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天然牛磺酸的离子色谱分析方法研究

邵文尧，邱隆辉，郭 静，胡超群

(厦门大学 化学化工学院，福建 厦门 361005)

摘 要:通过考察实验的稳定性、精确度及回收率等，研究不同氨基酸对牛磺酸检测的干扰，成功建立了离子色谱

法分离牛磺酸梯度洗脱程序，探索出一种更高效、更快速、更灵敏的离子色谱检测方法。色谱柱为氨基酸分析柱

(AminoPac PA-10，2 mm ×250 mm)、氨基酸保护柱(AminoPac PA-10 2 mm × 50 mm);流动相组成为流动相 A( 纯

水)、流动相 B(250 mmol /L NaOH 溶液)，流动相 C(1. 0 mmol /L 乙酸钠(NaOAc))，进行梯度洗脱;流速为 0. 24
mL /min;柱温为 30 ℃ ;采用积分脉冲安培检测器检测;进样量为 25 μL。该法优化了牛磺酸的检测时间，提高了牛

磺酸的检测效率，可运用于实验和生产中。
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Rapiddetection of taurine by ion chromatography

SHAO Wenyao，QIU Longhui，GUO Jing，HU Chaoqun

(College of Chemistry and Chemical Engineering，Xiamen University，Xiamen 361005，China)

Abstract:A more efficient，more rapid and more sensitive ion chromatography detection program was
established to detect taurine in experiment and production． The conditions were as follows:amino acid
analysis column (AminoPac PA-10，2 mm ×250 mm)，amino acid protection column (AminoPac PA-10，

2 mm ×50 mm)，mobile phase ( the mobile phase A was pure water，the mobile phase B was 250 mmol /
L NaOH solution，the mobile phase C was 1. 0 mmol /L sodium acetate (NaOAc))，gradient elution，flow
rate (0. 24 mL /min)，column temperature (30 ℃)，integrated pulsed amperometric detection with
injection volume of 25 μL． We have successfully established the gradient elution program in ion
chromatography to separate taurine． The present ion chromatography method for detection taurine was
efficient，rapid，accurate and the detection time was greatly improved．
Keywords:taurine; ion chromatography; stability; precision; recovery

牛磺酸( taurine，NH2CH2CH2SO3H)是一种含硫

的非蛋白质结构氨基酸，氨基在 β 位，与普通氨基酸

存在本质区别，具有很强的生物活性，被广泛应用

于保健食品和医药领域
［1 － 3］。牛磺酸天然品除存在

于牛胆汁中，还以游离形式分布于动物体的各组

织、器官中，特别在肌肉组织、神经组织、视网膜中

含量较高，在海生动物中含量尤为丰富。目前，天

然提取法是牛磺酸提取的发展新方向，但传统的天

然提取法需要将水产原料软体部分打浆，水产品无

法得到综合利用
［4 － 6］。我国海洋资源丰富，章鱼是

其中一种应用甚广的水产品原料，然而在章鱼加工

中，其下脚料通常都被遗弃。在这些下脚料中，游
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离态天然牛磺酸的含量高达 1. 03%，是牛磺酸含量

最高的水产品之一，且原料来源广泛、安全，具有较

好的发展前景
［7］。近年来离子色谱在氨基酸检测

方面已日臻成熟，分析速度快，通常几分钟至十几

分钟; 检 测 灵 敏 度 高，检 测 限 可 达 10 －12 ～ 10 －8

mmol /L［8 － 9］;选择性好，对于非离子性物质无保留;

可以实现多离子同时分析;离子色谱柱的稳定性

高，使用寿命长
［10 － 11］。

基于此，笔者以离子色谱法建立一种快速、高

效、准确的天然牛磺酸定量检测方法，以此来跟踪

分析海洋低值产品中天然牛磺酸的提取方法，用于

章鱼加工副产物天然牛磺酸的检测。

1 材料与方法

1. 1 材料

1. 1. 1 仪器与试剂

ICS-90 型离子色谱仪，美国戴安公司;5418 R
型冷冻离心机，Eppendorf 公司;超声波清洗器，昆山

市超声仪器有限公司。
色谱柱:氨基酸分析柱(AminoPac PA-10，2 mm

×250 mm)、氨基酸保护柱(AminoPac PA-10，2 mm
×50 mm);流动相:流动相 A 为水、流动相 B 为 250
mmol /L NaOH 溶液、流动相 C 为 1. 0 mmol /L 乙酸

钠(NaOAc)，进行梯度洗脱;流速为 0. 24 mL /min;

