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柱前衍生高效液相色谱法测定红牛维生素功能饮料中

牛磺酸含量
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by pre-column Derivatization and HpLC
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摘要:用邻苯二甲醛 (OPA)柱前衍生高效液相色谱法 ,运用 C18色谱柱为固定相 ,甲醇+ 0. 05mOl/L NaAc 溶

液( 45+ 55)为流动相 ,检测波长 330nm,测定红牛维生素功能饮料的牛磺酸 O 结果衍生化反应迅速 ,分离效果

好 ,在 10~ 50#g/ml 的浓度范围内 ,牛磺酸色谱峰面积与浓度之间的线性相关系数为 0. 9999,加标回收率为

97. 48%~ 101. 0% , RS 为 Z . 5% O
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 bstract: Taurine in red ull Super Vitamin Drin s Was determined by OPA pre-cOlumn
derivati atiOn and ~igh PerfOrmance Li uid ChrOmatOgraphy (~PLC) , using C18 cOlumn as f ixed
phase, methyl alcOhOl+ 0. 05mOl/L NaAc as mObile phase( 45+ 55 by vOlume) , With Wavelength
330nm. The separatiOn ef fect is satisfactOry derivati atiOn reactiOn is rapid the linear cOrrelatiOn
cOef f icients Of pea areas and cOncentratiOn is 0. 9999 in the range Of 10~ 50g/ml respectively 
the recOveries Of the Taurine Were 97. 48%~ 101. 0% , RS Were Z . 5% . This methOd is
accurate and suitable fOr  uality cOntrOl Of TOngluOxiaru  Oufuye.
 ey  ords: ~PLC, taurine, drin s

牛磺酸又称牛胆碱, 其化学名为 Z -氨基乙磺
酸,以游离形式存在,具有抗劳功效 O 红牛维生素功
能饮料中牛磺酸是主要功效成分,为了保证产品的
质量,需要检测产品中的牛磺酸含量 O目前牛磺酸测
定方法是柱后衍生离子交换色谱法,需要氨基酸分
析仪等专用仪器,价格较贵 运行成本较高,不适合
一般实验室分析 O 有关柱前衍生高效液相色谱法测
定牛磺酸含量已有资料报道 1~ 3 , 但邓思珊等 1 采
用梯度洗脱测定,费时较长 国家现行标准 4 中,流
动相为甲醇+乙腈+水( 10+ 10+ 80)时牛磺酸很难
洗脱 O本文在综合前人的基础上,对该测定方法进行
改进, 改进后的方法具有简便快速 结果准确等优

点 O

 实验部分

 . 试剂与仪器
美国  atersZ695 高效液相色谱仪及色谱工作

系统, atersZ996 列阵检测器,溶液过滤器 O 甲醇 
乙腈 (色谱纯, 天津四友 )  邻苯二甲醛 ( OPA,
 LU A)  乙硫醇 ( LU A)  磷酸二氢钾, 磷酸氢
二钾,乙酸钠,氢氧化钠,硼酸均为分析纯 O牛磺酸对
照品 ( sigma) , 红牛维生素功能饮料为市场购买得
到 O
 . 色谱条件
色 谱 柱 C18 ( SymmetryShield 4. 6  Z50mm

5#m)  流动相:甲醇+ 0. 05mOl/L NaAc 溶液 ( 45+
55) ,流量: 1. 0ml/min 检测波长 330nmO 进样体积



10plG
1. 3 衍生试剂制备
称取 0. 1g 邻苯二甲醛用 10ml 甲醇溶解, 加

0. 1ml乙硫醇, 0. 4mol/L 硼酸钠缓冲液( pH 值 9. 4D
定容至 100mlG
1. 4 标准溶液制备
准确称取牛磺酸对照品 30mg 置 50L 容量瓶

中,加水稀释至刻度,摇匀,即为含牛磺酸 0. 600mg/
ml的储备液 G 取储备液 Z . 5ml放入 50ml容量瓶中,
加水稀释至刻度, 摇匀, 即得含牛磺酸 30. 0pg/ml
的工作液 G 标准溶液的色谱图如图 1 所示 G
1. 5 样品溶液制备
精密吸取口服液 Z . 5ml 于 50ml 容量瓶内加蒸

