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实验技术与方法
高效毛细管区带电泳.间接紫外法测定食品中三氯蔗糖
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摘"要!目的"建立利用毛细管区带电泳.间接紫外法测定食品中三氯蔗糖的方法" 方法"样品用超纯水提取!离

心所得的上清液直接进样!以未涂层熔融石英毛细管)&# &Ig*#’$ 4I*为分离柱!/ II@A1V/!&.二硝基苯甲酸 l

!# II@A1V磷酸钠 l!$ II@A1V氢氧化钠)L7q!$’&+* l#’& II@A1V十六烷基三甲基溴化铵为分离缓冲液$检测波

长 $## ;I!分离电压 m$# Hj" 采用校正峰面积外标法进行定量" 结果"方法检出限为 !# IK1V!定量限为 /# IK1V!

线性范围为 /# _/## IK1V!线性相关系数 &q#’000 !" 低#中#高 / 个质量浓度)-##*# 及 +# IK1V*的加标回收率分别

为 !#+’!‘#!#$’*‘#!#/’&‘!相对标准偏差)KB?*分别为 !’/‘#!’/‘及 !’#‘!方法精密度为 $’#‘" 结论"本研

究样品前处理操作简单!$# I>; 之内即可完成三氯蔗糖的含量分析)预清洗 * I>;!分离 !/ I>;*!实现了与其结构相

似但又同时存在于食品中蔗糖的分离!且试剂及样品消耗量少!适用于实验室对于食品中三氯蔗糖的检测"
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""近年来&食品工业已开发出一些质量好)安全 性高的非营养性甜味剂&三氯蔗糖就是其中一种有
代表性的甜味剂 -!. &其优点是高甜度 #蔗糖甜度的
*## 倍以上$)口感与蔗糖相似)无后苦味)储存期
长)无毒副作用)抗龋齿等 -$. "三氯蔗糖具有低热
值&不参与人体新陈代谢&不会引起肥胖及血糖波
动等特点 -/. * 因此&世界各国均已批准其在食品加
工中使用&我国也允许在约 /# 种食品中限量添
加 --. &添加量一般在 #’$& _!’& K1HK之间 -&. * 其中
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典型的食品包括焙烤糕点)罐头)果酱)饮料)蜜饯
凉果)调味料)配制酒等* 因此建立食品中三氯蔗
糖的检测方法十分必要 -*. *

三氯蔗糖水溶性好&且与性质极其相似的蔗糖
总是同时存在于食品中&给色谱分离带来困难&因
此文献报道的高效液相色谱法#7]V=$ -).!!.或离子
色谱法#Q=$ -!$.大多采用梯度洗脱进行分离而使得
分离时间一般在 /# _&# I>;&不利于大量样品分
析 -!#.!!. * 气相色谱法 #Y=$的样品前处理需 !$ _
$- 6&前处理时间越长&测定结果带来误差越大 -!/. *

此外还有高效液相色谱.串联质谱法 #7]V=.̂E1
Ê $ -!-. ) 高 效 液 相 色 谱.蒸 发 光 散 射 # 7]V=.
RVEW$ -)&!&.!*. )高效液相色谱.紫外衍生法 -*. &但基本
原理都是采用 7]V=进行分离* 而高效毛细管电泳
#7]=R$以其较 7]V=高 $ _/ 个数量级的分离效率
而适合糖分析* 然而&三氯蔗糖因甜度高&添加较
少的量即可获得所需的甜味&因此对方法的检测灵
敏度提出了较高要求* 目前国内外文献报道的三
氯蔗 糖 的 7]=R 分 析 方 法 的 检 出 限 一 般 在
$+ IK1V甚至更高 -!).!+. * 为进一步提高检测灵敏
度&本研究在文献基础上&采用新的分离缓冲体系&

建立了高效毛细管区带电泳.间接紫外法测定食品
中三氯蔗糖的新方法&提高了检测灵敏度&使检出
限可达 !# IK1V*

!"材料与方法
!’!"材料
!’!’!"样品

食品样品均购于北京市某超市&分为罐头类)
话梅类)乳饮料类)八宝粥类及固体果珍 & 类共 + 份
样品*
!’!’$"主要仪器与试剂

]1,=R Ŵd型毛细管电泳仪 #配备紫外检测
器&美国 JB4HI<;$)内径 &# &I未涂层熔融石英毛
细管#河北永年锐沣色谱配件有限公司$),!!JE$&
型均质仪#德国 Qk,$)(.&#,型酸度计#北京北研兴
电力仪表有限责任公司$)超纯水器)高速离心机)
旋涡混合器*

