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势
,

我们将其用在发电厂化学分析中
,

取得了明显效

果
,

今后将开展更多工作
,

为电力系统提供服务
。
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食品中罗丹明 的高效液相色谱荧光检测

王传现 韩 丽 方晓明 李 波

上海出人境检脸检疫局
,

上海
,

王 敏 倪听路

摘 共 目的 建立用固相萃取富集净化
、

高效液相色谱荧光检测器测定食品中禁用色素罗丹明 的方法
。

方法 样品中的罗丹明 用碑酸水 乙脑溶液提取
,

经 。固相萃取浓缩净化
,

用高效液相色谱荧光检测器进行测

定
。

结果 罗丹明 在 浓度范围内线性相关系数为
,

在
、 、

添加水平时

的回收率为 环
,

相对标准偏差为
, ,

定 检出限为 结论 此法适 用

于食品中罗丹明 的测定
,

并具有快速
、

准确
、

灵敏等优点
。

关抽词 食品 罗丹明 固相萃取 高效液相色谱 荧光检测

前 言

卜

十

食用色素作为食品添加剂 主要用于全面改善食

品外 观 和 食 品质 量
。

目前 我 国 国家标 准

《食品添加剂使用卫生标准 》中规定允许使用的合成

食用着色剂有 柠 檬 黄
、

新 红
、

览菜红
、

靛 蓝
、

胭脂

红
、

日落黄
、

亮蓝
、

赤醉红
、

诱惑红等川
。

近年来苏丹

红
、

孔雀石绿事件给我 国食 品 出 口 贸易带来很大 问

题
,

造成我方的很大被动
,

所以食品中违禁色素一直

是食品安全检测 的重点
。

罗丹明 是一种具有鲜桃红色

的人工合成染料
,

属于咕吨系列 的衍生物〔’
, ’〕,

染料

索引编号
,

号 一 一 。

罗丹明 是

三苯甲烷类碱性染料
,

结构与孔雀石绿相似
,

其分子

结构见 图
,

二者 的主要不同是孔 雀石绿缺乏 中心

氧
,

两个苯环不是通过一个闭环连结
,

而是通过一个

圈 罗丹明 的分子摘构

项目 上海出人境检脸枪疫局科研经费资助项 目 沪科 一“
。
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开的碳桥 相连川
。

