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$$合成色素通常是以苯’甲苯’萘等化工产品为
原料"经过一系列有机反应合成的着色剂 (%) "其因
价格低廉"染色性能好及用量少而被广泛应用* 我
国现行 +N&#?"!&"%% -食品添加剂使用卫生标
准. (&)规定"柠檬黄’新红’苋菜红’胭脂红’日落黄’

亮蓝’酸性红等色素不允许添加于肉制品中"诱惑
红’赤藓红只允许限量添加于西式火腿’灌肠类等
肉制品中* 红色 &+和酸性橙#非食品添加剂"不
得在食品中使用* 有监测报道 (! e’) "已批准作为食
品添加剂使用的食用色素在肉制品中超范围使用"

酸性橙#和红色 &+等对人体有害的非食品添加剂
违法添加于肉制品中 () e?) "因此构建同步检测肉制
品中多种合成色素的方法"对于提高检测效率’有
效实现食品安全监管具有重要意义*

%$材料与方法
%:%$材料
%:%:%$样品

在武汉市随机抽检了超市’集贸市场’专卖店
及餐饮店的肉制品 &)* 件$其中超市 ?! 件’集贸市
场 %&? 件’专卖店 )% 件’餐饮店 %* 件%*
%:%:&$主要仪器与试剂

‘JUQTYQ&?*) 型高效液相色谱仪’‘JUQTY&**7
型二极管阵列检测器"‘2s?LL固相萃取小柱
$%)" ]/"!" !]%"N1&%%9’1V,!%" 电子天平"超声
波清洗器’高速冷冻离心机’氮吹仪’固相萃取装置*

标准品&柠檬黄’苋菜红’胭脂红’日落黄’亮蓝
$浓度均为 ":)"" ]/.]O"中国计量科学研究院%"新
红’诱惑红’红色 &+’酸性红’赤藓红’酸性橙#$纯
度分别为 *&:"<’7!:"<’?":"<’**:"<’*%:#<’
7#:"<"德国 9T(3DTQGYUSTCQT+]RM%*

%:"" ]/.]O新红’诱惑红’红色 &+’酸性红’赤
藓红’酸性橙#各标准储备溶液&分别准确称取新
红’诱惑红’红色 &+’酸性红’赤藓红’酸性橙#标准
品 %":7#’%&:")’%?:?#’%":%"’%":*%’%%:’* ]/"分
别置于 ? 个 %" ]O容量瓶中用水定容至刻度"其中
赤藓红和酸性橙#在称取固体标准溶解时需要加
入少量甲醇溶解后再加水定容 $’ k避光"保存期
? 个月% *

)":" !/.]O%% 种色素混合标准溶液&分别准确
吸取 ):"" ]O浓度均为 ":)"" ]/.]O的柠檬黄’苋
菜红’胭脂红’日落黄’亮蓝各标准溶液及 &:)" ]O

浓度均为 %:"" ]/.]O的新红’诱惑红’红色 &+’酸
性红’赤藓红’酸性橙#各标准溶液置于 )" ]O容量
瓶中用水定容至刻度$’ k避光"保存期 & 个月%*

甲醇’乙腈 $色谱纯 %"乙酸铵’石油醚&沸程

!" i?" k’乙醇’氨水$&7< i!"<%’乙醇氨水水溶
液$#h&h%"*+*%’冰乙酸’海沙$化学纯%除另有说明
外"所用试剂均为分析纯"水为+N.V??7&!&""7 规
定的一级水*

乙酸铵溶液 $":"& ]SO.4%&称取 %:)’ /乙酸
铵"加水至 % 4"溶解"经 ":’) !]水系滤膜过滤#乙
醇氨水水溶液$#h&h%"*+*%&取 #"" ]O乙醇’&"" ]O
氨水’%"" ]O水混合均匀#乙酸溶液$%h*"*+*%&取
%"" ]O冰乙酸’*"" ]O水混合均匀*
%:&$方法
%:&:%$样品处理

