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双波长扫描法测定饮料中的糖精钠

王 燕 孙居 民

(新脸石 河 子农学院 中心 实脸室
,

石河子
,

8 3200 3)

摘要 本文采用双波长紫外扫描法测定饮料中糖精钠的含量
.

样品经乙醚提取
,

用展开剂三氯

甲烷 :丙酮 : 甲酸 (9 :3 : 0
.

1) 展开
,

用岛津 已 一 930 型双波长薄层扫描仪 又s = 22 5 n m
,

瓜二 3 50 nln
时进行扫描

,

本法灵敏
、

准确
、

简便
,

用样量少
.

便于掌握
,

回收率为 93 .7 % 一 1以
.

6%
.

关健词 糖精钠 ; 高效薄层扫描

中图分类号 既58
.

研 ; T S 2( 犯
.
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糖精钠是一种人工合成的甜味剂
,

学名邻磺酞苯甲酞亚胺
,

味极甜
,

在我国允许使用
,

最

大使用量每公斤不得超过 0
.

15 9 (G B 27 60 一 86)
.

关于其毒性 问题 目前 尚无定论
,

但由于它

并无营养价值
,

所 以以不用或少用为宜
.

随着科学的发展
,

人工合成甜味剂逐渐被无毒无害且

对人体有一定稗益的天然甜味剂所取代
,

如甜菊糖
,

甘草甜素
,

蛋 白糖等
,

但由于这些天然

甜味剂的来源 尚不充足
,

且成本较糖精钠高
,

故许多饮料中仍然使用糖精钠
.

关于糖精钠的测定方法
,

在文献中已见过一些报道
,

如酚醋酞 比色法 (G B 500 .9 28 一 85,

19 86) 薄 层层析 一紫外分光光度法 (G B 500 9 2 8 一 85
,

19 8 6 )
、

离子选 择性 电极法 (李 光等
,

19 92 )等
,

但过程均较复杂
.

采用高效薄层分离双波长扫描法
,

可直接测定其含量
,

快 速
、

准

确
,

减化了步骤
,

测定 了十几种饮料
,

效果较为满意
.

其测定原理为 : 在酸性条件下
,

用 乙醚

提取饮料中的糖精钠
,

浓缩
、

点样
、

展开后
,

在紫外灯下定位
,

与标准品斑点对照进行扫描
,

测定其含量
,

下面就其实验方法
,

进行探讨
。

1 实验部分

L l 仪器与试剂

1
.

1
.

1 仪器 岛津CS 一 9 30 型双波长 12 00

薄层扫描仪 ( 日本 )
.

1
.

0 0 0

定量毛细管 (美国 D r u a

~
dn 0

.

800

S d C o
) 侧

T R 一 A 型紫外线检测仪 (上海 )

10 cm
x 10 cm 高效硅胶 G F 2 54

预制板 ( 山东 )

1
.

1
.

2 试剂 乙醚
、

丙酮
、

甲酸
、

盐

酸
、

三氯 甲烷
、

无水硫酸钠
、

糖精钠

均分析纯
。
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图 1 糖精钠斑点紫外吸收光谱图

199 3一 04 一 10 收稿



第 3 期 王燕等 :双波长扫描法测定饮料中的糖精钠

1.2实验条件

1
.

2
.

1光谱测定结果 展开后 的薄 层 板
,

置 25 4
lnn

紫外灯下观察
,

在黄绿色荧光背景上搪精钠 为淡

紫色斑点
,

在 20 0一 37 0 nln 对斑点 进行光 谱测

定
,

由图 1结果可知汉~ = 22 5 nm
.

1
.

.2 2 点样 用定量毛细管将样 品及标准溶液分

别点于高效硅胶 G F州薄层板 的下端 1皿 时
,

间

距 .0 8 a 叮
,

原点直径不大于 1
.

5

~
.

1
.

.2 3 展层 在高效板上径选择
,

用三抓 甲烷 :丙

酮 :甲酸 ( 9 : 3 : 0
.

1) 为展开剂效果较好
,

斑点规

则
,

比移值适中
.

