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月U 舀
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市卫生防疫站、广东省深圳市宝安区卫生防疫站。
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引 言

    牛磺酸( taurine)是一种具有广泛生理功能的含硫价氨基酸，化学名为2-氨基乙基氨基酸。我国于

1993年批准牛磺酸在乳制品、婴幼儿食品及谷类制品、强化饮料中使用。

    本标准部分包括高效液相色谱法和薄层色iH法两种方法。
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食品中牛磺酸的测定

范围

    本标准规定了食品中牛磺酸的测定方法。

    本标准适用于饮料，婴幼儿食品，谷类制品，奶粉中牛磺酸的测定。

    本方法第一法仪器检出限20. 0 ng；检出浓度80 mg/kg(L)；线性范围：0 mg-0. 05mg。第二法斑

点检出限0. 2 tig，检出浓度80 mg/kg(l,)o

第一法 高效液相色谱法

原理

    试样中牛磺酸经提取后，用衍生剂衍生，衍生物经Cl8柱分离，于其最大吸收波长330 nm检测，根

据保留时间和峰面积进行定性定量。

试剂

3. 1  60 g/I,磺基水杨酸溶液：称取6. 0 g磺基水杨酸，加水溶解至100 ml。

3.2 邻苯二甲醛（OPA) o

3.3 乙硫醇。

3.4 硼酸。

3.5 甲醇。

3.6 乙睛。

3.7 氢氧化钠。

3.8 牛磺酸：生化试剂。

3.9  0. 4 mol/l,硼酸钠缓冲液：称取2. 48 g硼酸和1. 41 g氢氧化钠，用水溶解定容至100 ml。

3. 10 衍生剂：称取0. 1 gOPA用10 MI甲醇溶解，加0. 1 ml,乙硫醇,0.4 mol/l.硼酸钠缓冲液定容至

100 ml-

3. 11 牛磺酸标准溶液：精密称取0. 050 0 g牛磺酸，用水溶解后移人50 ml容量瓶中，并用水稀释至

刻度，混匀，此溶液每毫升含 1 mg牛磺酸。

3. 12 牛磺酸标准使用液：吸取牛磺酸标准溶液（3.11)1.0 ml，于50 ml容量瓶，加水至刻度，即得

0. 020 mg/ml,牛磺酸标准使用液。

仪器

1 高效液相色谱仪（配有紫外检测器）。

2 离心机。

3 超声波清洗器。

4 容量瓶：5,25,100 ml,,

5 微孔滤膜过滤器。
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5 分析步骤

5. 1 试样处理

5.1.1 饮料：准确吸取 1. 0 ml试样，用水稀释至 100 ML，待衍生用。

5. 1.2 奶粉：称取1. 0 g试样，用水定容至25. 0 ml,，吸取3. 0 ml于离心管中，再加3. 0 ml- 60 g/L磺

基水杨酸，离心15 min, G吸取2. 0 nil1几清液于5 m1.容量瓶中，滴加 1 mol/I氢氧化钠调pH至中性，

用水定容至5. 0 ml，待衍生用。

5. 1.3 谷类食品：称取1. 0 g试样，加水定容至25. 0 ml.，充分搅匀后，静止5 min，吸取3. 0 nil,上清液

于离心管中，以下操作按5. 1. 2中自“再加3. 0 mL 60川I磺基水杨酸，⋯⋯”起，与奶粉类食品操作

相同。

5.2 测定

5.2. 1 衍生反应：吸取2. 5 nil上述定容液于5 mL具塞离心管中，再准确加人2. 5 ml,衍生剂(3. 10),

摇匀，反应2 min后，经0. 45 fCm的微孔滤膜过滤，立即进样20川 ，进行H PLC分析，测定其峰面积，所

有试样及标准从反应至进样的时间应保持一致，并控制在5 min内，从标准曲线查得测定液中牛磺酸的

含量。

5. 2. 2  HPLC参考条件

    分析柱：Fc-Bondapak (/,$ 3.9 mm X300 mm 10 1xm;

    流动相：甲醉｝一乙睛于水（10斗一10十80);

    波长：330 TIM ;

    流速：1 tnl,/mina

5.2. 3 标准曲线：分别吸取牛磺酸标准使用液。,0.5,1.0,1.5,2.0,2.5 ml -，再加水至2. 5 mI，以下按

5.2.！中“再准确加人2. 5 in I衍生剂，⋯⋯”起，操作。然后以峰面积一浓度作图，绘制标准曲线或回归

方程。

    色谱图见图 ｝所示

图 1 牛磺酸衍生物HPI.C色谱图

6 结果计算

按式（！）计炸 ：

一
  ‘＼V,

V 、长1 000

式，！：：

X 试样中牛磺酸的含钻，单位为克每千克（升）} }Jkg(1.?];

经查图或计算得进样液中牛磺酸的含量，单位为毫克每毫升（(iilg/tTil.) 9

试样总的稀释体积，单位为毫升（nil）；
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V、一试样的体积或质量，单位为毫升（克）芭mL(g)口。