提取&称取 & /样品$精确至 ":"% /%"捣碎后置
)" ]O离心管中"与 &:" /海砂混合均匀后"加入
%" ]O石油醚"振摇并超声 %" ]IG$注意放气%"’ k"
%" """ T.]IG 离心 %" ]IG 后弃去醚层"必要时重复
上述过程以保证脱去样品脂肪完全* ’" k下氮吹
挥去多余石油醚后"加入 %) ]O乙醇氨水水溶液并
振摇 %" ]IG"超声 !" ]IG 以提取色素"%" """ T.]IG

离心 %" ]IG 后将溶液转入 %"" ]O烧杯"残渣重复提
取 & 次* 分次收集的提取液合并后于 7" k水浴蒸
发至总体积 %" ]O"用乙酸溶液调至弱酸性 $ WMj
) i?%"加入 ) ]O乙腈’) ]O水为试样溶液*

净化&将试样溶液转移至经 ) ]O甲醇’) ]O水
活化的 ‘2s?LL固相萃取小柱"依次用乙腈’甲醇
和水洗涤 & 次$) ]O.次%"抽滤至近干后"用 %& ]O

乙醇氨水水溶液洗脱"全部过程流速低于 % ]O.]IG*

洗脱液于 ’" k下氮气吹至 ":) i% ]O"用乙酸溶液
调至中性"加入 &"" !O甲醇并用水定容至 ) ]O"经
":’) !]聚四氟乙烯$1Vf3%有机滤膜过滤后进行
高效液相色谱,二极管阵列检测器 $M14L,192%

测定*
%:&:&$标准溶液系列

%% 种色素混合标准溶液系列&吸取 &""’’""’
% """’& """’! """’’ """ !O的 )":" !/.]O%% 种色
素混合标准溶液分别置于 %" ]O容量瓶中"用水定
容 至 刻 度" 为 %:""’ &:""’ ):""’ %":"’ %):"’
&":" !/.]O标准溶液系列$’ k避光"保存期 % 周%*
%:&:!$色谱条件

6K]]QUTK,L%7 色 谱 柱 $ ’:? ]] g&)" ]]"
) !]%"流动相梯度洗脱"洗脱程序见表 %"流速
%:" ]O.]IG"柱温 !) k"检测波长 ’"" i7"" G]"进
样量 %" !O*

&$结果与分析
&:%$色谱图

在 %:&:! 色谱条件下柠檬黄’新红’苋菜红’胭
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$$$ 表 %$流动相梯度洗脱程序
VJROQ%$+TJZIQGU]SRIOQWDJYQ

时间.]IG ":"& ]SO.4乙酸铵.< 甲醇.<

":" *&:" 7:"

’:" *&:" 7:"

#:" ?):" !):"

%%:" )":" )":"

%’:" ):" *):"

%#:" ):" *):"

%#:% *&:" 7:"

&*:" *&:" 7:"

脂红’日落黄’诱惑红’红色 &+’亮蓝’酸性红’赤藓
红’酸性橙#的色谱峰全部基线分离"标准溶液’阳
性样品’加标样的色谱保留时间和最大吸收波长重
现性良好"色谱图见图 %’&"光谱图见图 !"保留时间
和最大吸收波长见表 &*
&:&$标准曲线与检出限

%%种色素标准曲线 "均 w":***"在 %:"" i&":"
!/.]O浓度范围内与峰面积呈良好的线性关系* 以信
噪比 6.Ej! 计算检出限$样品取样 & /定容至 ) ]O
计%"回归方程’相关系数和方法检出限见表 &*

注&%:柠檬黄’&:新红’!:苋菜红’’:胭脂红’):日落黄’?:诱惑红’#:红色 &+’7:亮蓝’*:酸性红’%":赤藓红’%%:酸性橙#

图 %$%% 种色素混标溶液色谱图$%":" !/.]O%

fI/FTQ%$LDTS]JUS/TJ]SCYUJGZJTZYYSOFUISG IGBOFZIG/%% JTUICIBIJOWI/]QGUY

注&%:柠檬黄’&:新红’!:苋菜红’’:胭脂红’):日落黄’?:诱惑红’#:红色 &+’7:亮蓝’*:酸性红’%":赤藓红’%%:酸性橙#

图 &$阳性样品及样加标色谱图$%% 种色素均加入 ):"" ]/.8/%

fI/FTQ&$LDTS]JUS/TJ]SCWSYIUI_QYJ]WOQJGZ IUYYWI8QZ YJ]WOQ

表 &$%% 种色素保留时间’最大吸收波长’回归方程和方法检出限
VJROQ&$=QUQGUISG UI]Q" \J_QOQG/UD SC]ĴI]F]JRYSTWUISG" TQ/TQYYISG QaFJUISG JGZ ]QUDSZ ZQUQBUISG OI]IUYSC%% YQOQBUQZ WI/]QGUY

