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实验技术与方法
异丁醇萃取/高效液相色谱法测定马铃薯中 "/茄碱
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摘$要!目的$建立异丁醇萃取和高效液相色谱法$2.30%测定马铃薯中 "/茄碱含量的新方法" 方法$马铃薯匀

浆样品经 *e乙酸溶液搅拌提取 ’) EGL!提取液调节 a2至 %%=) 后加入异丁醇进行萃取!萃取液加热浓缩!9& 吹

干" 残渣经甲醇复溶!过 )=!* #E滤膜后进样!2.30检测 "/茄碱含量" 流动相为乙腈/)=)& E\H@3磷酸二氢钾溶

液$&&o#"!J@J%!dGKB\‘M][0%"柱$%*) EEm!=+ EE!* #E%!柱温 ’) k!检测波长 &%) LE!进样量 &) #H" 结果$在
)=)& f%=)) EX@EH范围内!"/茄碱的峰面积和浓度的线性关系良好$$:)=>>> #%" 检测限和定量限分别为 )=+" 和
&=&# #X@EH!方法检出限为 %=’" #X@X" 样品在 )=)!#)=!) 和 &=)) EX@X’ 个添加水平下的加标回收率为 >"e f

%%+e" 方法精密度 I34为 )=%+e f%=#>e" 结论$该方法具有快速#简便!准确度和精密度高等特点!适用于马

铃薯中的 "/茄碱含量的快速检测"
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$$龙葵素又称龙葵碱*龙葵毒素*马铃薯毒素等"
是由葡萄糖残基和茄啶组成的一种有毒的弱碱性
糖苷) 龙葵素通过抑制胆碱酯酶活性而引起一系
列中毒症状"其中消化系统症状包括咽喉部及口腔
灼烧*恶心呕吐*腹痛*腹泻"严重可致脱水*电解质
失衡*血压下降等) 神经系统症状包括耳鸣*畏光*
头痛*眩晕*发热*瞳孔散大*呼吸困难*颜面青紫*
口唇及四肢末端呈黑色"严重可昏迷*抽搐"呼吸中
枢麻痹而死亡) 此外"糖苷生物碱还有致畸胎作
用"导致脑畸形和脊柱裂 ’%/&( )

误食龙葵素含量过高的马铃薯导致的食物中
毒和死亡事例在国内有大量报道 ’’/%+( ) 摄食极少量
的龙葵素对人体不一定会有明显的损害"但是如果
一次摄食 &)) EX龙葵素即可引起中毒 ’%#( ) 龙葵素
的主要成分为 "0茄碱和 "0卡茄碱"而其中以 "0茄碱
的含量最高) 因此"检测马铃薯中 "/茄碱的含量尤
为重要"可为食物中毒和临床诊治提供科学的
手段 ’%"/%>( )

目前""/茄碱提取方法主要有乙醇法 ’&)( *微波
辅助提取法 ’&%( *混合溶剂提取法 ’&&( *乙醇/乙酸
法 ’&’/&*(等) 乙醇提取法效率较低) 微波辅助提取
法产生的高温易破坏龙葵素的结构"且溶剂易挥
发) 混合溶剂提取法操作繁琐而且提取效率不太
理想) 乙醇/乙酸法应用较多"但耗时长且消耗大
量的有机溶剂"对环境污染较大) 本文首次使用
饱和异丁醇萃取马铃薯提取液中的 "/茄碱"并采
用高效液相色谱法$2.30%检测 "/茄碱含量"试验
效果较理想)

%$材料与方法
%=%$材料
%=%=%$样品来源

马铃薯购于深圳市某农贸批发市场)
%=%=&$主要仪器与试剂

2.%%)) 型高效液相色谱仪 $包括 7%’%%,四
元泵*7%’%*,d,d检测器"美国安捷伦 % "磁力
搅拌器 $ 德 国 4Z,<05% " 氮 吹 仪 $ U]XFL\9/
8i,.&*% "电子天平) "/茄碱标准品$&)*+&/)&/%"
纯度!>>e"北京百灵威试剂公司% "磷酸二氢钾*
乙酸*异丁醇*氢氧化钠均为分析纯"乙腈*甲醇均
为色谱纯)
%=&$方法
%=&=%$"/茄碱标准溶液的配制

用甲醇配制 %=)) EX@EH的 "/茄碱标准储备液"
然后分别取 )=)!*)=%)*)=&)*)=!)*%=)) 和 &=)) EH
的 "/茄碱标准储备液于 & EH的容量瓶中"用甲醇定

容配制成 )=)&*)=)**)=%)*)=&)*)=*) 和 %=)) EX@
EH的标准系列溶液"储存于 ! k条件下备用)
%=&=&$样品提取

称取薯肉及薯皮各 )=*) X"加入 &) EH的 *e乙
酸溶液匀浆后"搅拌 ’) EGL) 抽滤"残渣用上述方法
重提 ’ 次"合并滤液"用 9FU2溶液调节 a2至
%%=)) 用 %) EH水饱和的异丁醇萃取"共 ’ 次) 将
异丁醇萃取液合并"加热浓缩"9& 吹干) 残渣用甲
醇洗涤 ’ 次"每次 % EH"合并洗液并吹干"然后用
% EH甲醇复溶"过滤备用)
%=&=’$仪器条件

