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高效液相色谱法快速分析口香糖中戊二醛的残留量 
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摘要：建立了用高效液相色谱法检测口香糖中灭菌剂戊二醛残留量的方法。样品萃取液与 2,4－二硝基苯肼反应后用高效液相色

谱测定，外标法定量。该方法快速、准确，在 0.2~5.0 mg/L 范围内线性相关系数为 r2=0.9995，平均回收率达到 77.2%~83.9%，相对

标准偏差为 4.95%~6.22%，最低检测浓度为 0.2 mg/L。 
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Abstract: A method for the determination of glutaraldehyde residue in chutty by HPLC was developed. In the range of glutaraldehyde 

content of 0.2~5 mg/L, the method was fast and accurate with a linear correlation of 0.9995, average recoveries of 77.2%~83.9%, a relative 

standard deviation of 4.95%~6.22% and a minimum determination concentration of 0.2 mg/L. 
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口香糖具有口腔清洁功能。消毒口香糖是一类具

杀菌功能的口香糖，能在 3~5 min 内杀死乙肝病毒、

艾滋病毒、结核杆菌及性病传染源等。其主要靠在制

作时所加入的戊二醛达到杀菌目的。戊二醛是一种五

碳双缩醛化合物，主要通过 2 个活泼的醛基与蛋白质

发生反应起到杀灭微生物的作用[1]。戊二醛在规定使

用量的条件下毒性低、刺激性小，质量分数在 2%以

下的戊二醛溶液对黏膜仅有轻度刺激[2,3]，但如果使用

量过大，会对人体带来很大伤害。为控制食品中戊二

醛的含量，我国《食品添加剂食用卫生标准》规定[4]，

食品中最大使用量是 50 mg/kg。 
传统分析戊二醛的方法是根据卫生部《消毒技术

规范》和中华人民共和国药典中规定的化学滴定法。

化学法的缺点是操作复杂，时间长，抗干扰性差，终

点观察不稳定，影响最终结果。目前，还未有报道消

毒口香糖中戊二醛的测定方法。因而建立一种快速、

方便、经济的检测方法，有利于保障人们的消费安全。 

1  实验部分 

1.1  仪器与材料 
高效液相色谱仪：LC-10Avp（SPD-10Avp 型监测 

收稿日期：2007-08-30 

器，日本岛津公司）；MS2 Minshaker 漩涡振荡器（广

州仪科实验室技术有限公司）。 
戊二醛（50%，Sigma，使用前需重新标定戊二醛

浓度）；2,4-二硝基苯肼（分析纯，广州化学试剂厂）；

乙腈（色谱纯，美国 Sigma 公司）；其它试剂为国产

分析纯试剂，实验用水为去离子水。 
1.2  标准溶液的配制 

标准储备液：准确称取 0.1 g 戊二醛标准品（精确

至 0.0001 g），用水定容至 100 mL，此标准品储备液

的质量浓度为 1 mg/mL。 
2,4-二硝基苯肼（DNPH）溶液：准确称取 0.02 g 

DNPH，用乙腈定容至 100 mL，此溶液的质量浓度为

0.2 mg/mL。 
1.3  试样制备 

准确称取 0.5 g 口香糖样品（精确至 0.01 g）置于

离心管中，加入 5 mL 水在旋涡振荡器上充分涡动萃

取 3 min 后，置于离心机中于 3000 r/min 离心 10 min，
收集上层清液。 

样品加标实验：称取口香糖样品后，加入适量的

标准溶液，其它步骤同上。 
1.4  柱前反应方法 

准确移取稀释的戊二醛标准溶液或样品提取液 5 
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mL 于 10 mL 比色管中，加入 70 µL 的磷酸和 200 µL
的 2,4-二硝基苯肼溶液，最后以乙腈定容。立即于旋