合成色素 保留时间.]IG 最大吸收波长.G] 回归方程 " 方法检出限.$]/.8/%

柠檬黄 7:’ ’&? Aj&:*# g%"’0@%:%! g%"! ":*** 7 ":"’

新红 7:? )"# Aj!:%! g%"’ 0@%:*% g%"! ":*** 7 ":"’

苋菜红 7:* )&& Aj&:’& g%"’ 0@%:"& g%"! ":*** * ":")

胭脂红 %":% )%" Aj&:’& g%"’ 0@%:!) g%"! ":*** 7 ":")

日落黄 %":7 ’7! Aj!:"" g%"’ 0@%:?" g%"! ":*** 7 ":")

诱惑红 %%:* )"7 Aj!:&* g%"’ 0@%:7* g%"! ":*** 7 ":")

红色 &+ %&:! )!’ Aj!:!% g%"’ 0@%:%* g%"! ":*** 7 ":")

亮蓝 %’:! ?&* Aj?:7* g%"’ 0@!:#% g%"! ":*** 7 ":"&

酸性红 %’:# )%* Aj%:*7 g%"’ 0@*:?% g%"& ":*** * ":"?

赤藓红 %?:" )!" Aj?:&" g%"’ 0@!:&* g%"! ":*** 7 ":"&

酸性橙# %?:& ’7? Aj&:** g%"’ 0@%:!? g%"! ":*** 7 ":"!

&:!$精密度及加标回收率
对 %% 种色素标准溶液中 %":" !/.]O浓度点连

续测定 ? 次"BCI平均保留时间均 l":%<"BCI峰面积均 l

":)<"仪器重现性良好* 选择含有色素的肉制品样
品"经粉碎后称取 %& 份 $&:"" /.份%平行样"其中
? 份为本底"? 份分别加入 &"" !O)":" !/.]O的 %% 种
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图 !$%% 种色素混合标准溶液光谱图$%":" !/.]O%

fI/FTQ!$6WQBUTS/TJ]YSC%% WI/]QGUY]ÎQZ YUJGZJTZ YSOFUISG

色素混标溶液为加标回收"加标量为 ):"" ]/.8/"用
%:&方法测定"准确度’精密度结果见表 !* 用 %% 种色
素混合标准溶液作外标定量"该方法回收率和重现性
良好"结果准确可靠*

表 !$肉制品 %% 种色素测定结果’加标回收率

及精密度$- j?%

VJROQ!$9QUQBUISG" TQBS_QTKTJUQYJGZ JBBFTJBIQYSC

%% WI/]QGUYIG WTSBQYYQZ ]QJUWTSZFBUY

合成色素
样品本底值
.$]/.8/%

样品加标
测定值
.$]/.8/%

平均回
收率
.<

BCI
.<

柠檬黄 E9 ’:’* 7*:* %:’
新红 E9 ’:%’ 7&:7 %:!
苋菜红 E9 ’:&! 7’:? %:!
胭脂红 E9 ’:’# 7*:’ !:%
日落黄 &:%& ?:?# *":* &:%
诱惑红 E9 ’:)7 *%:) %:)
红色 &+ &:’? #:"? *&:& &:%
亮蓝 E9 ’:)7 *%:? %:!
酸性红 &:)" #:)’ %"":7 &:*
赤藓红 E9 ’:"? 7%:% ’:*
酸性橙# E9 ’:!% 7?:& %:?

