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实验技术与方法
反相高效液相色谱法快速测定复方维生素片中微囊化 !2胡萝卜素

苏昭仑!李丹!张喜金!游景水
!汤臣倍健股份有限公司"广东 珠海"’!5&1&$

摘"要!目的"建立一种快速测定复方维生素片中微囊化 !2胡萝卜素的反相高效液相色谱法" 方法"样品经
&)! W?N6E的碳酸钠溶液破坏微囊!甲醇2乙腈 #4m-!QOQ$混合溶液超声提取!采用 0A=NS@TVe2H3 柱 #1)% WWn

!’& WW!’ !W$分离!流动相为甲醇2乙腈#5m!!QOQ$!检测波长为 113 @W" 结果"!2胡萝卜素在本试验色谱条件下

能完全分离!其线性范围为 &)1! f%)#& !A6WN!平均回收率 55)1* f!&-)-*!H"F+#)&*" 结论"该方法操作简

便!能测定复方维生素片中微囊化 !2胡萝卜素!精密度和回收率高!重复性好!结果符合要求"

关键词!!2胡萝卜素% 反相高效液相色谱法% 复方维生素片% 保健食品% 检测方法
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""!2胡萝卜素是一种广泛存在于黄(绿色蔬菜和
水果中的天然类胡萝卜素+ 联合国粮农组织和世
界卫生组织食品添加剂联合专家委员会认定 22胡
萝卜素为 0类营养食品强化剂+ !2胡萝卜素作为维
生素 0的前体"是保健食品的重要成分"大量研究
证实"!2胡萝卜素具有抗氧化 )!* (预防维生素缺乏
症 )#* (抗癌 )-2%* (预防心血管疾病(防治白内障和保
护肝脏 )423*等多方面的药理作用+

!2胡萝卜素遇氧(热和光时不稳定"而在弱碱下
较稳定"复方维生素片中 !2胡萝卜素经过微囊化包埋
增加稳定性"但是给检测分析带来了一定的困难+ 目
前"常用来分析 !2胡萝卜素的方法有纸层析法)5* (薄

层色谱法(分光光度法和高效液相色谱法)!&2#!*等+ 前
三种分析方法过程复杂(精密度差"而高效液相色谱
法灵敏度高(准确"在 !2胡萝卜素的测定中得到广泛
的应用+ 但报道文献中高效液相色谱法样品前处理
采用回流皂化"操作繁琐"难以实现全程避光"!2胡萝
卜素损失较大"采用 H!3柱分离"仪器分析时间较长"

不适合企业大批量检测的需求)!&"!52#!* + 本试验简化
样品前处理过程"优化色谱条件"建立了反相高效液
相色谱法快速测定复方维生素片中微囊化 !2胡萝卜
素"提高了测定结果的准确性"对 !2胡萝卜素的质量
控制具有一定的研究价值和经济效益+

!"材料与方法
!)!"材料
!)!)!"样品来源

维他客多种维生素矿物质片(多种维生素片



反相高效液相色谱法快速测定复方维生素片中微囊化 !2胡萝卜素!!!苏昭仑"等 ! ’4""" !

#女士$(每日每加多种维生素矿物质片#女士$"均
购自汤臣倍健股份有限公司+
!)!)#"主要仪器与试剂

!#%& 型高效液相色谱仪 #配 :0:"美国安捷
伦$"分析天平+

!2胡萝卜素 #批号 1!&-&"纯度 5%)-*"德国
:U$G.US@PT?U9SU$"甲醇(乙腈均为色谱纯"三氯甲烷(
无水碳酸钠均为分析纯"纯化水+

!)#"方法
!)#)!"标准溶液的配制

标准储备液%精密称取 !2胡萝卜素对照品
!&)4- WA"置于烧杯中"加三氯甲烷溶解"再转移至
!&& WN棕色容量瓶中并定容至刻度 #浓度约为
&)! WA6WN$"储备液于 l!3 (冰箱中储存备用+

标准工作液%分别精密移取储备液 &)#&(&)’&(
!)&&(#)&&(-)&& WN于 ’& WN棕色容量瓶中"用甲醇2
乙腈#4m-"QOQ$混合溶液定容至刻度"摇匀"!2胡萝卜
素浓度分别为 &)1!(!)&-(#)&4(1)!-(%)#& !A6WN+
!)#)#"样品前处理