展开剂深约 .0 5 a n
,

并 预先饱和

约 巧 功运
,

fR = .0 54
,

见 图 2
.

因使用 G F , 薄层

板
,

糖精钠斑点使荧火碎灭
,

故不需显色
,

展开后

的薄层板待展层剂挥发干后
,

即可于 254 nln 紫

外灯下定位
,

然后进行定量扫描
.

1
.

.2 4 扫描条件 反射法线性扫描
,

又s = 22 5 n m
,

又R = 350 nm
,

设定参数 : H = 7
,

W = 1
,

灵敏度 : 中
,

A Y = 0
.

1
,

S万= 5
。

L 3 标准曲线的绘制

称取 .0 0 85 1 9经 120 ℃干燥的糖精钠于100 m L

容量瓶中
,

用乙 醇溶解并 定容
,

制成 l gm / lm U的

糖精钠标准溶液
。

分别 吸取上述标准溶液 1
,

2
,

3
,

4
,

5 匹按实

验条件点位
、

展层
、

挥干
、

扫描
,

以吸收峰面积 对

糖精钠浓度绘制标准曲线
,

见图 3
.

回归方程为

Y = 1
.

7 6 x 10
一 4

X 一 l
.

2 4 x 10
一 2 ,相 关系数

r = 0
.

9 9 7 2
.

1.4 样品的测定

准确移取饮料 or m L (饮料 中若有 CO : 需预

5 a b c d

图 2 饮料薄层层析图
5

.

糖精钠标准品 ; a
.

天府可乐 ;

b
.

草墓汽水 ; c
.

鲜桃 口乐 ; d
.

甜橙

2015105
E。[x划众礴凑巨

2 3 4

斑点的载 t (徽克数 )

图 3 糖精钠标准曲线

先加热驱除 )于 12 5 in L分液漏斗 中
,

加 6 mo 狐 盐酸 2 m L 酸化
,

分别用 15
,

巧
,

25 m L 乙醚

提取 3 次
,

然后通过无水硫酸钠除去水份
,

将提取液倾人蒸发皿中
,

挥去乙醚
,

残渣用 2 m L

乙醇洗脱
。

点样时在同一板上点标准溶液 1 匹
,

5 拜L 各两点
,

样品溶液 5 成
,

10 匹 两点
,

按实验条件进行测定
。

2 结果与讨论

1 1 稳定性实验

取糖精钠溶液点样
、

展 开
、

挥干后
,

每隔 .0 5 h 测定一次吸收峰面积
,

由表 1可以看出
,

糖精钠在 .3 5 h 内是稳定的
.

U 精密度实验

取 4 块薄层板
,

每块板分别点 4 个含样 品量为 3 雌 的斑 点
,

测定其重复性
,

测得板 内
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表 1 稳定性 实验

点样量 愧 吸 收 峰 面 积

0
.

5 h 1 h l
.

s h Z h 2
.

5 h 3 h 3
.

5 h 4 h

.

0 0 3 8 15 3 8 0 6 3 7 9 1 3 7 6 3 3 7 37 3 7 3 3 3 7 2 4 3 6 4 1

变异系数为 2. 30 %
,

板间变异系数为 .6 22 %
。

精密度尚好
.

.2 3 回收率实验

加一定量的糖精钠标准品于样液中
.

按测定步骤进行测定
,

由表 2可知
,

回收率在 93
.

7 %

一 10 4
.

6% 之间
。

表 2 糖精钠回收实验 m目工

编号 糖精钠加人量 实际测出量 回收率 /%

1 130 1 36 10 4
.

6

2 2 60 2 66 9 8
.

5

3 3 90 3 90 10 0

4 52 0 4 87 9 3
.

7

5 6 50 6 3 5 9 7
.

7
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: a ee t o n e :

fo
rm i c a e i d (9 : 3 : 0

.

1)
,

t h e P l a t e w a s s ca n n e d a t

又s = 2 2 5 n m
,

又R = 3 3 0 n m i n a S h ima d z u d u a l w a v e l e n g t h t h i n 一 l a y e r
hc

r o

ma t o

s ca n n e r
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,
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.

7% 一 10 4
.
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.
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