子分析天平"梅特勒C托利多仪

器%上海&有限公司生产$B44&H-3bC$$E离心机"贝

克曼库尔特商贸%中国&有限公司生产$iC?̀ BDC

##$ 氮气浓缩仪 T-H3.+1382+. B77+&238&<5.&$d>C

@))F超声波清洗器"昆山市超声仪器公司生产$隔

膜真空泵"天津奥特塞恩斯仪器有限公司生产$

)[$$

'

1有机滤膜#

酸性橙 #)'酸性红 #'酸性红 #"'酸性黑 #'酸性

橙黄 $'酸性紫 "!'酸性蓝 @$%纯度 o:QZ"购于 %-

*Q;#*
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?0-&.78+-I&-公司&$乙睛'甲醇!色谱纯"J270&-公司

生产$氨水"分析纯"天津市富宇精细化工有限公司

生产$乙酸铵"色谱纯"德国 *&-'\ 公司生产$甲酸"

分析纯"西安化学试剂厂生产$试验用水为 *2442C>

超纯水#

9=>:实验方法

#[$[#A标准储备液及工作液

标准储备液和标准工作液的配制!分别称取

#))[) 1H标准品"用甲醇溶解并定容于 #)) 1_狼

棕色容量瓶中"配制成质量浓度为 # ))) 1HY_的标

准储备液"于C$)X下保存# 取各标准储备液适量"

用甲醇配制所需浓度的混合标准工作液"密封"于

"X下保存备用#

#[$[$A样品处理

%#&为选择提取效果最佳条件"取超生涡旋后

的样品 #)[) H加入 R 种酸性染料的标准溶液

#)

'

HYH"充分混匀"放置 $" 0#

%$&称取 $[) H样品于 ;) 1_的离心管中"加入

#) 1_的甲醇%含 #Z甲酸&C#) 11+4Y_乙酸铵水溶

液%体积比为 #q#&为提取液"超声 #; 12."每个样品

提取 $ 次"合并 $ 次提取液"定容至 $; 1_"取

$[) 1_上述样品提取液"氮气吹至近干"用乙腈C水

%体积比为 $qQ&溶液 # 1_溶解"过 )[$$

'

1滤膜"

用UD_/测定#

9=?:色谱条件

色谱柱!79118&-9702&4, ED#Q 柱 $;) 11w

"[@ 11";

'

1$柱温!!)X$检测波长!;)) .1# 流动

相!乙腈和 #) 11+_乙酸铵溶液$流速!#[) 1_Y12.$

检测器!紫外检测器$进样体积!#)

'

_# UD_/梯度

洗脱条件详见表 ##

表 9:WIN!梯度洗脱条件

时间Y

12.

<%$) 11+4Y_乙酸铵溶液&Y

Z

<%甲醇&Y

Z

流速Y

%1_*12.

C#

&

)[)) :;[) ;[) #[)

$)[)) R;[) $;[) #[)

;)[)) ;)[) ;)[) #[)

;$[)) :;[) ;[) #[)

@)[)) :;[) ;[) #[)

>:结果与分析

>=9:样品处理条件优化

根据酸性染料易溶于水的性质"先考虑用水

做提取溶剂"计算各种物质的回收率"酸性橙 #)'

酸性红 #'酸性红 #"'酸性黑 # 的回收率均高于

#$;Z"其他 ! 种目标物的回收率达 R![;Z# 这是

由于添加的酸性染料与饮料中含有的其他酸性物

结合"沉淀"干扰了酸性染料的提取"导致回收率

偏高# 考虑到甲醇比水溶液更易挥发'易污染"且

流动相中的乙酸铵对紫外检测更有利"综合考虑

后采用甲醇%#Z甲酸&C#) 11+4Y_乙酸铵%体积比

#q#&作为提取液# 重复测定 R 个样品# R 种物质提

取液的提取率都在 @:Z W:Q["Z范围内# 提取液

加标回收率较高#

>=>:色谱条件优化

$[$[#A色谱柱选择

采用 ED#Q 柱 79118&-9702&4, $;) 11 w

"[@ 11";

'

1色谱柱可获得更高的分离度'样品通

量和灵敏度# 分别考察了不同色谱柱对 R 种酸性染

料的分离效果"/Q%直链烷烃&'U5_5/%硅胶基质&'

U<<=! %三键 /#Q 烷基键合&"对比结果表明"

79118&-9702&4, ED#Q 柱分离效果最好#

$[$[$A流动相选择

分别选用超纯水'甲醇和乙腈等不同的流动相"

