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摘"要!目的"建立微波萃取+反相高效液相色谱法"=;+:;6?#测定钙片中维生素 V, 含量的分析方法$ 方法"

以甲醇为萃取溶剂!微波萃取保健食品中的维生素 V, $ 甲醇为流动相!检测波长 )$2 (X!流速 ! XDIXO(!经 ?!3反相

高效液相色谱柱"2G$ XXn!*# XX!* !X#分离分析!测定钙片中维生素 V, 的含量$ 结果"采用本方法的线性范

围为 # j2 !PI6"8k#G%%% 3#!检出限为 #G#) !PI6!回收率为 %3G3g j!##G#g!5FO为 #G2g"- k%#$ 结论"本文

建立的方法具有操作简单%快速!准确度高!稳定性好等优点!适用于实验室测定钙片中维生素 V, 的含量$
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""维生素 V, 是一种人体必须的脂溶性维生素* 自 然状态下"紫外线照射和食物性补充是人体维生素
V, 的主要来源* 维生素 V, 能参与钙和磷代谢"促进

其吸收并对骨质的形成具有重要的作用(!) *

当前"样品中的维生素 V, 主要采用正相高效

液相色谱法紫外检测器检测 () h,) "灵敏度’特异性和



微波萃取+反相高效液相色谱法测定钙片中维生素 V, 的含量!!!赵飞"等 ! ,!""" !

准确度均较高* 样品中维生素 V, 提取的方法主要

有皂化法 (2 h$) * )#!# 版.中国药典/ (2)收录的方法
和 &]*2!,G%!)#!#.婴幼儿食品和乳品中维生素
-’V’/的测定/ (*)中"主要是通过皂化排除样品中
的干扰物质"再经乙醚萃取"浓缩"色谱分离* 整套
操作步骤较多"所需仪器试剂较多"耗时长* 采用
超声法提取维生素 V,"对于基质较复杂的样品效果
不是很理想"适用于基质中没有对维生素 V, 干扰’
简单的样品* 钙尔奇 V, 为复方制剂"成份主要有
碳酸钙’维生素 V,’氧化铜等* 国家药品标准针对
碳酸钙 V, 片中维生素 V, 的检测是采用正己烷为
萃取剂"震荡提取维生素 V,"浓缩复溶的方式* 该
法相比于皂化法步骤简单"但样品处理所需时间也
较长"进行大批量样品分析存在一定的局限*

微波萃取是利用不同物质在微波作用下具有
不同的极性耦合特征和表现"进而将目标化合物快
速的从基体中分离* 微波萃取过程可以对萃取物
质中不同组份具有选择性’加热效率高’不破坏被
分析物的分子结构等优点"已被广泛应用到多个行
业* 本研究采用微波萃取法"将钙片中维生素 V,
提取"建立了微波萃取+反相高效液相色谱法快速测
定钙片中维生素 V, 含量的分析方法"其操作简单’
快速"准确度高"稳定性好*

!"材料与方法
!G!"主要仪器与试剂

)$%* 高效液相色谱仪$配 )23c 紫外检测器"美
国 @TB’CA%’6T.>’K4 微波消解仪 $美国 6T.B’K4%*
钙尔奇小添佳咀嚼片$中国惠氏公司%"维生素 V,
标准品 $!###$!!)##$#c"中国药品生物制品鉴定
所%"甲醇$色谱纯%’无水乙醇$分析纯%均购自天津
康科德有限公司*
!G)"方法
!G)G!"样品制备

称取研细混匀的钙尔奇小添佳咀嚼片 2 P"精密
称定"置微波消解罐中"加入 ,# XD甲醇"置于微波
消解仪中"按表 ! 的微波控制程序进行微波萃取#微
波萃取结束后"待温度恢复室温"将微波消解罐中
的样品过滤并转移至 *# XD棕色量瓶中"并用甲醇
对消解罐进行洗涤并定容至刻度"摇匀"#G2* !X微
孔滤膜过滤后"于 2 i保存备用即可*

