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提 � 要� 介绍用反相高效液相色谱法k� ��� l测定食品中 � � 含量o样品经皂化�正己烷提取�正相 � ��� 净

化o用反相 � ��� 定量分析∀回收率为 |w {{h ∗ || zsh o批内和批间 Χς 分别为 t yuh 和 u tuh ∀分析了奶

粉�要素膳�肉松�儿保饮料等 {种食品中 � �含量o亦可用于各种食品中 � �分析∀

关键词� 高效液相色谱法o维生素 �o强化奶o食品

分类号� � yx{ � �u

�� 前言

维生素 �k� �l常被用于强化食品o以防治婴儿

佝偻病和成人骨质软化症∀国外从 zs年代起开始研

究用高效液相色谱法k� ��� l分析食品中 � �
�t�o方

法日趋成熟o但仍有改进的报道�u�∀ 国内亦有报

道�vow�o但样品处理较复杂o操作困难o提取溶剂毒性

大∀ 我们建立了牛奶和其它食品中 � � 的反相

� ��� 分析法o操作简单�回收率高∀

�� 材料与方法

� � � 仪器和试剂

高效液相色谱仪k� ¤·̈µ¶公司lo液体混合器o

电热恒温水浴锅∀

甲醇�无水乙醇�正己烷�环己烷�异丙醇��� �

和 � � 均为 � � 级∀维生素 �uo精确称取 ts°ªo甲醇

定容 tss°�op utε 冰箱储存∀

� � � 样品处理

取牛奶 tx°�k或干食品 xªl置于烧瓶中o加水

tx°��无水乙醇 tx°��� � s wª��� � z xªo混匀o

zxε 水浴皂化 vs°¬±∀ 冷却至室温o倾入分液漏斗

中o依次用水 tx°��无水乙醇 x°�和正己烷 wx°�

洗涤皂化瓶o倒入分液漏斗中∀ 振荡 ts°¬±o静止分

层∀两液界面若有乳化层o可加几滴无水乙醇轻轻摇

动即可消除∀ 下层皂化液放入另一分液漏斗中再用

wx°�正己烷提取o共萃取 v次∀ 抽提液依次用 xh

�� � xs°��蒸馏水 zx°��xxh 乙醇 zx°�振荡洗

涤o移入三角烧瓶oxsε 水浴减压蒸干∀ 残渣用正己

烷溶解移入试管o氮气吹干o加入正相色谱流动相

ussΛ�溶解备用∀

� � � 样品净化色谱条件

色谱柱}硅胶柱ktsΛ°ovs¦° ≅ w°° lo检测器

� � uxw±° o灵敏度 s sx� ©̧¶o流动相为正己烷Β 环

己烷ktΒ tlo含异丙醇 s {h o流速 t x°� °¬±∀

� � � 样品定量分析色谱条件

色谱柱}� t{柱ktsΛ° ovs¦° ≅ w°° lo检测器 � �

uxw±° o灵敏度 s st� ©̧¶o流动相为甲醇Β 水k|{Β

uo ς ς lo用前脱气o流速 s z°� °¬±∀

� � � 样品 ς ∆ 含量计算

在分析样品过程中o按不同时间将 � �u 标液进

样 v次o取其平均峰高k或峰面积l计算样品中 � �

含量∀

�� 结果与讨论

v t� 样品净化

食品中 � � 含量远低于干扰物o定量前需净化

富集∀ 本法用正相 � ��� 净化样品o以方法中简述

的色谱条件将 � �u 标液进样o测得的保留时间为

tv us°¬±∀注入试样 ysΛ�o收集保留时间为 tu xs∗

tw xs°¬±的洗脱液于试管中k图 t ¤l∀氮气吹干o残

留物溶于 tssΛ�甲醇o用于反相 � ��� 定量分析∀

我们探讨了样品净化中流动相对 � �保留时间的影

响∀ 正己烷与环己烷比例不变时o异丙醇加入量增

多o则 � �的保留时间缩短o反之延长∀加入 s {h 异

丙醇可以调节 � �的保留时间o使之与干扰物分离∀

� � � ς ∆ 的分离与定性

在上述反相 � ��� 条件下o� �u 和 � �v 的保留

时间均为 | sx°¬±k图 t ¥lo谱峰重叠∀ 本法是以

� �u作为标准定量分析样品中的 � �的∀ 测得值可

能是单一的 � �u 或 � �vo亦可能是两者混合物∀ 样

品分离图谱中保留时间为 | sv°¬± 的峰与标准品

� �u 的保留时间一致 k图 t ¦l∀ 样品加标进样o
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| sv°¬± 峰值升高o未见新峰出现o由此确认

| sv°¬±峰为 � �∀ 另外还分析了未强化 � �u 的鲜

牛奶o� �峰消失o进一步证实 | sv°¬±峰是 � �∀

� � � ς ∆ 定量分析

标准曲线}从 � �u 储备液中分别取 s tos uo

s vos w和 s x°�用甲醇定容至 ts°�o依次进样

tsousovsows和 xs±ªo以进样量与相应的峰高作图o

两者呈过原点的直线关系k ρ� s ||||l∀

图 �� 硅胶柱上牛奶提取物k箭头指处为收集 ς ∆ 洗脱液的起止时间lkαl�

Χ��柱上 ς ∆ � 标准品kβl和强化牛奶提取净化物kχl的色谱图

Φιγq�� ΧηροP ατογραP οφ P ιλκ εξτραχτσ ον σιλιχα kελυατε χολλεχτεδ χονταινινγ ϖιταP ιν ∆ ισ ινδιχατεδ βψ αρροωσl kαlo