试验结果表明"以乙腈C#) 11+_乙酸铵作为流动相

时"分离度和色谱峰达到最佳效果# 进一步对乙

腈C#) 11+_乙酸铵和乙腈C; 11+_乙酸铵作流动

相的结果进行对比发现"#) 11+_乙酸铵为最佳添

加剂量"通过优化流动相达到了 R 种酸性染料在饮

料中的有效分离#

>=?:线性范围和检出限

用甲醇稀释标准储备液来制备质量浓度分别为

;[)'#)'#))[) 1HY_的混合标准溶液# 以 R 种染料

的质量浓度$%1HY_&为横坐标"以峰面积=为纵坐

标绘制标准曲线"得到线性回归方程'相关系数及检

出限"结果如表 $ 所示#

表 >:b 种染料的线性范围(线性回归方程(

相关系数(检出限

染料
线性范围Y

%1H*_

C#

&

线性方程
相关

系数

检出限Y

%1H*\H

C#

&

酸性橙 #) ; W#)) >l#:[RRQ@-C![@QQ" )[::::@ )[)#;

酸性红 # ; W#)) >l#"[!;@:-CQ[@$R$ )[:::Q@ )[)#;

酸性红 #" ; W#)) >l#Q[QQ";-C#$[#:@R )[::::! )[)@)

酸性黑 # ; W#)) >l#$[@R:@-C$#[:@;Q )[:::Q) )[))@

酸性橙黄 $ ; W#)) >l"#[;):R-C:[Q;@; )[::::; )[):)

酸性紫 "! ; W#)) >l!R[@@$Q-C@[@!$Q )[:::Q; )[)!)

酸性蓝 @$ ; W#)) >l!Q[;)#)-C#[!"@: )[:::Q; )[#;)

*:;#*
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>=@:色谱分析

按实验所述方法对空白饮料中的加标样品进行

色谱分析"其色谱图如图 # 所示#

#-酸性橙 #)$$-酸性红 #$!-酸性红 #"$"-酸性黑 #$

;-酸性橙黄 $$@-酸性紫 "!$R-酸性蓝 @$

图 #A样品eD_/色谱图

>=G:方法的精密度和回收试验

分别将 )[);')[#')[$ 1HY_的酸性橙 #)'酸性

红 #'酸性红 #"'酸性黑 #'酸性橙黄 $'酸性紫 "!'酸

性蓝 @$ 的混合标准溶液添加到饮料空白样品中"按

试验所述方法平行测定 @ 次"结果如表 ! 所示# 结

果表明"平均回收率oQ)[;Z"相对标准偏差%INO&

]#[;RZ"说明本方法准确可靠#

表 ?:方法的加标回收率精密度
%* l@&

组分
加标量Y

%1H*_

C#

&

测得值Y

%1H*_

C#

&

INOYZ 回收率YZ

酸性橙 #) )[); )[)"#Q )[!$ Q![;

A )[#) )[)Q); #[;R Q)[;

A )[$) )[#R!# )[$R Q@[;

酸性红 # )[); )[)")@ )["@ Q#[$

A )[#) )[)Q$Q )[$@ Q$[Q

A )[$) )[#R@$ )[:Q QQ[)

酸性红 #" )[); )[)"#! )[!) Q$[;

A )[#) )[):#@ )[;R :#[@

A )[$) )[#:@R )[!: :Q["

酸性黑 # )[); )[)")@ )[;# Q#[$

A )[#) )[):)$ #[$" :)[)

A )[$) )[#:#$ )[!) :;[@

酸性橙黄 $ )[); )[)"#; #[)$ Q![$

A )[#) )[):)$ )["$ :)[$

A )[$) )[#:$" )[!# :@[$

酸性紫 "! )[); )[)"@R )[#R :![;

A )[#) )[):"@ )[:R :"[@

A )[$) )[#:!# )[!; :@[;

酸性蓝 @$ )[); )[)"$; )[": Q;[#

A )[#) )[)QQ$ )[;) QQ[$

A )[$) )[#QR# )[$# :![;

?:样品分析

依据笔者建立的测定方法"随机抽取市场上的

功能性饮料进行分析测定"各样品中均未检出酸性

橙 #)'酸性红 #'酸性红 #"'酸性黑 #'酸性橙黄 $'酸

性紫 "!'酸性蓝 @$ 工业酸性染料#

@:结论

在超声波辅助条件下"采用弱碱性溶剂提取样

品中的 R 种酸性工业染料# 通过快速简便的前处理

后"回收率高# 实验优化了高效液相色谱检测条件"

建立了同时测定功能饮料中 R 种酸性工业染料的分

析方法# 该方法操作简便'快速"灵敏度高"其回收

率和重复性能满足食品卫生质量检验部门对可食性

包装材料中酸性橙 #)'酸性红 #'酸性红 #"'酸性黑

#'酸性橙黄 $'酸性紫 "!'酸性蓝 @$ 工业染料的检

测要求#
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