第二法 薄层色谱法

原理

试样中牛磺酸，经离子交换柱提纯后，以薄层色谱法定性、定量。

试剂

8.1  2 %盐酸溶液：准确吸取10. 0 ml.盐酸，加水稀释至500 ml。

8. 2 40 g/ I氢氧化钠溶液：称取4g氢氧化钠，加水溶解至100 ml。

8.3 乙醇：分析纯。

8.4 展开剂：

8.4. 1 正丙醇＋冰醋酸＋无水乙醇(5.2+2.2+0.8)

8.4.2 正丁醇十水＋无水乙醇(4-}-1+1)

8.5 强碱性苯乙烯阳离子交换树脂：717型，用乙醇浸泡过夜，再用水漂洗至水无色。

8.6 强碱性苯乙烯阳离子交换树脂：732型，用乙醇浸泡过夜，再用水漂洗至水无色。

8.7  3 g/I.经甲基纤维素钠溶液：称取0. 3 g羚甲基纤维素钠溶液，加100 ml.水，加热溶解，放置过夜

后，过滤，取滤液备用。

8.8 硅胶G:20。目，薄层色谱用。

8.9 显色剂：称取0. 5 g荀三酮，用50 ml，乙醇溶解，混匀。

8. 10 牛磺酸标准溶液：精确称取0. 020 0 g牛磺酸标准品，用水溶解后移人100 ml容量瓶中，井且用

水稀释至刻度，即得0. 2 mg/ml的牛磺酸标准液。

仪器

层析柱：1. 4 cm-30 cm,

蒸发皿。

薄层板：5 cm-20 cm.

微量进样器：10 111。

展开槽。

水浴锅。

玻璃喷雾器。

电吹风。
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10 分析步骤

10. 1 离子交换柱的制备

    阳离子交换柱：取已用水漂洗过的717强碱性阴离子树脂，填装1.5 cm -IOcm的交换柱，填装时

不要混人气泡，先用30 ml水洗（流出液为中性），然后用10 ml- 40 g/l,氢氧化钠溶液通过柱，将交换

杜处理为强碱性，备用。

10.2 试样处理

10.2. 1 饮料：吸取5. 0 ml，均匀试样通过阳离子交换树脂，调流速30滴/min，待液面降至树脂顶端
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时，先加人25 m1水洗脱，再加人25 rril,2％盐酸溶液洗，弃去以上两次洗脱液，最后用2,5 nil, 2％盐酸

溶液洗脱牛磺酸，用旋转蒸发仪蒸干洗脱液（温度50'C),准确加人5. 0 ml水，溶解残清，溶液过滤人试

管中，此液备作薄层分析用 <,

10.2.2 谷类食品：称取2. 0 g均匀试样于具塞量筒中，分别用25,10,10 ml水提取二次，每次提取静

置15 min，用吸管将上清液转人二元离子交换柱，调流速为30滴／min，待流至树脂顶端时，加50 rill水

淋洗柱子，接受全部上清液和水的洗液，并将其转人阴离子交换柱，以下操作按10. 2. 1中“调流速

3。滴／min------" .最后准确加人2. 0 ml,水溶解残渣，过滤后的滤液进行薄层分析，用过的两支交换柱

弃去。

10.2.3 奶粉：称取2. 0 g均匀试样于烧杯中，加25 ml,水，加热2 rnirl,搅匀（勿使其沸腾），冷却后，转

人二元柱，用5 mL水洗烧杯，洗液也转人二元柱，调流速为30滴/min，待流至树脂顶端时，加50 ml、水

洗柱，接收洗脱液，并将其转人阴离子交换柱，以下操作按10.2. 1中“调流速30滴/min I ........最后准

确加人2. 0 mL水溶解残渣，过滤后的滤液进行薄层分析，用过的两支交换柱弃去。

10. 3 测定

10.3. 1 薄层板的制备

    称取15 g硅胶（T，加47 nil, 3 g/l.经甲笨纤维素钠溶液（如太稠，再加适量），研匀，铺成0. 25 mm

厚的‘crn̂-20 cm的薄层板，于105 "C :+ 5 QC活化1 11) ,取出，置干燥器中备用。

10.3.2 点样

    在薄层板下端2 cm处，用微量注射器点2 ALL试样溶液，同时点｝.0,2.0,3.0 rill牛磺酸标准溶液

三个点，各点间距离1 cm,

10.3.3 展开与显色

    将点好的薄层板放人盛有展开剂（8. 4. 1或8.4. 2 )的展开槽中，展开槽预先用展开剂饱和，展开至

12 cm（奶粉需18 cm)，取出薄层板，凉干，喷显色剂，于80℃烘箱中烘5 min,斑点呈粉色至紫红色，根据

斑点大小及颜色深浅进行定量。

11 结果计算

按式（2)计10

只V，只1 000只
火 ，，：X 1 000火 0_00000 ．”““‘’“‘，···········“⋯（2）

式中：

X-－一试样中’I-磺酸的含址，一单位为克每千克（升）轰g/k}(1,)];

八— 一试样斑点相当牛磺酸的量，单位为微克（Ftg);

vl一 水浴挥I-后加人水的体积，单位为毫升（nil') ;

V一 点样休积，单位为微升（(ttl.);

。，一 试样质带或体积，单位为克（毫升）[g(ml川。