罗丹 明 作为荧光试剂 已被广

泛用于环保
、

矿业和钢铁等领域
,

是荧光分析常用的

试剂
,

但是 由于其具有潜在的致癌和致突变性
,

我国

和欧盟等都不允许在食品中使用固
。

目前
,

我 国没有检验食品中罗丹 明 的国家标

准及行业标准
,

也没有快速检测与鉴定方法
。

为了

满足出入境检验检疫 中对污染物残 留监控的需要
,

以及食品出口企业对外贸易 的需要
,

巫需建立食品

中罗丹 明 的检测 方法
。

本文提 出采用 固相萃取

柱对样品进行萃取浓缩净化处理
,

用高效液相色谱

法 一 荧光检测器 一 测定食品中痕量罗

丹明 的方法
。

实验部分

主要仪器和试剂

高效液相色谱仪 一
,

公司
,

带荧光检测 器 固相 萃取 装 置 公

司
,

恒 温 氮吹装置 一 一,

, · , 一 固相 萃取 柱
,

。

标准 物 质 罗 丹 明 公 司
,

纯 度 为
。

标准溶液 准确称取标准品 士
,

置于

容量瓶 中
,

用少量 甲醇溶解
,

并用 甲醉定容

至刻 度
,

混 匀
,

浓 度 为 拜 。

此 溶 液 可 在

一 ℃下保存 年
。

标准工作溶液 根据需 要移 取适 量标 准储备

液
,

用 甲醇稀释至适 当浓度
。

样品处理

提取步骤

含水样品 饮料
、

果酱 称取 精确至

试样 于 洁净 的 具 塞 离 心 管 中
,

加

磷酸水溶液
,

温热溶解超声提取
,

冷却后置于离心机 中
,

以 离心
,

取上清液用于固相萃取柱净化
。

含水较少调味品样品 辣椒油
、

辣椒粉等

称取辣椒油
、

辣椒粉 精确至
,

加

乙脯磷酸水溶液温热溶解
,

超声 提取
,

再加

正己烷充 分混 匀
,

置 于离 心 机 中
,

以

离心
,

弃去上清液
,

除去油溶性色素
,

再

加 正 己烷重复一次
。

下层液体在氮气流下 吹

至约
,

加 水混匀
,

用于固相萃取柱净化
。

含水较少 肉类样 品 腊 肉
、

鱼干等 称取

均质腊肉
、

鱼干 精确至 地
,

加 乙腑磷

酸水溶液温热溶解
,

超声提取
,

再加 正

己烷充分混匀
,

置于离心机 中
,

以 离心
,

弃去上清液
,

除去油溶性色素
,

再加 正

己烷
,

重 复一 次
。

下 层 液 体 在 氮 气 流 下 吹 至 约
,

加 水混匀
,

用于固相萃取柱净化
。

净化步

将 一 。固相萃取柱用 甲醇活化
,

用

水平衡后
,

将上清液注人 固相萃取柱
,

依次用

水
、

甲醇水溶液淋洗
,

用

甲醉水溶液洗脱
,

收集洗脱液
,

于 ℃水浴中
,

氮

气流下吹干
。

用 甲醇溶解残渣
,

经 拌 有

机相滤膜过滤
,

供高效液相色谱仪测定
。

液相色讲条件

色谱柱 柱
,

拌 ,

或与此相 当者 流动相 为 流动相

为 甲醉 梯度洗脱
,

一

一 流 速 进 样 量

拌 荧光检测器
,

激发波长
,

发

射波长
。

侧定方法

分别向液相色谱仪注人等体积标准工作液和样

液
,

按照上述色谱条件进行检测
,

记 录色谱峰面积
,

并与相应的标准峰面积进行比较
,

外标法定量
。

结果与讨论

提取条件的选择

含水样品采用 加】 磷酸水溶液提取后进行净

化 含水较少样品
,

尤其是含油脂较多的辣椒油
、

辣椒

粉
、

腊肉
、

鱼干等
,

采用乙睛提取
,

提取液用正己烷
,

通

过液一液分配除去其中的脂溶性色素等干扰成分
。

净化条件的选择

采用 一 。固相小柱
、 。小柱和

聚酞胺柱 三种柱
,

对样品进行净化实验
。

结果

表明
, 一 。固相小柱的净化效果较好

,

回收率较

稳定
。

故采用液 一液分配结合 。小柱进行净化
。

一 。固相萃取柱净化方法 依次用

水
、

不 同浓度
、 、

环
、

的 甲醇

水溶液淋洗
,

洗去部分杂质
,

经测定
,

流 出液 中没有

罗丹明
。

然后再用 甲醇水溶液洗脱
,

可
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将罗丹明 全部洗脱
。

继续用 甲醇水溶液洗

脱
,

经测定
,

洗脱液 中没有罗丹 明
,

而且大量水溶

性色素等干扰物质仍保 留在柱上
。

采用 甲醇

也可 以将罗丹明 全部洗脱
