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摘(要!目的(建立小麦粉中偶氮甲酰胺的高效液相色谱快速检测法" 方法(样品经二甲亚砜0丙酮混合溶剂超

声振荡提取!采用 6W‘NUbKL01)?色谱柱 %;.& !!t%:* !!!. %!&!流动相为 )& !!QL@86;+2% 水溶液!流速为
) !L@!KO!检测波长为 ;E. O!!进样量 ;& %L!二极管阵列检测器定量" 结果(偶氮甲酰胺在 &:&) e):&& !P@!L范

围内呈良好线性关系!相关系数 7h&:’’’ ;!E#I9%:<g!平均回收率为 ’.:’g$山东地区 ?. 份样品偶氮甲酰胺含

量检测结果均小于检出限!符合现行限量标准" 结论(本方法准确可靠!方便快捷!灵敏度高!适合于大批量小麦

粉中偶氮甲酰胺的检测"
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((偶氮甲酰胺$JdQVKBJÛQOJ!KVN"$4$%是一种速
效面粉增筋剂"其在干燥情况下不与面粉反应"但加
水搅拌成面团时能将小麦蛋白质内氨基酸的硫氢根
$0+6%氧化成为二硫键$0+0+0%"形成相互联结蛋白质
链"改善面团的韧性’弹性)) i;* ( 由于新麦制成的小
麦粉口感差"一些企业为了节约成本"在面粉制作中
使用含 $4$的熟粉剂以减少后熟小麦的使用量( 但
$4$在烘焙高温条件下可降解产生 &:)g的氨基脲
$bN!KNJÛJdKVN"+I3%"具有致癌性和诱变性)< i.* ( 欧
盟’澳大利亚’新加坡等国家已经禁止使用 $4$)** (

我国现行5c;E*&!;&))+食品添加剂使用卫生标
准,)E*中规定小麦粉中 $4$最大使用量为 %. !P@RP"
推荐使用量为 )& e;& !P@RP( 虽然我国已规定偶氮
甲酰胺在小麦粉中的使用限量"但小麦粉中偶氮甲酰
胺的检测方法仍处于研究阶段"尚无相应的国家标
准( 卫生部 ;&)) 年第 ? 号公告)?*文件附件 ; 中"对
作为食品添加剂的偶氮甲酰胺$含量 l’?:*g%推荐
的检测方法为硫代硫酸钠滴定法"此法不适用于对小
麦粉中微量偶氮甲酰胺的检测( 本文建立一种应用
高效液相色谱法$6,81%快速检测面粉中微量偶氮甲
酰胺的方法"较相关研究);"’*方法仪器条件要求低"操
作简单"高效灵敏"应用于对山东地区 ?. 份面粉样品
中偶氮甲酰胺的检测"结果理想(

)(材料与方法
):)(主要仪器与试剂

ZJ_NUb;*’. 型高效液相色谱仪$配自动进样器
和 [J_NUb;’’? 二极管阵列检测器"美国 ZJ_NUb%’
2$0bWb氮吹仪 $美国 2UPJOQ!J_KQO%’振荡器’离心
机’旋涡混合器(

二甲亚砜’丙酮均为分析纯"配制二甲亚砜0丙
酮$)p?"JKJ%提取液#硫酸为 32+ 级#有机相滤膜
$%. %!%#偶氮甲酰胺标准物质$溶剂为二甲亚砜"
) &&& !P@8"编号&;)<&*)&&*"美国 $BBMb_JOVJUV%#试
验用水均为一级(
):;(方法
):;:)(标准溶液配制

分别吸取偶氮甲酰胺标准溶液 &:)&’ &:.&’
):&&’.:&& !L于 )& !L容量瓶中"依次用二甲亚砜
溶液稀释并定容至刻度"摇匀( 同时采用标准原液
为最高浓度点"得到浓度分别为 &:&)’&:&.’&:)&’
&:.&’):&& !P@!L的标准系列使用液(
):;:;(样品处理方法

称取面粉样品约 . P$精确到 &:&) P%于 .& !L
塑料离心管中"加入 ;& !L二甲亚砜0丙酮溶液"室
温下涡旋 ; !KO"超声提取 <& !KO"? &&& U@!KO 离心

. !KO( 取 )& !L上层清液放置于刻度离心管中
<& f水浴中氮吹浓缩至 . !L"过 %. %!有机滤膜"
滤液 ;% D 内进行液相分析(
):;:<(色谱条件