苯甲酸钠#分析纯$)/&&.二硝基苯甲酸 #分析
纯$均购自国药集团化学试剂有限公司&十二水合
磷酸钠#优级纯&中国医药公司北京采购供应站$&
8<T7#优级纯$&十六烷基三甲基溴化铵#=Z,J&纯
度"00‘&西格玛奥德里奇#上海$贸易有限公司.&

三氯蔗糖标准品 #7Tk$+!&UE]参考标准&美国
%T=%jQVVR$&甜蜜素标准品 #,#$-$#+/&纯度 q
00‘&美国 ,4C@GTC<;>4G$&糖精钠#Y!//!##*&纯度

q0+‘&上海阿拉丁生化科技股份有限公司$&蔗糖
标准品#$0+.!$+=&纯度 q00‘$)果糖标准品#!0+.
&#J&纯度 q00‘$)葡萄糖标准品#$/-.!&J&纯度 q
0+‘$ 均 购 自 美 国 =6BIGBCO>4B& 柠 檬 酸 标 准 品
#J=JV #̂!/&j&纯度 q00‘&美国 E>KI<$&山梨酸
钾标准品#R]8!J.7R&纯度"00‘&梯希爱上海化
成工业发展有限公司$&试验用水为超纯水*
!’$"方法
!’$’!"标准溶液的配置

/&&.二硝基苯甲酸储备液配置#) II@A1V$%称
取 #’#)- K/&&.二硝基苯甲酸置于 &# IA试剂瓶中&

加入 &# IA超纯水&放置在装有水 #约 !## h$的
!## IA烧杯中&超声溶解 !& I>;&摇匀后于室温放置
备用&注意室温低时会有析晶现象&用前可置
于 !## h水浴中快速加热溶解*

三氯蔗糖标准储备液配置%称取 !## IK三氯蔗
糖标准品于 !# IA容量瓶中&用超纯水溶解定容至
!# IA&配成质量浓度为 !# K1V三氯蔗糖标准储备
液&转移至 !# IA塑料离心管中&- h冰箱保存*
!’$’$"样品前处理

液体样品#如水果罐头$用移液器移取 ! IA罐
头中的液体#同时称取其质量$&置于 !# IA塑料离
心管中&加水定容至 & IA&摇匀后取上清液 ! IA&过
#’-& &I滤膜&置于 !’& IA离心管中备用&进样前
转移至 $## &A]=%管中进样测定* 固体样品先用
均质仪粉碎或剪刀剪碎&然后称取 #’/ K于 !# IA塑
料离心管中&加入 & IA超纯水&超声提取 !& I>;&
0 ### C1I>; 离心 !# I>;* 将 上 清 液 取 出&

过 #’-& &I滤膜后直接进样*
!’$’/"毛细管的预处理

新的毛细管分别用 ! I@A1V8<T7洗 $# I>;)水
洗 & I>; 及分离缓冲液洗 & I>;* 每次进样前&用
! I@A1V8<T7)超纯水及分离缓冲液分别洗$ I>;&

以保证迁移时间及校正峰面积的重现性*
!’$’-"仪器条件

毛细管 # &# &I g*#’$ 4I$& 分离缓冲液%
/ II@A1V/&&.二硝基苯甲酸 l!# II@A1V磷酸钠 l
!$ II@A1V氢氧化钠 # L7q!$’&+ $ l#’& II@A1V
=Z,J"分离电压.$# Hj&检测波长 $## ;I&样品室温
度 !& h&进样压力 /’-& H]<&进样时间 $# G&工作电
流约 $-’+ &,*

$"结果与分析
$’!"探针及检测波长的选择

三氯蔗糖属高倍甜味剂&在食品中添加较少的
量&即可达到甜味效果&因此&对检测方法的灵敏度
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有较高要求* 由于它无特征紫外吸收&故本试验采
用间接紫外法进行测定&其中探针 #添加到分离缓
冲液中且有紫外吸收的物质$及检测波长的选择是
关键* 山梨酸是糖分析中比较好的探针 -!0. &然而并
不是三氯蔗糖分析的较好探针* 根据文献-!).!+.&
以 /&&.二硝基苯甲酸为探针&$/+ ;I为检测波长&
实现了食品中三氯蔗糖的测定* 考虑到 $## ;I处
附近的检测波长&可获得绝大多数物质的高灵敏度
检出&故本研究仍以 /&&.二硝基苯甲酸为探针* 分
别比较了 $##)$/+)$&- ;I处波长的检测灵敏度&结
果表明 $## ;I处检测灵敏度更高* 故本试验选用
$## ;I为检测波长*
$’$"探针浓度的选择