涡混合器上剧烈混合，进高效液相色谱分析。 
1.5  HPLC分析 

色谱柱：DiamonsilTMC18 5 m，200 mm×4.6 mm；

流动相：乙腈/水=60/40（V/V）；柱温：25 ℃；流速

为 1.0 mL/min；检测波长：360 nm（UV/DAD）；进

样体积：20 μL。 

2  结果与讨论 

2.1  色谱条件的确定 
2.1.1  检测波长的确定 

取配置好的戊二醛与 2,4-二硝基苯肼（DNPH）

反应生成的产物戊二醛腙标准溶液，在 200~400 nm
的波长范围进行紫外光全波扫描，由图 1 可知，戊二

醛腙的最大吸收波长为 361 nm，故选择 360 nm 作为

检测波长。 

 
图1 紫外吸收光谱图 

Fig.1 UV-spectrogram of glutaraldehyde derivative 

2.1.2  衍生剂用量 
由戊二醛和 DNPH 的反应式可知，l mol 戊二醛

需与 2 mol DNPH 反应，衍生剂用量过小使戊二醛反

应不完全，衍生剂用量过大会污染色谱柱，分别以 5 
mg/L 戊二醛的 2、4、10、20、100、200 摩尔倍数加

入 2,4-二硝基苯肼，结果表明，20~100 倍的加入量得

到相应的峰面积最大且基本恒定，为保证戊二醛都能

完全反应，本实验选择 20 倍的衍生剂用量，DNPH
衍生体系浓度为 0.2 mg/mL（图 2）。 

 
图2 衍生剂用量对衍生化反应的影响 

Fig.2 Effect of different concentration of ramification on 

reaction 

2.1.3  溶液中磷酸浓度对衍生化反应的影响 
由于衍生反应需要酸催化，为探讨戊二醛反应的

最佳酸度，在反应溶液中加入 85%的磷酸，使衍生体

系中的磷酸的浓度分别为 0 mol/L、0.05 mol/L、0.10 
mol/L、0.15 mol/L、0.2 mol/L、0.5 mol/L、1 mol/L。
从图 3 可知，得到最优的磷酸浓度为 0.10 mol/L。 

 
图3 溶液中磷酸浓度对衍生化反应的影响 

Fig.3 Effect of different concentration of H3PO4 on reaction 

2.1.4  衍生化时间和稳定性 
实验中分别对同一浓度，不同衍生化反应时间

0.05 h、0.1 h、0.5 h、1 h、5 h 和 24 h 的反应体系进行

了监测，结果表明，在常温下戊二醛与 2,4-二硝基苯

肼混合后迅速反应，衍生产物的浓度在混合后就达到

最大值，在 24 h 内衍生物的峰面积无显著变化。 
2.1.5  流动相的选择 

由于衍生产物戊二醛腙的极性不大，在水中的溶

解度小，流动相中有机溶剂的比例要较大，同时由于

产物是含氮类化合物，选择乙腈作为流动相中的有机

相，可以得到比甲醇作有机相更好的峰形，最终流动

相的比例确定为乙腈:水=60:40，分离色谱图见图 4。 

 
图4 戊二醛腙的标准色谱图 

Fig.4 HPLC-chromatogram of glutaraldehyde derivative 

2.2  方法的线性关系 
配制 5 个不同浓度的标准溶液，分别为 0.2 mg/L、

0.5 mg/L、1 mg/L、2 mg/L、5 mg/L，在上述条件下进

行衍生反应和色谱测定，以质量浓度（x，mg/L）为

横坐标、峰面积（y）为纵坐标作图可得一标准曲线（图 
5）。经最小二乘法计算，得戊二醛的回归方程为：

y=3.60×105x+3.64×104，相关系数为 r2=0.9995；戊二
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醛浓度在 0.2~5.0 mg/L 范围内与峰面积具有良好的线

性相关性。 
2.3  方法的准确度及精确度 

采用质量分数添加回收率来表示本方法的准确度

和精密度，在空白的样品中，添加已知含量的戊二醛

标准溶液，按照上述规定的色谱操作条件测定其含量，

计算其回收率及变异系数，结果见表 1。 

表1 戊二醛添加回收率和相对标准偏差 

Table 1 Recovery and RSD of glutaraldehyde 

样品 添加量(mg/kg) 
回收率/% 

平均回收率/% 相对标准偏差/%
1 2 3 4 5 6 

口香糖 
10 70.8 83.2 80.3 72.7 71.4 84.5 77.2 6.22 

20 81.4 76.3 85.7 72.1 77.6 87.1 80.0 5.34 
50 87.9 82.6 77.5 90.2 79.3 85.7 83.9 4.95 

由表 1 可知，本方法测定的口香糖中的戊二醛的

回收率为 77.2%~83.9%，变异系数为 4.95%~6.22%。

因此，利用本方法进行戊二醛残留样品的分离和含量

测定，灵敏度高，重现性好，能为试验检测提供可靠

的数据。 
采用本方法对戊二醛的最低检出浓度为 0.2 

mg/L。 

3  结论 

目前国家尚未制订口香糖中戊二醛残留检测的标

准方法，因而开发简单、快速、可靠的检测方法，对

于我国食品安全检测具有重要意义。本方法采用 2,4-
二硝基苯肼柱前衍生、高效液相色谱法测定样品中的

戊二醛含量，回收率大于 77%，最低检出浓度为 4 

mg/kg。 
利用本方法进行戊二醛残留样品的提取和含量测

定，不仅灵敏度高，精确度好，且快速经济，对于检

测分析口香糖中戊二醛残留具有重要意义。 
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3  结论 

以 MRS 培养基可从酸奶中筛选出保加利亚乳杆

菌（L.b）和嗜热链球菌（S.t）两种发酵菌株，经过逐

步驯化，两种发酵菌株可以充分利用冬瓜汁为原料进

行分解、代谢，制得冬瓜汁乳酸饮料。冬瓜汁乳酸发

酵饮料的生产工艺可通过正交试验方案进行优化。最

适宜的发酵条件：乳糖添加量为 1.0%、接种量为 5%、

发酵温度为 39 ℃、发酵时间为 24 h。最佳的甜味剂添

加量：白砂糖添加量为 7%。发酵后，冬瓜汁乳酸发

酵饮料的杀菌条件为：90 ℃，15 min。 
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