色谱柱&dGKB\‘M][0%" 柱 $ %*) EEm!=+ EE"
* #E%"柱温 ’) k"流动相&乙腈/)=)& E\H@3磷酸
二氢钾溶液$&&o#""JMJ%"进样量 &) #H"检测波长
&%) LE)

&$结果与分析
&=%$标准品 "/茄碱的 2.30测定结果

为了建立相应的 2.30测定方法"首先以 "/茄
碱标准品为研究对象"对其色谱分离条件进行了考
察) 如图 % 所示"在优化流动相比例后的色谱条件
下"不同浓度的 "/茄碱出峰时间完全一致"说明方
法有良好的稳定性)

图 %$"/茄碱标准品$)=%) EX@EH%的色谱图
WGXP]M%$0D]\EFN\X]FE\C"/K\HFLGLMbGND NDM

B\LBMLN]FNG\L \C)=%) EX@EH

&=&$标准曲线绘制
对不同浓度 "/茄碱进行分析"结果如图 % 所

示) 在 )=)& f%=)) EX@EH浓度范围内"以 "0茄碱浓
度对峰面积进行线性回归"标准曲线方程为 #:
%="&’" m%)’+l%)=>""相关系数$:)=>>> #"说明该
方法线性关系良好) 以 ’ 倍信噪比$ 3MX%对应分析
物浓度作为检出限$3Ud%"YZ4为 +="% m%) l! EX@
EH) 以 %) 倍信噪比对应分析物浓度作为定量限
$3Ug%"YZ[为 &=&# m%) l’ EX@EH)
&=’$精密度及准确度考察

取马铃薯肉和马铃薯皮样品各 ’ 份"分别添加
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低*中*高浓度为 )=)!*)=!) 和 &=)) EX@X的 "/茄
碱) 在一天之内"每个浓度水平平行加入测定
* 次"计算各浓度组的日内精密度) 在不同天$ ! :
*%重复上述试验"计算低﹑中﹑高浓度水平的日
间精密度"见表 %)

表 %$方法的精密度考察$! :*"e%

5FIHM%$-MND\̂ a]MBGKG\LK\C"/K\HFLGLMKaG_M̂ GLN\a\NFN\K

样品
日内精密度 日间精密度

低浓度 中浓度 高浓度 低浓度 中浓度 高浓度
马铃薯肉 %=!" %=*" %=!’ %=#> %=#+ %="*

马铃薯皮 %=+’ %=+# %="& %="’ %=>& %=>#

$$方法准确性的考察结果如表 & 所示) 在马铃薯
肉和马铃薯皮样品中分别添加低*中*高 ’ 个不同浓
度水平的 "/茄碱标准品) 每个浓度水平平行加入
测定 * 次"考察低*中*高浓度组的平均加样回收率)
马铃薯肉样品中 "/茄碱平均加样回收率为 >"e f
%)!e"马铃薯皮中平均加样回收率为 >+e f>>e)
结果显示方法的准确性良好)

表 &$马铃薯肉和马铃薯皮中 "/茄碱的加标回收率

$! :*"e%

5FIHM&$<MB\‘M]GMK\C"/K\HFLGLMKaG_M̂ GLN\

CHMKD[aF]N\Ca\NFN\FL^ a\NFN\aMMH

样品
平均加标回收率

低浓度
$)=)! EX@X%

中浓度
$)=!) EX@X%

高浓度
$&=)) EX@X%

马铃薯肉 >" %)’ %)!

马铃薯皮 >+ >" >>

&=!$实际样品测定结果

图 &$马铃薯肉样品*马铃薯肉加标样品及

马铃薯皮样品的色谱图
WGXP]M&$0D]\EFN\X]FE\CCHMKD[aF]N\Ca\NFN\" a\NFN\

aMMH" FL^ CHMKD[aF]N\Ca\NFN\KaG_M̂ bGND "/K\HFLGLM

为了考察方法在实际检测中的应用"将深圳市
某农贸批发市场购买的马铃薯于 &) k放置 # 天"直
至该批马铃薯表皮发绿"测得平均芽长约 ’ EE) 分
析马铃薯中 "/茄碱的含量"如图 & 所示"干扰成分
较少"说明使用异丁醇萃取马铃薯中 "/茄碱具有较
好的选择性) 在马铃薯肉样品中加入 )=* EX的 "/

茄碱标准品"吸收峰迁移时间不变"峰高增加"且其
紫外吸收光谱与标准品一致"证明该吸收峰为 "/茄
碱) 试验发现"该批发芽马铃薯薯皮中 "/茄碱的平
均含量为 )=!& EX@X"要远高于薯肉中 "/茄碱的平
均含量 )=)!+ EX@X)

’$小结
龙葵素可溶于水"高温煮透可破坏部分龙葵

素 ’%( ) 因此"烹调时加入食醋或炖煮可以降低龙葵
素含量) 福建集美某学校食堂用油炸带皮马铃薯
后"再用此油去烹调其他食物"共导致 ’%> 人食物中
毒 ’’( ) 食用油起到提取富集龙葵素的效果"且龙葵
素未被高温油炸破坏) 此外"本文也证实了马铃薯
皮中龙葵素含量远高于肉质部分) 因此"马铃薯在
烹调前最好去皮)

