
表 2　实际样品测定结果

样品编号
测定结果 (gΠ100 g)

1 2 3 4 5 6 均值
RSD ( %)

样品 1 2184 2176 2187 2181 2191 2179 2183 2103

样品 2 2173 2190 2186 2198 2177 2182 2184 3121

样品 3 2169 2173 2179 2175 2182 2177 2176 1168

样品 4 3102 2196 2184 2192 2188 2190 2192 2116

样品 5 2158 2181 2167 2173 2176 2170 2171 3101

样品 6 2178 2166 2174 2182 2171 2185 2176 2164

　　根据国标方法[1 ,3 ]中常用的蛋白沉淀剂与不引

入阳离子的前提下 ,考虑到乙腈含氨基 ,而甲醇与硫

酸生成硫酸酯类 ,因此它们不适用于该方法沉淀蛋

白。试验证明使用 15 %三氯乙酸沉淀乳中蛋白效

果较好[3 ]
,能快速有效沉淀蛋白。

313　消化条件选择

凯氏定氮法的消化方法使样液中含大量的 K+

及 Cu
2 + [1 ,2 ]

,用离子色谱测定时铵、钾分离度变差 ,

色谱柱压增大 ,亦造成柱效降低及抑制器管道堵塞 ;

本法采用少量硫酸 - 双氧水消化样品[5 ]
,不引入其

他阳离子 ,消化快速、环保 ,有利于离子色谱分析。

314　色谱柱及淋洗液的选择

文献[5 ,6 ]报道了 Ionpac CS12A 色谱柱分离钠、

铵、钾、镁、钙及其淋洗液的条件 ,该柱淋洗液为流速

110 mlΠmin的20 mmolΠL甲烷磺酸溶液 ,遵照该条件

进行 5种组分的分离试验 ,得到了满意效果 ,其相邻

两组分分离度均大于 2。

315　抑制器电流

分别设定抑制器电流为 50、55、60、65 mA进行

比较 ,结果表明 50～60 mA时虽能抑制背景电导 ,但

测定NH+
4 2N灵敏度较低 ,而选用65 mA则可有效抑制

背景电导 ,测定NH
+

4 2N灵敏度较高。因此本方法抑

制器电流设定为65 mA。

316　样液 pH值

NH+
4 在酸性条件下稳定 ,结合 Ionpac CS12A色

谱柱的 pH值稳定范围[6 ]
,分别试验了样液 pH值为

015～7几种情况下 5种阳离子的分离情况 ,结果表

明 ,pH值为 015～115时 ,离子洗脱时间快于标准系

列 ,钠与铵、铵与钾的分离度较差 ;而 pH值为 115～

7时 ,离子洗脱时间与标准系列无明显差别 ,相邻组

分的分离度较理想。因此本方法样品溶液 pH值控

制在 115～7之间。

317　干扰试验

在样品溶液中加入含量为20 mgΠL的铁、铜、锰、
锌 ,2 mgΠL的砷、铅、镉阳离子 ,不干扰NH

+
4 2N测定 ,

但长期使用将引发柱效降低及柱压升高、抑制器污

染的问题[6 ]
;磷、碘、氯等非金属元素在样品溶液中

通常以酸根阴离子形式存在 ,在阳离子分离柱上无

保留[6 ]
,不干扰NH

+
4 2N测定。
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卫生部关于普通食品中有关原料问题的批复
卫监督函〔2009〕326号

上海市食品药品监督管理局 :

你局《关于普通食品中有关原料问题的请示》(沪食药监食安〔2009〕303号)收悉。经研究 ,《卫生部关于

进一步规范保健食品原料管理的通知》(卫法监发〔2002〕51号)规定的可用于保健食品的物品名单中所列物

品及冬虫夏草目前均不得作为普通食品原料使用。

此复。 二○○九年七月二十二日

—705—离子色谱法测定原料乳中蛋白质含量———房　宁　李　倩　巩俐彤