将样品粉碎"精密称取 !&&)& WA样品粉末于
’& WN棕色容量瓶中"加入 #)& WN&)! W?N6E的碳酸钠
溶液"混匀"室温超声破坏微囊 ’ W=@"加入甲醇2乙腈
#4m-"QOQ$混合溶液 1& WN"室温超声提取 !’ W=@"冷
却至室温"用甲醇2乙腈#4m-"QOQ$混合溶液定容至刻
度"摇匀"用 &)1’ !W微孔滤膜过滤后备用+
!)#)-"仪器条件

色谱柱% 0A=NS@TVe2H3 # 1)% WW n!’& WW"
’ !W$&流速 !)& WN6W=@&柱温 1& (&进样量 !& !N&
检测 波 长 113 @W& 流 动 相 0 为 甲 醇" e为 乙
腈"0meo5m!+

#"结果与分析
#)!"方法波长的选择

在 !)#)- 色谱条件下"对 !2胡萝卜素标准工作
液进行全波长扫描"在 113 @W处有最大吸收峰"故
本试验选择 113 @W波长测定"见图 !+

#)#"方法专属性试验

在 !)#)- 色谱条件下"!2胡萝卜素的保留时间
为 ’)!3 W=@"分离度良好"无干扰"见图 #+ 进行全
波长扫描"阈值设置为 555"检查样品中 !2胡萝卜素
的峰纯度"能得到良好的纯度"证明该方法具有很
好的专属性+
#)-"线性关系

在试验条件下"对标准工作液进行测定"结果
表明"!2胡萝卜素在 &)1! f%)#& !A6WN范围内有良
好 的 线 性 关 系" - o !)&&& &&" 线 性 方

图 !"!2胡萝卜素光谱
L=AMUS!"V]S8TUMW?9!28>U?TS@S

图 #"空白样品(!2胡萝卜素对照和样品的色谱图
L=AMUS#"H.U?W>T?AU>W?9YN>@X P>W]NSP"!28>U?TS@S

8?@TU>PT>@Q P>W]NSP

程% ’o!’-)4&43-<k!)&5!-1+
#)1"精密度试验

在试验条件下"对同一标准工作液进行重复进
样 % 次测定"结果显示"其保留时间稳定"!2胡萝卜
素浓度为 #)&4! - f#)!&! 5 !A6WN"H"F为 &)%*+
结果表明"精密度良好+
#)’"稳定性试验

精密称取 !&&)& WA样品"按 !)#)# 中的方法制
得供试品溶液"分别在 &(!(#(1(%(3 . 进样"测定
!2胡萝卜素浓度为 #)5&1 - f#)54& # !A6WN"H"F
为 &)3*+ 结果表明"供试品溶液 3 . 内稳定+
#)%"重复性试验

分别精密称取 !&&)& WA样品"按 !)#)# 中的方
法制得供试品溶液"测定 !2胡萝卜素的含量+ 检测
结果略高于理论值含量"其 H"F分别为 !)-*(
!)&*(!)1*"表明该方法准确"重复性好"见表 !+

表 !"!2胡萝卜素的重复性试验#3 o%$

R>YNS!"/S]S>T>Y=N=TO?9!28>U?TS@S

样品
本方法测得含量
6#WA6!&& A$

H"F
6*

理论值含量
6#WA6!&& A$

维他客多种维生素矿物质片 !&#)’ f!&%)! !)- !&&)&

多种维生素片#女士$ !#)3 f!-)- !)& !#)&

每日每加多种维生素矿物质片
#女士$

!#)# f!#)% !)1 !#)&
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#)4"最低检出限和最低定量限试验
取信噪比 -m!时为最低检出限"!2胡萝卜素的

浓度为 &)&## !A6WN&取信噪比 !&m!时为最低定量
限"!2胡萝卜素的浓度为 &)&41 !A6WN+
#)3"回收率试验

精密称取已测定含量#!&1)5 WA6!&& A$的同一
样品 5 份"分别添加 &)’&(!)&&(!)’& WN标准储备
液#!&-)- !A6WN$进行加标回收试验"结果见表 #+ 本
方法平均回收率 55)1* f!&-)-*"且 H"F+#)&*"说
明该方法准确度可以满足 !2胡萝卜素的检测
要求+

