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摘要!本文研究了高效液相色谱$电喷雾离子阱质谱联用仪准确测定辣椒类食品中?种苏丹红类染料的分析

方法%样品中的苏丹红类染料用有机溶剂乙腈提取$直接定容后进行色谱分析%质谱检测采用正离子电 离

方式%方法的线性范围为85"!&"$:’L$重现性RFZ&8N$回收率为#&58N!("#5’N%结果表明本方法

具有操作简便(快速(准确等优点%

关键词!液质联用!苏丹红!食品!染料
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*FU$EF’EF5M10.-70,AA,7:02,D85"!&"$:’L5M10,I0A,:0A064I0A-0D20A0#&58N!
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!!苏丹红属于偶氮系列化工合成染色剂$主要

应用于蜡(油彩(鞋油等产品%偶氮化合 物 在 体

内分解可形成丙种芳香胺化合物$芳香胺在体内

经 过 代 谢 活 动 后 与 靶 细 胞 作 用 可 能 引 起 癌 肿%

虽然苏丹红对人体的致癌性目前还没有明确结

论$但它对动 物 的 致 癌 性 已 得 到 证 实)($&*%国 际

癌症研究机构将其归类为第三类致癌物质$不允

许以任何数量添加到任何食品中%我国())#年



出台了!食品添加剂使用卫生标准"#禁止将苏丹

红+号作为食品添加剂用于食品生产$
然而有不少食品生产企业为改善产品色泽%

降低成本仍将其作为食品添加剂$近年来#数个

著名跨国公司加工的食品#包括辣椒粉%酱料及

调味料等被检出含有苏丹红+及,#该事件引发

了世界各国对苏丹红在食品中安全性问题的关

注$因此建立苏丹红染料及类似结构染料的检

验和识别方法#对维护食品安全#保证人民健康

有积极作用$
目前国内外对苏丹红类染料的分析 研 究 仅

局限于苏丹红+%苏丹红%%苏丹红-%苏丹红,
及对 位 红#采 用 的 方 法 一 般 为 JKLC$YG&%$#’#

JKLC$EF(EF&?$’’及 VC(EF&)’$但 苏 丹 红 类

染料的沸点较高#目前所报道的VC(EF方法仅

能检测苏丹红+和苏丹红%$
为加大检测力度#提高方法 的 灵 敏 度#针 对

食品样品的基质复杂性#在借鉴国内外方法的基

础上#运用广州分析测试中心新引进的高效液相

色谱$离子阱质谱联用仪对食品中7:(:水平的

?种苏丹红类似结构染料)F<[,7R0[^%F<[,7
R0[V%F<[,7R0[?̂ %F<[,7 .̂,6a^%E0>13.
i0..42%M4.<-[-70 R0[ 和 d,D> V,A70> V̂ C
,̂D0*的检测方法进行了系统研究$该方法简便

快速#准确可靠#灵敏度高#已成功用于各类食

品中?种苏丹红类染料的测定$

E!实验部分

E5E!主要仪器设备

!!Q:-.07>((""JKLC$MA,;$FL高 效 液 相 色

谱$电喷雾 离 子 源$离 子 阱 质 谱 系 统+美 国 Q:-$
.07>公司产品#配有在线真空脱气机%二元高 压

梯度泵%恒温自动进样器%柱温箱%电喷雾离子源

)*FU*,F,A>4A-<D K̂#(型 电 子 天 平)"5(+:*+
德国F,A>4A-<D公司产品,WJ$’8(旋涡混合器+
上海环宇仪器厂产品,VL!"Q全自动高速冷 冻

离心机+湖南仪表总厂离心机厂产品$

E5F!试剂及材料

乙腈 购 于 Â<a0A$Z,.>47-a公 司#色 谱 纯,

F<[,7R0[^)CQFH45&(?#$?)$!#CU!#(("*%

F<[,7R0[V)CQFH45(!!)$88$##CU(!(8"*%

F<[,7R0[?̂ )CQFH45#&#’$?!$8CU!#"8"*%

F<[,7 .̂,6a ^ )CQF H45%()?$!8$8#CU

!#(8"*%E0>13.i0..42)CQFH45#"$(($?#CU
(("!"*%M4.<-[-70R0[)CQFH45!%!8$’8$##CU
(!(!"*和d,D>V,A70>V̂ C ,̂D0)CQFH45)?$
8#$&#CU(((#"*购 于F-:+,$Q.[A-61公 司,水 为