,

但是大量水溶性色素

等干扰物质也会被洗脱下来
。

流动相的选择

试验了不同比例的甲醇与水及 甲醇与澳代十六

烷基三 甲胺水溶液 作流动相 的效果
。

试

验发现
,

甲醇
、

澳代十六烷基三 甲胺水溶液作为流动

相
,

与甲醇
、

水作为流动相相 比
,

荧光信号并没有增

强
。

考虑到对色谱柱的影响
,

我们确定用 甲醇
、

水作

为流动相
,

采用梯度洗脱
,

检测器检测
,

测得 的

罗丹明 标准品色谱图见图
。

裹 饮料中罗丹明 的加标回收率 一

添加水平
拌

平均值

衰 果 , 中罗丹明 的加标回收率 一

添加水平 回收率 平均值

衰 辣椒油中罗丹明 的加标 回收率 , 一

添加水平
户

衰 肉类中罗丹明 的加标回收率 , 一

添加水平
拌

回收率 平均值
肠

圈 罗丹明 标准溶液色谱圈

检测波长的确定

将罗丹明 用流动相溶解后
,

分别测定其最大

激发波长 和 发 射 波 长
,

分别为
,

,

因此选择 一
, 。

标准 曲线和线性范围

以进样 浓 度 为 横 坐标
,

峰 面 积 为 纵坐 标
,

计算标 准 曲线 回归方程 与线性范 围
。

在

浓度 范 围 内
,

峰面积与浓度呈 良好线

性关系
,

线性方程 一 一
,

相关系

数
。

方法的回收率与精密度

在优化实验条件下
,

测定 了在 拌
、

拌
、

拜 加标水平时罗丹明 的回收率
,

结果见表

一
。

由表可见
,

本方法有较高的准确度和可靠性
。

检出限

由于饮料
、

果酱
、

辣椒油
、

辣椒粉
、

肉类等基质不

同
,

本分析方法对罗丹明 的检 出限用两种方法表

示 检测限 为
,

定量测定

低限 为
。

实际样品测定

利用上述该方法对上海地区购买的食品样品进

行提取
、

净化
、

氧化
,

高效液相 色谱 一 荧光检测法分

析
,

未发现 阳性样 品
。

对辣椒粉中罗丹明 进行检

测也未检出
,

色谱图见图
。

图 辣椒粉实 际样品 及加标试脸 色讲圈
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结 论

本文提 出一种应用 固相萃取富集
、

浓缩
、

净化
,

高效液相色谱一 荧光检测器测定食品 中违禁色素罗

丹明 的方 法
。

方 法灵 敏度 和 准确 度 高
,

重 现 性

好
,

且简便
、

快速
。

上海 出人境检验检疫局在该方法

的基础上建立 了进 出 口 食 品 中罗丹 明 检测 的标

准操作程序
,

并 已应用于实际检验工作
。

本

方法对 出人境检验检疫部门
、

卫生防疫监督部门
、

环

境监测监餐部门检侧食品
、

饮料中的罗丹明 具有
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色质联用检测尼龙 在超临界水中的降解产物

王晓宁 , 脸世平 , 李贵贤‘ 何友宝

兰州理工大学石油化工学院
,

兰州
, 。, 大连大学环境与化工学晚

,

大连

摘 典 利用色质联用技术对尼龙 在超临界水 中的降解产物进行 了定性分析 对 己 内陇胺进行 了定 分

析
。

结果表明
,

液相降解产物主要是 己内陇胺
,

此外还有少 其他小分子物质 定 检侧方法前期处理简单快捷
,

易于操作
。

方法重现性 良好
,

保留时间的 仅为 “
,

峰面积的 为

关抽词 色质联用 超临界水 尼龙 降解 已 内酸胺

前 言

聚酸胺
, ,

俗称尼龙
,

是高分子聚合物 的典型代表
,

广泛应用于服装
、

光纤
、

包装材料等行业
。

但使用后 的尼龙 废弃物

形成的垃圾不易分解
,

被称为 白色污染
。

故它 的回

收再利用引起 了各方面专家的注意
。

迄今为止
,

处

理和 回收废 旧 塑料 的主要方法有 掩埋
,

焚烧 利

用其热能
,

材料性 回收 在不改变物质化学性质的

前提下重新利用塑料
,

化学 回收等 种
。

有些工艺

虽几经商业化运作
,

但仍然存在许多问题
,

如传统化

学分解分解速度慢
、

副反应多等
。

近年来
,

超临界流体在处理废 旧 高分子聚合物

方面的应用受到广泛研究
。

超临界流体是介于气体
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