表 #"加标回收率和 H"F# 3 o-$

R>YNS#"/S8?[SU=SP>@Q USN>T=[SPT>@Q>UQ QS[=>T=?@
本底含量6!A 加标量6!A 测得量6!A 平均回收率6* H"F6*

’!)%’ !’3)#’ !&-)- !)#
!&1)5 !&-)-& #!&)&% !&!)3 &)4

!’1)5’ #’3)5# 55)1 &)1

#)5"与国标方法对比
分别精密称取 !&&)& WA样品"按本方法与

Be’1!-)-’!#&!&,食品安全国家标准 婴幼儿食
品和乳品中 !2胡萝卜素的测定 - )!&* 的样品前处
理"制得供试品溶液"测定 !2胡萝卜素的含量+ 本
方法检测结果与国标对比"相对偏差为 1)%*"表
明该方法检测结果准确"见表 -+

表 -"样品前处理方法的对比# 3 o%$

R>YNS-"H?W]>U>T=[SP>W]NS]US2TUS>TWS@TWST.?QP

样品前处理方法
测得平均含量
6#WA6!&& A$

H"F
6*

相对偏差
6*

本方法 !&1)5 !)-
Be’1!-)-’!#&!& !&&)# -)5

1)%

-"讨论
本试验采用反相高效液相色谱法(等度洗脱"

测定了复方维生素片中微囊化 !2胡萝卜素的含
量"为该类制剂质量标准的制定提供了定量依据+

采用甲醇(甲醇2乙腈 # 5m!"QOQ$ (甲醇2乙腈
#4m-"QOQ$ (甲醇2乙腈#’m’"QOQ$为提取溶剂"提
取时间为 !’ W=@"结果表明"甲醇提取率最低"甲
醇2乙腈 # 5m!"QOQ$提取率明显升高"甲醇2乙腈
#4m-"QOQ$与甲醇2乙腈#’m’"QOQ$的提取率并无
明显差别"因此"采用甲醇2乙腈#4m-"QOQ$作为提
取溶剂+

本试验中 !2胡萝卜素为微囊包埋制剂"破坏
微囊的方式的选择至关重要+ 大部分方法采用皂
化"但操作繁琐"难以实现全程避光"!2胡萝卜素损
失较大 )!&"!52#!* + 本试验采用 &)! W?N6E的碳酸钠
溶液超声破坏微囊"而且碳酸钠溶液为弱碱性"为

!2胡萝卜素提供了稳定的溶液环境"操作简捷"能
达到快速检测的要求+

若采用 H!3柱#1)% WWn!’& WW"’ !W$分离
!2胡萝卜素"单次分析时间超过 -& W=@+ 因此"选
用 H3 柱#1)% WWn!’& WW"’ !W$ "在此条件下"
!2胡萝卜素不受杂质干扰"整个运行时间缩短至
% W=@ 以内"提高了检测的效率"适用于大批量生
产的检验+
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食品及空心胶囊中铬测定的前处理方法的研究
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摘"要!目的"探究不同前处理方法对食品及明胶空心胶囊中铬测定结果的影响" 方法"采用湿消解法’微波消
解法’干灰化法进行样品前处理!石墨炉原子吸收法进行测定" 结果"- 种前处理方法对标准物质的检测结果除干
灰化法奶粉的检测结果略低外!均在标准值规定的范围内%- 种前处理方法对 3 种样品的检测结果的统计学分析显
示!湿消解法与微波消解法之间差异无统计学意义#!,&)&’$!而干灰化法与其他两种消解方法之间差异有统计学
意义#!+&)&’$" 结论"本试验所用的 - 种前处理方法均可用于食品中铬的检测%湿消解法的实用性较强!对于任
何基质的样品都可以进行很好的消解%干灰化法的空白值低!方法操作简单!但检测结果偏低%微波消解法样品消
解时间短’空白值较低’试剂用量少’重现性好"

关键词!铬% 石墨炉原子吸收% 样品消解% 食品% 空心胶囊% 前处理
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""样品前处理是元素分析中不可或缺的关键环 节"也是整个分析检测过程中最费时(费力的部分+

样品的前处理直接影响着分析的结果"任何的损失

或污染都会影响分析结果的准确性+

铬是自然界中广泛存在的一种元素"主要分布

在岩石(土壤(大气(水及生物体中+ 铬主要以三价

和六价的形式存在+ 三价铬是人体必需的微量元