二次蒸馏水%丙酮为分析纯#购于山东禹王有限

公司,样品为送检样品)辣椒粉%辣椒油等*$

E5H!储备液配制

分别称取?种苏丹红染料标准物适量#加入

("5"+L丙 酮 溶 解#然 后 用 乙 腈 定 容 至(""5"
+L#配成(""+:(+L的工 作 储 备 液,将 储 备 液

置于h%f下避光保存#使用时用乙腈稀释至所

需浓度$

E5I!样品处理

称取约85":样品于8"+L离心管中#加入

(8+L乙腈溶液超 声 振 荡 提 取&"+-7#离 心("
+-7$重复 提 取&次#合 并 提 取 液#用 乙 腈 定 容

至8"+L#经"5%8$+滤膜过滤后#进行色谱$质

谱分离和检测$

E5U!液相色谱!质谱条件

色谱柱+Q:-.07>X4A=,/F̂$C(’!5(+e&"
++e&58$+,柱温+&8f,流动相+乙 腈$(5"N
甲酸水溶液,梯度洗脱,乙腈的体积分数!+"$#
(!+-7#%"N$#’"N,(!$#(#+-7#’"N,(#$#
!"+-7#’"N$#%"N,流 速+"58+L(+-7,进 样

量+("$L$
质谱条 件+电 喷 雾 电 离)*FU*#正 离 子 化 模

式,毛细管电压+%"""aG,雾 化 气 压 力+&5%%e
("8K,,干燥气流量+("L(+-7,干燥气温度+&8"
f,碰撞电压+(8"5"G,毛细管出口补偿+(%%5&
G,锥型体(+&%58G$

F!结果与讨论

F5E!质谱分析

?种苏丹红 类 染 料 在 电 喷 雾 正 离 子 电 离 方

式和实验条件下#主要生成&EgJ’g 准分子离

子峰#选择&EgJ’g 进行产物离子扫描#生成的

主要 碎 片 离 子 分 别 为 +(:!!#$#)8)E0>13.
i0..42*%+(:!!#$#!"))d,D>V,A70> V̂ C
,̂D0*%+(:!?)$#!%’)F<[,7R0[V*%+(:&"’$
#!)()M4.<-[-70R0[*%+(:&’($#!!%)F<[,7
R0[ *̂%+(:%8?$#!%#)F<[,7 .̂,6a^*和+(:
&’($#(’&)F<[,7R0[?̂ *#见图($将这些主要

碎片离子作为定量分析时监测的产物离子$
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图E!Q种苏丹红类染料的二级质谱图

!,"甲基黄#!="固酱紫 V̂ C#!6"苏丹红V#!["甲苯胺红#!0"苏丹红 #̂!B"苏丹黑 #̂!:"苏丹红?̂

J.=GE!O(N!]"&’(#’(8249*?-̂ .4,3+:::80?-2+45(*9+,L091<0:
!,"E0>13.i0..42#!="d,D>V,A70>V̂ C ,̂D0#!6"F<[,7R0[V#!["M4.<-[-70R0[#

!0"F<[,7R0[ #̂!B"F<[,7 .̂,6a #̂!:"F<[,7R0[?̂

F5F!线性范围

用移液管取标准储备液适量体积$用乙腈稀

释定容 成 最 终 浓 度 为85"%("5"%(85"%!"5"%
!85"和&"5"$:&L的 标 准 工 作 溶 液$分 别 取("

$L各进一针$按(58中色谱和质谱条件进行分

离和检测’用峰面积!S"对标准浓度!;"进行线

性回归’E0>13.i0..42回归方程为SOh!5")
e("8g!5"’e("8e;$*O"5))))#d,D>V,A$

70>V̂ C ,̂D0回 归 方 程 为SOh#5!&e("%g
85!&e("%e;$*O"5))’’#F<[,7R0[V回归

方程为SO(5"8e("8g#58%e("%e;$*O
"5))8)#M4.<-[-70R0[回归 方 程 为SO85’(e
("%g&5((e("%e;$*O"5))?"#F<[,7R0[^
回归方程为SOh(5!&e("%g85("e("%e;$
*O"5))#%#F<[,7 .̂,6a^回 归 方 程 为SO
h(58)e("8g&5%(e("%e;$*O"5))!?’实
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验结果表明各种苏丹红染料在85"!&"5"$:!L
浓度范围内"质谱均有着良好的线性响应#
F5H!回收率和精密度试验

用标准加入法进行回收率实验"对方法的准

确度和精密度进行考察#在空白辣椒粉$辣椒酱

及辣椒油样品%不含有?种苏丹红染料&进行加

标回收实验"共进行了同一水平8个样本重复8
次的加标实验"结 果 见 表("具 体 离 子 流 程 图 见

图!#由 表(可 见"样 品 的 加 标 回 收 率 介 于

#&58N!("#5’N"满 足 分 析 的 需 要#由 图!可

见"样品对目标物没有干扰"效果良好#
精密度考察采取!8$:!L的混合标准溶液"