色谱柱为 6W‘NUbKLPQLV 1)? $;.& !!t%:* !!"
. %!%"柱温 <. f"流速 ) !L@!KO"等度洗脱&)& !!QL@8
6;+2% 水溶液"检测波长 ;E. O!"进样量 ;& %L(

;(结果与分析
;:)(提取液的选择

偶氮甲酰胺极性较强"微溶于水"易溶于二甲
亚砜"微溶于丙酮等溶剂( 二甲亚砜粘度较大"提
取样品时易造成固0液两相不易分离"同时考虑到提
取时所需溶剂的体积"故选择二甲亚砜0丙酮混合溶
液$)p?"JKJ%为提取液(
;:;(提取液稳定性试验

取浓度为 ) !P@!L的偶氮甲酰胺标准溶液 ) !L
于试管中"用氮气吹至近干"加入二甲亚砜0丙酮提
取液 )& !L溶解"室温 ;. f放置( 于 ;% 和 %? D 分
别进样测定标准品提取液峰面积"观察其室温条件
下的稳定性( 结果表明在 ;. f条件下"偶氮甲酰胺
提取液 %? D 内稳定性良好(
;:<(精密度与回收率试验

选择不含偶氮甲酰胺的面粉为空白样品"分别添
加三种不同浓度的偶氮甲酰胺标准溶液"每份加标样
品平行测定 * 次( 方法平均回收率为 ’.:’g"E#I为
%:<g( 精密度及回收率测定结果见表 )"空白及
&:&. !P@!L标准溶液的色谱图分别见图 ) 和 ;(

表 )(精密度及回收率测定结果$3 h*%

/ĴLN)(4N_NU!KOJ_KQO UNbML_bQC‘UNBKbKQO JOV UNBQaNUW
加标浓度@$!P@RP% 实测值@$!P@RP% E#I@g 回收率@g

;&:& )’:; %:%E ’.:?
.&:& %E:* <:;< ’.:;
)&&:& ’*:* .:&? ’*:*

图 )(样品空白的色谱图
-KPMUN)(1DUQ!J_QPUJ!QĈLJOR bQLM_KQO

;:%(方法的线性范围’检出限与定量限
按 ):;:; 处理方法"在 ):;:< 色谱条件下"将浓

度为 &:&)’&:&.’&:)&’&:.&’):&& !P@!L的偶氮甲
酰胺标准溶液依次进样"得到回归方程为 Fh’:* t
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图 ;(&:.& !P@!L偶氮甲酰胺标准溶液色谱图
-KPMUN;(1DUQ!J_QPUJ!QCb_JOVJUV bQLM_KQO

)&*D=;:&$F为峰面积"D为偶氮甲酰胺的质量浓
度"!P@!L%"7h&:’’’ ;"偶氮甲酰胺在 &:&) e):&&
!P@!L范围内线性关系良好( 定量限为):& !P@RP
$#K)l)&%"可满足我国限量标准要求%. !P@RP的
检测范围(
;:.(面粉样品的检测

本次检测 ?. 份样品来自山东省 * 个地市农
贸市场及超市( 试验结果显示"本次检测的市售
小麦 粉 中 偶 氮 甲 酰 胺 含 量 均 小 于 检 出 限
$ 9):& !P@RP% "均合格(

<(小结
试验结果表明"本文建立的 6,81测定小麦粉

中的偶氮甲酰胺含量"前处理方法简单"缩短了分
(((

析时间"操作方便快捷"线性范围广"灵敏度及准确
度均达到检测要求( 应用本方法对山东地区面粉
样品进行检测"取得理想结果(
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摘(要!目的(建立食源性金黄色葡萄球菌的分型与溯源方法" 方法(以血浆凝固酶为目标基因!通过 ,1"方

法对食源性金黄色葡萄球菌进行鉴定!同时借助全自动微生物基因指纹鉴定系统%"K̂Q,UKO_NU&对其进行分型和类

聚状况分析" 结果(,1"方法可特异性鉴定金黄色葡萄球菌!"K̂Q,UKO_NU方法可将金黄色葡萄球菌分为 * 个亚型!

各亚型类聚状况平均分布" 结论(上述方法的建立可准确地将金黄色葡萄球菌进行鉴定和分型!分析类聚分布与

同源性关系!为食源性致病菌的快速鉴定与分型溯源提供技术手段"
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