表 !"微波萃取程序条件
>T.D’!";CEK’0SC’ELXOKCE_T[’’<BCTKBOE(

序号 时间IXO( 功率I@ 温度Ii 压力I.TC

! , ! ### 3# )#G#

) , ! ### 3# )#G#

!G)G)"对照样品制备
用甲醇溶解维生素V, 对照品"制成!## !PIXD的维

生素V, 对照品贮备溶液$零下 !# i以下避光储存%*

维生素 V, 标准储备液浓度校正&取维生素 V,
标准储备液适量体积$D%"注入含有 ,G## XD乙醇的
比色皿中")$2 (X处测定吸光度 $N%"计算维生素
V, 标准储备液的浓度$B%* 计算公式如下&$比吸
收系数 Pk2$)%

BT NU,G##
PUDU!## U!# V,

""精密吸取该贮备液 #G)’ #G2’ #G$’ #G3’ !G#’
)G#’2G# XD"置 !## XD棕色量瓶中加甲醇定容并摇
匀"#G2* !X微孔滤膜滤过"即得"临用现配*
!G)G,"仪器条件

采用 >’K4XTB’?!3色谱柱 $2G$ XXn!*# XX"
* !X%"以甲醇为流动相"检测波长 )$2 (X"柱温
)* i"流速 !G# XDIXO("进样量 !# !D*

)"结果与分析
)G!"萃取条件的优化
)G!G!"萃取溶剂的选择

微波萃取中萃取溶剂的选择至关重要* 主要
考虑两个方面&一是萃取溶剂的极性#二是萃取溶
剂对待萃取成分和其他杂质成分溶解能力的差别*
本研究中"选取已报道用于微波萃取的 , 种溶剂&甲
醇’丙酮和异丙醇"分别按照 !G) 方法对钙尔奇小添
佳咀嚼片进行处理并测试"所得结果见表 )* 由表 )
可知"甲醇作为萃取溶剂最优*

表 )"样品萃取溶剂的选择

>T.D’)"?4EOK’ELXOKCE_T[’’<BCTKBOE( AED[’(B
萃取溶剂 含量I$!PIP%

甲醇" )G*c2

丙酮" #G3*3

异丙醇 #G###

)G!G)"萃取温度的选择
本研究选择甲醇作为萃取溶剂"纯甲醇的沸点为

$2Gc i* 同一种萃取溶剂对不同物质的最佳萃取温
度不同"本研究中分别测试了由室温升高至 c#’3#’
%# i’并在各自温度下保持相同时间下的萃取效果"
结果见表 ,* 由表 , 可知"3# i时萃取效果最好*

表 ,"样品萃取温度的选择

>T.D’,"?4EOK’ELXOKCE_T[’’<BCTKBOE( B’XY’CTBSC’

萃取温度Ii 含量I$!PIP%

c# )G,!2

3# )G*c2

%# )G,!!

)G!G,"萃取时间的选择
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微波萃取时间的确定与被测样品量’溶剂体积和
萃取温度等有关"萃取回收率随萃取时间的延长会有
所增加"但幅度较小* 因此本文中以甲醇为萃取溶
剂"萃取温度为 3# i"分别测试了 ,’*’!# XO( 的萃取
效果"见表 2* 由表 2 可知"萃取时间为, XO( 即可*
)G!G2"样品测定结果

精密吸取各对照品溶液和样品溶液 !# !D"按
"""""

表 2"样品萃取时间的选择
>T.D’2"?4EOK’ELXOKCE_T[’’<BCTKBOE( BOX’
萃取时间IXO( 含量I$!PIP%

, )G*c2
* )G*c2
!# )G*c*

!G)G, 条件进样分析"测得钙尔奇小添佳咀嚼片中
维生素 V, 含量为 )G*c2 !PIP* 色谱图见图 !*

图 !"维生素 V, 对照品和样品液相色谱图

‘OPSC’!"?4CEXTBEPCTXAELABT(0TC0 AEDSBOE( T(0 ATXYD’

)G)"方法学验证
)G)G!"标准曲线’检出限及定量限

精密吸取各对照品溶液"按测定法进样分析* 以
对照品质量浓度$XPI6%对峰面积进行线性回归"回归
方程为<k**$##’h*c!"相关系数为 #G%%% 3"线性范围
# j2 XPIXD"检出限 #G#) XPIXD"定量限#G#c XPIXD*
)G)G)"精密度’稳定性’重复性试验