探针的浓度越低&检测的灵敏度就越高 -$#. &但
必须注意的是若浓度过低&电迁移扩散而导致待测
物的峰展宽 -$!. &从而影响待测物的灵敏度* 本试验
由于探针本身的水溶性不理想&通过预试验能完全
溶解的浓度为 + II@A1V&故探针浓度一般选择 $ _
+ II@A1V之间* 保持分离缓冲液中其他组分的浓度
不变&/&&.二硝基苯甲酸的浓度为 $ _& II@A1V时&
三氯蔗糖的峰迁移时间逐渐增加&并与蔗糖峰达基
线分离&由于 $ II@A1V/&&.二硝基苯甲酸浓度过
低&使得待测物峰展宽&影响灵敏度结果* 当浓度
增加至 & II@A1V时&三氯蔗糖与蔗糖的峰分离变
差&但峰高略有增加* 故本试验将将 /&&.二硝基苯
甲酸的浓度定为 / II@A1V&见图 !*

注%! 为三氯蔗糖"$ 为蔗糖"/ 为未知化合物"<)M)4表示

/&&.二硝基苯甲酸的浓度分别为 $)/)& II@A1V

图 !"/&&.二硝基苯甲酸浓度对三氯蔗糖与蔗糖间

分离的影响
(>K:CB!"R55B4?G@5?6B4@;4B;?C<?>@; @5/&&.D>;>?C@MB;[@>4

<4>D @; ?6BGBL<C<?>@; @5G:4C<A@GB<;D G:4C@GB

$’/"分离缓冲体系及其浓度的选择
糖的解离常数 Lk<通常在 !$ _!- 之间&磷酸盐

的紫外吸收低&其 Lk</ q!$’/*&缓冲 L7范围在

!!’/* _!/’/* 之间&是较理想的分离糖的缓冲体
系* 间接紫外法需选用低浓度盐作为缓冲溶液&浓
度通常控制在 & _!# II@A1V之间 -!0. * 此外&分离
缓冲 溶 液 具 有 缓 冲 能 力 的 最 低 浓 度 一 般
为 !# II@A1V-$$. *

本试验考察了浓度为 &)!#)!$)!& II@A1V磷酸
钠对三氯蔗糖与蔗糖分离的影响&随着磷酸钠浓度
的增加&三氯蔗糖与蔗糖间的分离度逐渐增加&但
灵敏度逐渐下降* 当磷酸钠浓度达 !& II@A1V时&
三氯蔗糖与蔗糖峰展宽&故磷酸钠的最佳浓度为
!# II@A1V&见图 $*

注%! 为三氯蔗糖"$ 为蔗糖"/ 为未知化合物"<)M)4)D 表示

磷酸钠的浓度分别为 &)!#)!$)!& II@A1V

图 $"磷酸钠浓度对三氯蔗糖与蔗糖分离的影响
(>K:CB$"R55B4?G@5?6B4@;4B;?C<?>@; @5G@D>:IL6@GL6<?B

@; ?6BGBL<C<?>@; @5G:4C<A@GB<;D G:4C@GB

$’-"分离缓冲溶液 L7或 8<T7浓度的优化
分离缓冲溶液 L7影响电渗流及待分析物所带

电荷&从而影响分析物的迁移时间和分离效率* 在
其他试验条件不变的情况下& 考察了 !#) !$)
!& II@A1V8<T7对三氯蔗糖及蔗糖间分离的影
响&见图 /* 随着 8<T7浓度的增加&三氯蔗糖及蔗
糖的灵敏度逐渐降低&但分离度增加* 当 8<T7浓
度增至 !& II@A1V&三氯蔗糖峰形略有变形且三氯
蔗糖与蔗糖之间的分离度比加入 !$ II@A1V8<T7
时略有降低* 故 !$ II@A1V8<T7为最优试验条
件&相应 L7q!$’&+&符合磷酸钠体系的最佳缓冲范
围# L7q!!’/ _!/’/$的要求&根据文献-!).!+.所
用分离缓冲体系为 / II@A1V/&&.二硝基苯甲酸及
$# II@A1V8<T7#L7q!$’!$&该体系的 L7超出了
/&&.二硝基苯甲酸的缓冲范围# L7q!’)) _/’))$&
而单一的氢氧化钠溶液也不是缓冲溶液&故本试验
获得了更理想的准确性及重现性*
$’&"工作曲线)线性范围)检出限和精密度

将三氯蔗糖的储备液用水逐级稀释成 /#))#)
!!#)!&#)!0#)$/#)$)#)/## IK1V标准工作液&在优
化的电泳条件下依次进样分析&校正峰面积外标法
定量* 校正峰面积 #’$与质量浓度 #=&IK1V$间呈
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注%! 为三氯蔗糖"$ 为蔗糖"/ 为未知化合物"<)M)4表示