文献报道的马铃薯中 "/茄碱的检测方法多以
液质为主"但是该仪器昂贵"不易推广) 本文首次
建立了异丁醇单溶剂萃取和 2.30测定马铃薯中 "/
茄碱含量的新方法) 该方法提取效率高"消耗有机
试剂少"具有快速"简便"准确度和精密度高等特
点"适用于马铃薯中的 "/茄碱含量的快速检测)
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调查’V((中国学校卫生"&))#"&"$>% &"!>/"*)(

’%+($万泉"邓崇明"邬文琼(一起食用马铃薯引起的食物中毒调查

’V((现代预防医学"&))#"’!$&%% &!%)*/!%)>(

’%#($浙江省医学科学院安全性评价研究中心(龙葵素的生殖毒性

研究进展 ’V((中国临床药理学与治疗学"&)%’"%" $ %% % &

%&>%/%&>+(

’%"($董晓茹"沈敏"刘伟(龙葵素中毒及检测的研究进展’V((中国

司法鉴定"&)%’$&% &’*/!%(

’%>($王丹"丁颢"程莉"等(超高效液相色谱/三重四级杆串联质谱

法测定土豆中 "/茄碱与 "/卡茄碱含量’V((中国食品卫生杂

志"&)%!"&+$’% &&’’/&’#(

’&)($钟源"肖文军"马蕊"等(正交试验优化马铃薯龙葵素提取技

术’V((食品科学"&)%’"’!$%)% &+/%)(

’&%($张薇"文雄"潘双银"等(微波辅助提取马铃薯龙葵素 ’V((园

艺学报"&))""’*$>% &%’>’/%’>+(

’&&($张薇"熊兴耀"李霞(马铃薯中龙葵素的提取方法’V((湖南农

业大学学报&自然科学版"&))+"’&$+% &++*/++#(

’&’($张薇"邱成"高荣"等(不同贮藏条件下马铃薯块茎皮中龙葵

素含量的变化’V((中国马铃薯"&)%’"&#$’% &%!!/%!#(

’&!($吴耘红"江成英"王拓一"等(储藏条件对马铃薯渣中龙葵素

含量影响的研究’V((农产品加工"&))"$#% &%!!/%!+(

’&*($张舵(反相高效液相色谱法检测马铃薯中龙葵素含量’V((齐

齐哈尔大学学报"&)%’"&>$*% &&!/&*(

实验技术与方法
原子荧光法测定食品中总砷的 ’ 种前处理法比较

安建博%!沈讷敏%!张祎玮%!赵桂鹏%!刘锐晓%!韩蓓&!
!%(西安市疾病预防控制中心"陕西 西安$#%))*!# &(西安交通大学医学部"陕西 西安$#%))+%$

摘$要!目的$建立准确#可靠#稳定的测定食品中总砷的分析方法" 方法$利用湿消解法#微波消解法#干灰化

法分别处理食品样品!用氢化物发生原子荧光光谱法测定食品中总砷的含量" 结果$鱼粉#紫菜 $7QR %))&’/

7;Q/%!%#大米$7QR %))%)%#鸡肉$7QR %))%"%干灰化法测定总砷的结果为 ’=%" s)=)*&#&#=)% s)=)+’#)=%)! s

)=))&#)=%%* s)=))! EX@_X均在参考值范围!加标回收率为 >’=#e f>"=*e!I34"&=’%e&湿消解法测定结果为
’=%& s)=)!%#&+=>’ s)=)#&#)=%)’ s)=))’#)=%%& s)=))’ EX@_X均在参考值范围!加标回收率为 ">=&e f>#=*e!

I34"%=>&e&微波消解法处理鱼粉和紫菜的测定结果为 %=#! s)=)’&#%*=!) s)=)>+ EX@_X不足参考值的 +)e!

但大米#鸡肉的测定值为 )=%)& s)=))%#)=%%! s)=))* EX@_X在参考值范围!加标回收率为 >+=’e f>#=*e!

I34"&=*%e" 湿消解法具有灵活调节消解温度!消解酸种类#用量和消解时间等优点!可适用于大部分食品样品

的前处理&微波消解法耗费时间短!但用酸量大!适用于砷存在形态相对简单的样品&干灰化法耗费时间较长!适用

于挥发温度高#油脂含量高#砷存在形态比较复杂的样品" 结论$湿消解法#干灰化法适用于大部分食品样品的前

处理!微波消解法使用有局限性!仅适应于砷存在形态相对简单的样品"

关键词!原子荧光法& 湿消解& 微波消解& 干灰化& 食品& 总砷& 食品污染物
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D[̂]ĜMXMLM]FNG\L FN\EGBCHP\]MKBMLBMKaMBN]\EMN][(<’/)&-/$5DMN\NFHF]KMLGB]MKPHNK\Ĉ][FKDGLXbM]M’=%" s)=)*&"
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