取标准系列溶液 !# !D"按 !G)G, 条件连续测定

$次"计算维生素 V, 的峰面积 5FO为 #G)#g"结果表
明仪器精密度良好*

精密吸取室温下放置的样品分别于 #’)’2’3’!)’
)2’23 4 进样分析"结果样品中维生素 V, 峰面积 5FO
为 #G2cg* 表明样品溶液在 23 4 内稳定性良好*

取研细混匀的钙尔奇小添佳粉末 2 P$ 份"精密
称定"平行制备样品进行测定"维生素 V, 含量 5FO
为 #Gcg"满足定量要求"结果见表 **

表 *"重复性及精密度试验结果$- k$%

>T.D’*"=’YDOKT.ODOB\T(0 YC’KOAOE( EL[OBTXO( V, O( ATXYD’A
测量指标 ! ) , 2 * $ 平均值 5FOIg

称样量IP 2G##! 2G##! 2G#!# 2G##3 2G##! 2G##) 2G##2
维生素 V, 含量I$!PIP% )G*3# )G*c) )G*,c )G*%# )G*cc )G*3$ )G*c2

#Gc

)G)G,"回收率试验
精密称取研细混匀的钙尔奇小添佳咀嚼片粉

末 2G## P"精密称定"共 % 份"分别精密加入维生素
V, 对照品 !#’,#’*# !P各 , 份"制备待测样品溶
液"按测定法进样分析"结果见表 $"平均回收率为
%%G2g且回收率均在 %3G3g j!##G#g内* 三水平
回收率测试总体 5FO为 #G2g*
)G,"实际样品测试

按照 !G) 方法对以下 , 种保健食品进行了测
试"结果见表 c*

,"小结
本研究建立了微波萃取+反相高效液相色谱法测

定保健食品钙片中维生素 V, 的分析方法* 通过微波

"""" 表 $"维生素 V, 回收率试验结果

>T.D’$"=’KE[’C\0’B’KBOE(
加标量I!P 称样量IP 回收量I!P 回收率Ig 5FOIg

!#

,#

*#

2G##) , %G% %3G%
2G##2 c %G% %3G3 #G!
2G##, ! %G% %%G#
2G##, , )%G3 %%G,
2G##* ) )%G% %%G$ #G!
2G##) $ )%G% %%G$
2G##! , 2%Gc %%G2
2G##2 3 *#G# !##G# #G,
2G##) % 2%G3 %%G$

表 c"样品中维生素 V, 含量的测定结果
>T.D’c"V’B’KBOE( ELC’TDATXYD’

名称 批号 含量I$!PIP%

根得牌珍 V钙 )#!)#c#% )G3$

钙尔奇小添佳咀嚼片 !)!#))# 2G$c

医嘉牌派达胶囊 !!!##) !G2,



高效液相色谱法同时测定小麦粉及其制品中过氧化苯甲酰和苯甲酸!!!许秀敏"等 ! ,,""" !

萃取法对样品中的维生素 V, 进行提取"参照文献
($ h!))中报道的维生素 V, 样品处理方法与本研究
做对比"本研究优势主要在于提取方法快速’简便"分
析成本低"准确度和重现性好* 通过试验探究"得出
微波萃取钙片中维生素 V, 的最优条件"为钙片中维
生素 V, 的快速提取和检测提供依据*
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实验技术与方法
高效液相色谱法同时测定小麦粉及其制品中过氧化苯甲酰和苯甲酸
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摘"要!目的"建立同时测定小麦粉及其制品中过氧化苯甲酰和苯甲酸的高效液相色谱检测方法$ 方法"样品

中过氧化苯甲酰和苯甲酸用无水乙醇进行提取!采用色谱柱为 8\XX’BC\?!3 "!*# XXn2G$ XX!* !X#!以甲醇+

#G!g磷酸水溶液梯度洗脱!检测波长 ),* (X$ 结果"过氧化苯甲酰%苯甲酸与杂质基线分离!过氧化苯甲酰和苯

甲酸在 #G!# j)# XPI6浓度范围内线性良好!相关系数 8均在 #G%%% % 以上$ 过氧化苯甲酰和苯甲酸回收率分别为
%*G)g j%%G*g和 %*G,g j!#*g!方法检出限分别为 #G!# 和 #G#3 XPIbP!定量限分别为 #G,# 和 #G)2 XPIbP$ 结

论"本方法操作简便%灵敏度高%结果准确!适用于小麦粉及其制品中过氧化苯甲酰和苯甲酸同时分析$
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