氢氧化钠的浓度分别为 !#)!$)!& II@A1V

图 /"氢氧化钠浓度对三氯蔗糖与蔗糖分离的影响
(>K:CB/"R55B4?G@5?6B4@;4B;?C<?>@; @5G@D>:I6FDC@N>DB

@; ?6BGBL<C<?>@; @5G:4C<A@GB<;D G:4C@GB

良好线性关系&线性回归方程为 ’q$’+&&0=l
$-’))-&相关系数 &q#’000 !&线性范围为 /# _
/## IK1V&检出限为 !# IK1V# BIMq/$&定量限为
/# IK1V#BIMq!#$*

将 )#)!&#)$/# IK1V三氯蔗糖标准溶液分别连
续进样 ) 次&以考察仪器精密度#KB?$* 校正峰面积
的KB?分别为 /’*‘)/’0‘)$’!‘* 按 !’$’$ 部分中
的方法平行处理 ) 份样品进样测定&由于未能检测到
样品中的三氯蔗糖&故将加标样品#/& IK1V$作为阳
性样品&以考察方法精密度&其 KB?为 $’#‘*
$’*"回收率试验

以罐头样品为空白样品&按 !’$’$ 前处理方法&
分别添加 -#)*#)+# IK1V/ 个水平进行加标回收试
验&电泳图见图 -* 每个加标水平平行处理 & 份样
品进行测定&结果见表 !*

注%! 为三氯蔗糖"$ 为蔗糖" <为 +# IK1V三氯蔗糖标准"

M 为空白样品" 4为空白样品加 +# IK1V三氯蔗糖标准

图 -"空白样品加标的电泳图
(>K:CB-"RAB4?C@L6@CBKC<IG@5GL>HBD MA<;H G<ILAB

表 !"方法的加标回收率结果#( q&$

Z<MAB!"%BG:A?G@5?6BIB?6@D CB4@OBCF?BG?
加标水平1#IK1V$ 平均回收率1‘ KB?1‘

-# !#+’! !’/
*# !#$’* !’/
+# !#/’& !’#

$’)"样品分析及干扰试验
对罐头类)话梅类)乳饮料类)八宝粥类及固体

果珍 & 类食品共计 + 份样品进行检测分析&均未检
出三氯蔗糖*

分别将质量浓度均为 &## IK1V的食品中常见
防腐剂#山梨酸)脱氢乙酸及苯甲酸$及甜味剂#蔗
糖)果糖)葡萄糖)阿斯巴甜$进行干扰试验&均未见
干扰&显示了本方法的高选择性*

/"小结
本文所建立的采用 /&&.二硝基苯甲酸为探针

的高效毛细管区带电泳.间接紫外法检测食品中三
氯蔗糖的方法&仅采用简单的无机盐分离缓冲体
系&实现了三氯蔗糖与蔗糖的同时分离&消除了蔗
糖干扰* 在灵敏度)分离度及定量重现性方面较文
献方法均有很大提高&且食品中共存的常见防腐剂
及甜味剂等不干扰三氯蔗糖的测定* 该法样品前
处理简单&无需使用有机溶剂&适用于食品中三氯
蔗糖的日常检测*
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实验技术与方法
建立同时快速测定动物源性食品中 !) 种农药的
在线凝胶渗透色谱.气相色谱.质谱联用法

吕飞!!李华东!!叶英$!卓晓娟!!朱事康!!黄刚!

!!3惠州出入境检验检疫局综合技术中心"广东 惠州"&!*##*&
$3岛津企业管理!中国#有限公司"广东 广州"&!##!##

摘"要!目的"建立猪肉#鸡蛋#牛奶#猪脂肪等动物源性食品中同时检测 !) 种农药残留的在线凝胶渗透色谱.气

相色谱.质谱联用法)Y]=.Y=.̂ E*" 方法"样品用正己烷饱和乙腈溶液均质提取!加入氯化钠盐析!离心分层!取

部分乙腈层经固相萃取)87$ *柱净化!利用在线 Y]=.Y=.̂ E 测定" 结果"在 #’+& _/# &K1V范围内相关系数均在

#’0& 以上!回收率在 *!’$‘_!$*‘之间" !) 种农药残留最低检出限范围 )以信噪比 B1M"/ 计*为 #’$& _/’##

&K1V!定量限范围)以信噪比 B1M"!# 计*为 #’+& _!#’# &K1V" 结论"该法有效#耐用#快速#灵敏!符合法规残留

限量检测要求"

关键词!动物源性食品$ 农药残留$ 同时$ 在线凝胶渗透色谱.气相色谱.质谱联用法$ 食品污染物$ 检测
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