στανδαρδ οφ ϖιταP ιν ∆ � ον ρεϖερσεδ -Sηασε χολυP νkβl ανδ φορτιφιεδ P ιλκkχολλεχτεδ ασ ιν βo ον ρεϖερσεδ -Sηασε χολυP νlkχlq

� � 回收率}在已知 � � 含量牛奶中加入 � �u wss

和 {ss�� o经与样品相同处理步骤操作o计算回收

率ox次回收率平均为 |y xuh oΧς 是 t z|h o表明

本法样品处理和净化过程中 � �损失少∀

� � � 定量分析精密度

一份已制备的样品液日内 x次分析平均值为

z{{�� �oΧς 是 t yuh ∀ xu天内不同日期重复测定

x次的精密度是 v t|h ∀ 这表明已净化的样品液储

存于低温冰箱kp utε l中短期内不分析o� � 的含

量无明显损失∀ 在本实验中我们还把一批牛奶连续

分析 y 次o每升强化量 wss�� o测得值为 wtx�� "

{�� oΧς 为 u tuh ∀ 此外本法连续分析了 |批工厂

生产的强化奶ox批强化量 wss�� ow批为 {ss�� o前

者测得值为 wsv�� " t{�� o后者为 {uy�� " |v�� o表

明本法准确性较好∀

� � � 几种食品中 ς ∆ 含量分析

用本法分析了要素膳�奶粉等 {种食品中 � �

含量k表 tl∀由于各食品成分不同o干扰物种类数量

各异o� � 含量亦相差大o分析时应考虑取样量和前

处理程序∀如肉松的脂类含量多o用牛奶样品皂化条

件不能将脂类完全皂化o但温度升至 |xε o并延长

皂化时间o可取得较好的分析结果∀

表 �� 几种食品中维生素 ∆ 的测定结果

Ταβλε �� Χοντεντ οφ ϖιταP ιν ∆ ιν σεϖεραλφοοδσ

样品名称

�¤° ³̄ ¶̈

含量

� ²±·̈±·

ktsp v�� ªl

要素膳� �¸̄¹¬¶¨̄ °̈ ±̈·¬¦²°³²̧ ±§ twvs

奶粉� � ¬̄® ³²º §̈ µ t{xs

肉松� �µ¬̈§° ¤̈·©̄²¶¶ yuss

母乳奶粉� � °̧ ¤±¬½̈ §° ¬̄® ³²º §̈ µ twxs

儿童保健饮料� �«¬̄§µ̈± «̈ ¤̄·«§µ¬±® tyus

奶麦粉� � ¬̄® º «̈ ¤·³²º §̈ µ t|us

混合蛋白质� � ¬» §̈³µ²·̈¬±¶ zs|s

强化奶� �²µ·¬©¬̈§° ¬̄® z{{

� � 本方法与国内同类方法比较减少了脂抽提�硅

藻土柱分析�皂土柱分析等 x个步骤�v�o操作简便�

快速�费用低�稳定性好o可用于各种食品中 � � 含

量分析∀
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山东省理化分析测试协会色谱专业委员会成立大会

暨山东省第五届色谱学术报告会在济南召开

� � 为了推动色谱分析技术的普及和提高o开展学术交流o对科研�开发和生产部门提供咨询

和建议o协助省科委在仪器配置和管理方面做些工作o山东省理化分析测试协会色谱专业委员

会于 t||y年 ts月 tz日在济南召开了成立大会o并和山东省化学化工学会于 ts月 tz∗ t{日

在济南市共同举办了�山东省第五届色谱学术报告会�∀

ys多名学术会议代表来自全省科研院所�高等院校和厂矿企业o省内色谱界知名专家�学

者被邀请出席了会议∀ 会上o国内外有关色谱仪器的生产厂家进行了产品介绍和仪器展示∀

学术报告会共收到气相色谱�液相色谱�色谱 质谱�薄层扫描和毛细管电泳等方面的论文

yw篇∀不少论文具有较高的学术水平和较高的使用价值∀经代表充分酝酿推荐�色谱专业委员

会审核评定o大会选出 uy篇优秀论文∀

代表们普遍认为这次报告会学术气氛浓厚o文集编辑印刷质量高o会议组织筹备周密o整

体学术水平高于往届o是一次成功的学术会议o它必将进一步促进山东省色谱技术的普及和提

高∀

k山东省理化分析测试协会办公室l
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