注&E9为未检出

&:’$样品处理条件的选择
在样品处理提取色素时"加入海砂可有效防止

样品粘结成团"增加样品的分散性"能够提高色素
的提取效率* 当提取液挥发至 %" ]O时有些样品溶
液会有不溶物产生"加入乙腈可溶解"并且对目标
物净化无影响*

经试验验证"样品前处理使用 ‘2s固相萃取
小柱比使用聚酰胺粉节约试剂和时间"赤藓红需要
%& ]O洗脱液才能保证较高的回收率* 洗脱液浓缩
后会使赤藓红和酸性橙#等色素的溶解度降低"需
要加入少量甲醇溶解"否则会使结果偏低* 醋酸纤
维滤膜和尼龙滤膜均可吸附部分色素"去除样品制
备液中的颗粒物可选用 ":’) !]1Vf3滤膜过滤或
经 %" """ T.]IG 离心 %" ]IG*
&:)$色谱条件的选择

流动相种类选择甲醇和 ":"& ]SO.4乙酸铵溶
液"采用梯度洗脱$见表 %%"%% 种色素均基线分离"采
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用 6K]]QUTK,L%7色谱柱"柱温 !) k"流速 %:" ]O.]IG"
!" ]IG 内可完成检测$见图 %%* 6K]]QUTK,L%7色谱柱
$’:? ]]g&)" ]]") !]%与 3BOIWYQs9N,L%7色谱柱
$’:? ]]g&)" ]]") !]%比较"前者具有更低的检出限*
&:?$检测器及波长的选择

现行的国家标准方法采用单一紫外 &)’ G]波
长"紫外区背景吸收值高"干扰大"难以满足定性
和定量的要求* 本方法采用二极管阵列检测器"
定性具有更强的优越性"可避免假阳性发生* 同
时采用 ’"" i7"" G]波长进行扫描"所有色素在
此波长范围内均有特征吸收峰"此波段处于可见
区"背景吸收低干扰少"采用各自特征吸收波长进
行定量灵敏度更高*
&:#$方法应用

按照 %:& 方法"&"%! 年测定了 &)* 件肉制品
$其中猪肉制品 %?) 件’牛肉制品 ’? 件’家禽制品
’’ 件’混合肉制品 ’ 件%中 %% 种色素"效果良好"结
果见表 ’* 从图 & 可见"样品经本方法处理后"色谱
图基线平滑"且没有明显干扰峰*

表 ’$&)* 件肉制品 %% 种色素检测结果
VJROQ’$9QUQBUISG SC%% JTUICIBIJOWI/]QGUYIG &)* WIQBQYSC

WTSBQYYQZ ]QJUWTSZFBUY

合成色素
检出数.份

猪肉 牛肉 家禽 混合肉
含量范围
.$]/.8/%

检出率
.<

柠檬黄 " " ) " ":’# i?:?7 %:*!
新红 " " " " E9 ":""
苋菜红 % " " " %:!* ":!*
胭脂红 &! " ! % ":)# i&?:" %":’"
日落黄 ’% ! %& % ":!% i%’’ &&:""
诱惑红 &’ " " " %:!" i!):" *:&#
红色 &+ %’ " " " ":%& i’:’’ ):’%
亮蓝 " " " " E9 ":""
酸性红 %) " " " ":## i#:*7 ):#*
赤藓红 " " " " E9 ":""
酸性橙# " " " " E9 ":""

注&E9为未检出

!$小结
近年来"尽管类似的同步检测方法学研究也偶

见报道 (%"# e*) "但多以基质相对简单的饮料类食品为
检测对象"其是否适用于基质更为复杂’干扰物质
更多且普遍食用的肉制品有待探讨* 目前"我国尚
未颁布同时检测肉制品中 %% 种色素的国标方法"本
方法以基质复杂的肉制品为检测对象"构建了同时
测定肉制品中 %% 种合成色素的 M14L,192分析方
法"与 +N.V)""*:!)!&""! -食品中合成着色剂的
测定. (%")方法相比"增加了诱惑红’红色 &+’酸性红
和酸性橙#等检测项目"且方法仍然具有较高的选
择性和灵敏度"回收率和重现性良好"能够提高工
作效率"可应用于肉制品色素检测*
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