连续进样#针"计算各组分峰面积的相对标准偏

差%RFZN&"结果表明各组分的RFZ介于"5#8
!(5’#"重复性好#
F5I!灵敏度

依据前述的样品前处理方法"采用质谱进行

定量分析时"各种苏丹红染料的方法检出限%F!
HO&&分 别 为’5&$:!a:%d,D>V,A70>V̂ C
,̂D0&$!5!$:!a:%E0>13.i0..42&$(?5"$:!a:
%F<[,7R0[V&$#5%$:!a:%M4.<-[-70R0[&$
%5’$:!a:%F<[,7R0[^&$(85"$:!a:%F<[,7
.̂,6a &̂和%5?$:!a:%F<[,7R0[?̂ &#

H!结!论

本文建立了快速灵敏的检测食品中?种 苏

丹红染料的高效液相色谱$离子阱质谱联用的检

测分析方法"通过离子阱质谱的多级质谱功能对

样品准确定性#方法灵敏度高"分析时间短"可

以排除色谱柱共流物的干扰"定性准确"回收率

较高%##8N&"重现性好"为监测各种苏 丹 红 染

料在食品中的残留提供了可以借鉴的分析方法#

图F!多重反应监测模式下Q种

苏丹红类染料的萃取离子流程图

%Q&甲基黄’%̂&固酱紫 V̂ C’%C&苏丹红V’%Z&甲 苯

胺红’%*&苏丹红 ’̂%d&苏丹黑 ’̂%V&苏丹红?̂

J.=GF!%>243+-4=2+3:45(0/0,1<0:;<
3*7-.87020+?-.4,34,.-42.,=!’L’"

:?+,3490!+"X7+,M(+3870#

!;"’.Y-*20(-+,9+29(47*-.4,!F$!=$#"#

!?"X7+,M(+3870:8.M09D.->:0/0,(*9+,9<0:
%Q&E0>13.i0..42’%̂&d,D>V,A70>V̂ C ,̂D0’%C&F<$

[,7R0[V’%Z&M4.<-[-70R0[’%*&F<[,7R0[ ’̂%d&

F<[,7 .̂,6a ’̂%V&F<[,7R0[?̂

表E!!"#%&’($’(法测定Q种苏丹红类染料的加标回收率

A+;70E!B/02+=0920?4/02.0:!_"+,9:-+,990/.+-.4,!_"45QM.,9:4590-023.,099<0:

Q7,.3>0

F;-a0[

64765
%$:!a:&

Q7,.3]0[64765
%$:!a:&

+ % - , .

E0,7
%$:!a:&

R064I0A3
%N&

d,D>V,A70>V̂ C ,̂D0 ("" ’85" )!5% ’&5’ )?5( ("#5’ )&5" )&5"

E0>13.i0..42 ("" )85! ’’5’ )(5’ ("&5# ’85( )!5) )!5)

F<[,7R0[V ("" ?)5& #&58 ?’5? ?&5& #’5% ?!5# ?!5#

M4.<-[-70R0[ ("" ?!5’ ?&58 #’5& #!5# #85! #’58 #’58

F<[,7R0[^ ("" ’%5& ’?5( ?(58 ’?5! ?)5? ’!5" ’!5"

F<[,7 .̂,6a^ ("" ’?5( )"5" ?#5& ’%5# )"5% ’85? ’85?

F<[,7R0[?̂ ("" )%5" ("!5’ )(5! )"5( ’#58 )!5) )!5)
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"分析试验室#技术期刊

国内统一刊号&CH(($!"(?’Md!!!国际标准刊号&UFFH("""$"?!"
ZW 国际CTZ*H码&d*HF*% 邮发代号&’!$%&(
ZW 国外代号&E’%’ 广告经营许可证&京西工商广字第""&’号

(分析试验室)是中文核心期刊#月刊#大(#开#(!’页#国内外公开发行*
(分析试验室)()’!年创刊#目前已成为我国著名的分析化学专业刊物*影响遍及冶金+地质+石

油化工+环保+药物+食品+农业+商品检验和海关等社会各行业及各学科领域*(分析试验室)以突出

创新性和实用性为办刊宗旨#作者来自全国各行业的生产+科研第一线,在国际上常年被-CQ.等国内

外多家检索数据库+文摘收录#影响因子连续多年列化学类前列*本刊常设-研究报告.+-研究简报.+
-仪器装置与设备.等栏目*-定期评述.栏目系统发布特邀知名专家学者撰写的国内外分析化学各领

域的综合评述#连续跟踪学术发展前沿*-国际会议.栏目每期介绍影响广泛的分析化学领域国际学

术交流会议*!""%年新设-特邀专家评论.#聚焦当前科研重点+难点+热点*!""#年新开设了o管理

论坛o等栏目#介绍实验室认证+认可相关内容#交流实验室管理经验*
!""?年(分析试验室)每期定价(8元#全年(!期#(’"元*
全国各地邮局征订#邮发代号’!$%&(*漏订的读者可直接与编辑部联系*
编辑部地址&北京新街口外大街!号
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