留水定容至刻度,摇匀即得样品溶液 G 样品溶液的色
谱图如图 Z 所示 G
1. 6 样品测定
精密吸取牛磺酸工作液 0. 5ml, 衍生剂 0. 5ml

摇匀,在 4min 内取混合液 10pl注入色谱柱内,记录
标准液和样品峰面积,由峰面积外标法定量,测定结
果见表 1G
表 1 样品测定结果

批号 含量(mg/100mlD
0508 57. 4
0501 56. 0
03Z Z 54. Z

2 结果与分析

2. 1 衍生试剂选择
目前柱前衍色谱法所用衍生化试剂有 Z , 4-二

硝基氟苯[5]~ 邻苯二甲醛[1]等,选用邻苯二甲醛实验
条件最简便 G 曾试验了含邻苯二甲醛 0. 1g/100ml~
0. Zg/100ml 和 0. 5 g/100ml, 和 乙 硫 醇 加 入 量

0. 1% ~ 0. Z% ~ 0. 4%的情况 G 结果含邻苯二甲醛

0. 1g/100mL 和 0. 1%乙硫醇就能满足实验要求,溶
液在室温下放置 3d 不影响测定 G 不加乙硫醇时,邻
苯二甲醛溶解度差,说明乙硫醇有助溶作用 G
2. 2 流动相选择
根据文献[Z , 3], 由去离子水 ~ 0. 05mol/L 乙酸

钠溶液 ~ KHZPO4 溶液 ~ KHZPO4 和 KZHPO4 溶液与
甲醇调成不同比例进行试验, 在流量为 1ml/min
下, 0. 05mol/L 乙酸钠溶液-甲醇 ( 55-45D的流动
相出峰时间为 10min 左右,分离效果最佳(见图 1 和
图 Z D G 水-甲醇( 30-70D ~ KHZPO4 溶液-甲醇( 50
-50D , KHZPO4-KZHPO4 溶液-甲醇( 50-50D ,都
在 10min 左右出峰,但分离效果相对差些 G 而新鲜配

制的 0. 05mol/L 乙酸钠 ( Na  D溶液 pH 值为 6. 5,
可直接使用 G 乙腈可改变出峰时间,但乙腈毒性大,
本实验不选用 G

图 1 牛磺酸标准溶液色谱图(牛磺酸 10. 7minD

图 Z 样品溶液色谱图

2. 3 波长选择
根据文献[1],波长为 330nm 有最大吸收值,所

以本实验的检测波长选择 330nmG
2. 4 衍生物的稳定性试验
在上述色谱条件下,测定牛磺酸工作液衍生后

1min~ Zmin~ 3min~ 4min~ 5min 的峰面积, 结果在第

5min 时峰面积有明显变化,所以选择在 4min 内进
样 G
2. 5 工作曲线
按标准溶液项配成质量浓度为 10. 00pg/ml~

Z0. 00pg/ml~ 30. 00pg/ml~ 40. 00pg/ml~ 50. 00pg/ml
的牛磺酸标准溶液 G 每种浓度测定 3 次,取峰面积平
均值 G 结果得到牛磺酸的质量浓度 (X, pg/mlD与色
谱峰面积 ( YD 之间的回归方程式为 Y = 3Z00X -
9133, 1 = 0. 9999G 在 10~ 50p/ml的质量浓度范围
内,牛磺酸浓度与色谱峰的峰面积成良好的线性关
系 G
2. 6 重复性试验
取质量浓度为 30. 00pg/ml 标准溶液, 连续测

定 6 次,牛磺酸峰面积的 RSD为 1. 8% G 取同一批
样品,按样品溶液项制备 6 份,测定牛磺酸含量,其

RSD为 Z . 5% G
2. 7 稳定性试验
按样品溶液项制得溶液,在常温下放置 Z1~ 41~
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6h~ 8h 后测定,牛磺酸含量 RSD为 2. 8%  
z. s 加标回收率试验
在已知含量的样品中加入 3 个浓度水平的标准

溶液,测定得到的加标回收率见表 2 表 2 结果说明
本方法较准确 
表 z 回收率试验结果

样品原含量

(mgD

加入量

(mgD

测定值(mgD

1 2 3

回收率

( % D

0. 574 0. 600 0. 578 0. 586 0. 588 97. 48
0. 574 0. 300 0. 295 0. 298 0. 297 98. 89
0. 574 0. 200 0. 205 0. 199 0. 202 101. 0

3 结论

用改进后的柱前衍生高效液相色谱法测定红牛

维生素功能饮料中牛磺酸的含量,较为简便,分离效
果好,测定结果准确可靠,满足分析要求 适合一般
实验室分析和用于该产品的质量控制 
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