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　　自从三鹿婴幼儿乳粉中查出三聚氰胺事件以

来 ,国家相继颁布了检测三聚氰胺的标准 GB /T

22388 - 2008
[ 1 ]和 GB /T 22400 - 2008

[ 2 ]
,全国各地

质监机构和相关有资质的检验机构对市场流通及企

业生产的乳制品进行了全面检查。

　　GB /T 22388 - 2008第一法和 GB /T 22400 -

2008均利用高效液相色谱仪检测原料乳及乳制品

中三聚氰胺的含量 [ 3 ]。液相色谱分析方法是一种

分离效能很高的分离技术 ,特别是近代 ,液相色谱分

离技术发展很快 ,使得极其复杂的混合物在短时间

内得到分离。液相色谱仪对各组分定量较准确 ,但

在定性方面就只能靠组分保留时间来确定。在三聚

氰胺的液相色谱法分析中 ,由于乳制品组分复杂 ,乳

中所含维生素 B族类、核酸类物质都有可能和三聚

氰胺同时出峰 ;由于乳制品品种繁杂 ,其中添加物质

多种多样 ,使得其基质大不相同 ;此外 ,样液中三聚

氰胺浓度高低等因素都可能使其色谱峰保留时间出

现较大的波动 ,操作人员难以对其准确定性。笔者

通过对乳制品中三聚氰胺的大量检测 ,总结出以下

几种常用的定性方法。

1　直接利用三聚氰胺标准物质对照定性

　　用已知物质直接和未知样品对照定性是液相色

谱定性分析中最简便、可行的定性方法。在一定的

色谱条件 (固定相、操作条件等 )下 ,各种物质均有

确定不变的保留时间 ,故保留时间可作为定性指标。

GB /T 22388 - 2008第一法和 GB /T 22400 - 2008均

用保留时间对试样中的三聚氰胺进行定性的。此法

简单方便 ,不需要其它仪器 ,是最常用的液相色谱定

性方法 ;缺点是由于不同化合物在相同的色谱条件

下有时会具有近似或相同的保留时间及其它原因带

来的组分保留时间波动 ,即使做了基质匹配也会遇

到保留时间不确定而难以准确定性的情况 ,故这种

方法的应用有一定的局限性。

2　与其它仪器结合进行定性

　　液相色谱法对未知物直接进行定性有一定难

度 ,而某些仪器 ,如质谱、红外光谱、核磁共振等是鉴

定未知物结构的有效工具。通过将色谱与质谱等联

用 ,互相取长补短 ,使较复杂的混合物先经色谱分离

成单个组分后 ,再通过组分特定碎片离子组成的质

谱图对其进行准确定性。常见的联用仪器有色谱 -

质谱联用仪 ,色谱 -红外联用仪等 ,该类仪器较昂

贵 ,一般实验室难以配备。

3　组分保留时间结合光谱图定性

　　配备有光电二极管阵列检测器的液相色谱仪 ,

可利用色谱保留时间规律及光谱特征吸收曲线综合

进行定性分析。配备紫外光度检测器的液相色谱仪

也可获得分离组分的紫外吸收光谱。当试样组分通

过流通池时 ,短时间中断液流 ,进行快速扫描 (停机

扫描 ) ,以得到紫外吸收光谱特征吸收曲线 ,但是该

光谱特征吸收曲线不能完整输出 ,只能为定性分析

提供信息或据此选择最佳检测波长。

　　图 1为标准三聚氰胺光谱特征吸收曲线与色谱

图。图 2为含有三聚氰胺的样品光谱特征吸收曲线

与色谱图 ,该样品中含有三聚氰胺 ,但在三聚氰胺保

留时间范围内还有其它干扰色谱峰。图 2的光谱特

征吸收曲线与标准三聚氰胺光谱特征吸收曲线完全

相同 ,可准确定性为该样品中含有三聚氰胺并对此

进行定量。

图 1　标准三聚氰胺光谱特征吸收曲线 ( a)与色谱图 ( b)
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图 2　含有三聚氰胺的样品光谱特征吸收曲线 ( a)与色谱图 ( b)

　　图 3为不含三聚氰胺样品的光谱特征吸收曲线

与色谱图 ,虽然色谱图中保留时间内有疑似三聚氰

胺的色谱峰出现 ,但通过与图 1标准三聚氰胺光谱

特征吸收曲线对照 ,可排除其为三聚氰胺 ,避免了出

现错误判定的情况。

图 3　不含三聚氰胺样品的光谱特征吸收曲线 ( a)与色谱图 ( b)

4　利用加入标准三聚氰胺增加峰高法定性

　　当样品组分比较复杂、色谱峰间距离过小、操作

条件又不易控制、又无相关定性仪器、难以准确确定

保留时间时 ,可用增加峰高法定性 ,即先作出未知样

品的色谱图 ,对其中无法确认的色谱峰可以加入标

准三聚氰胺进行核对 ,即在未知样品中加入标准三

聚氰胺 ,再得到一色谱图 ,若待定性组分的峰比原

来增大 ,则表示待定组分为三聚氰胺 ,从而得以定

性。

5　利用相对保留值定性

　　由于保留值受柱温、流速、固定液等多种因素的

影响 ,要准确测定其绝对值 ,必须严格控制条件 ,否

则重现性差。相对保留值 r21定性也是一种使用广

泛的定性方法 , r21是某组分 2 (待测物 )与另一组

分 1 (基准物 )的调整保留值之比值 ( r21 = Tr( 2) /

Tr( 1) ) ,它只受柱温和固定液的影响 ,与其它条件无

关 ,所以用 r21定性可以消除某些条件的影响。只要

实验测出待测物的保留时间 Tr( 2)和基准物保留时

间 Tr( 1) ,就可以方便地求出基准物和待测物质的 r21

值以进行比较 ,若相对保留值 r21相同 ,则可认为它

们为同一物质。在选择基准物时应注意 ,基准物必

须是容易得到的纯品 ,而且其保留值就在各待测组

分的保留值之间。

6　利用双柱或多柱定性

　　有时不同物质在同一色谱柱上可能有相同的保

留值 ,用同一根色谱柱难以对组分定性。为了确认 ,

可用极性相差较大的双柱或多柱进行定性。若在两

柱或多柱上待测组分和纯物质的保留值相同 ,则可

确认为是同一物质。

7　与化学方法结合进行定性

　　将试样经过一些特殊试剂处理 ,发生物理变化

或化学反应 ,其色谱峰将会提前、移后或完全消失。

比较处理前后色谱图的差异 ,以及在柱后用化学试

剂鉴定流出物 ,可初步定性鉴别试样中是否含有三

聚氰胺。

　　以上是对乳制品中三聚氰胺进行定性判别的一

些常用方法 ,也可用于高效液相法测定其它物质的

定性研究 ,在气相色谱测定中也可使用其中的一些

方法对待测组分进行定性鉴别。
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国家级气体流量仪表质检中心筹建
　　日前 ,安徽省申报的国家气体流量仪表质检中心获国家

质检总局批准筹建。这是全国首家获准筹建从事气体流量

仪表质量监督检验的国家级中心。该中心建成后 ,将承担全

国气体流量仪表检测任务 ,不仅为全国流量仪表的开发、利

用和研究搭建技术平台 ,还将极大地促进安徽省流量仪表产

业的快速发展和产业结构升级。 (林 )
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