柱温为 30 ℃;检测方法为积分脉冲安培检测器;进

样量为 25 μL。
牛磺酸标准品购于 Sigma-Aldrich 公司。其他

各种无机盐及试剂购自国药集团化学试剂有限公

司，均为分析纯。
章鱼提取液:取 3 kg 章鱼下脚料分多次用搅碎

机进行绞碎处理，倒入玻璃加热釜，把相连着的热

循环机加热设定到 80 ℃，同时开启循环设定，用电

磁炉加热 12 L 纯水，加热到 90 ℃左右时倒入玻璃

加热釜，待温度到达 80 ℃ 后打开旋转搅拌器(150
r /min)，搅拌 1 h。
1. 1. 2 标准品及样品溶液的制备

1)标准品溶液的配制 称取牛磺酸标准品 0. 5
g 于 100 mL 容量瓶中，加水稀释至刻度，摇匀，即得

5 mg /mL 的标准品储备液。取储备液 0. 8 mL 于 50
mL 容 量 瓶 中，加 水 稀 释 至 刻 度，摇 匀，即 得 80
μg /mL 的标准品储备液。

2)供试品溶液的制备 量取 18 种标样:L-丙氨

酸、NH4Cl、L-精 氨 酸、L-天 冬 氨 酸、L-胱 氨 酸、

L-谷氨酸、甘 氨 酸、L-组 氨 酸、L-异 亮 氨 酸、L-亮 氨

酸、L-赖氨酸、L-蛋氨酸、L-苯丙氨酸、L-脯氨酸、L-丝
氨酸、L-苏 氨 酸、L-酪 氨 酸 和 L-缬 氨 酸 各 0. 038
μmol，置于 100 mL 容量瓶中，加水稀释至刻度，摇

匀，得空白供试液即标准氨基酸混合液。量取空白

供试液 1 mL，置于 100 mL 容量瓶中，量取 5 mg /mL
标准品储备液 1 mL，置于上述容量瓶中，加水稀释

至刻度，摇匀，得标准品供试液，即标准品与标准氨

基酸溶液的混合液。
3)样品溶液 量取已处理的章鱼提取液 5 mL，

置 50 mL 容量瓶中，加水稀释至刻度，摇匀，即得样

品溶液。
1. 2 方法

1. 2. 1 专属性试验———洗脱条件优化

参考文献［12 － 14］设计了一组牛磺酸的梯度

洗脱程序，见表 1。量取 5 mg /mL 的标准品溶液、空
白供试液和标准品供试液各 5 mL，过 0. 45 μm 水系

膜备用，精密吸取上述过滤液各 0. 25 μL，在前述色

谱条件下，用表 1 中的离子色谱法分离牛磺酸梯度

洗脱程序进行检测。

表 1 离子色谱法分离牛磺酸梯度洗脱程序

Table 1 The elution program of taurine byion

chromatography

时间 /min
φ(洗脱液) /%

A(H2O) B(NaOH) C(NaOAc)

0 64 36 0

3. 0 64 36 0

22. 0 50 50 0

23. 0 50 50 0

33. 0 34 16 50

40. 0 34 16 50

40. 1 20 80 0

42. 1 20 80 0

42. 2 82 18 0

55. 0 82 18 0

1. 2. 2 标准曲线

量取 5 mg /mL 的标准品储备液 0. 1、0. 2、0. 4、
1、2、4 和 8 mL，置于 100 mL 容量瓶中，加水至刻

度，摇匀，制成质量浓度为 5、10、20、50、100、200
和 400 μg /mL 的标准品溶液。量取上述各浓度标
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准品溶液 5 mL，过 0. 45 μm 水系膜备用，吸取上述

过滤液各 0. 25 μL，在前述色谱条件下进行测定，

以质量浓度( ρ) 为横坐标，峰面积( A) 为纵坐标，

进行线性回归。
1. 2. 3 精密度试验

量取 80 μg /mL 的标准品储备液 5 mL，过 0. 45
μm 水系膜备用，吸取过滤液 0. 25 μL，在前述色谱

条件下连续、重复进样 6 次。
1. 2. 4 稳定性实验

量取 80 μg /mL 的标准品储备液 5 mL，过 0. 45
μm 水系膜备用，吸取过滤液 0. 25 μL，在前述色谱

条件下，分 别 于 过 滤 后 0、2、4、8、16、24 和 48 h
进样。
1. 2. 5 检测限与定量限测定

按照标准曲线制作方法进行测定。
1. 2. 6 回收率试验

量取 1 mL 样品 5 份于小烧杯中，加入 7 mL 水，

分别加入 50 μg /mL 的标准品溶液 2 mL 后超声 2
min，使之充分混合。量取上述各混合溶液 5 mL，过

0. 45 μm 水系膜备用，吸取上述过滤液 0. 25 μL，在

前述色谱条件下进行测定。

2 结果与讨论

2. 1 专属性试验结果

由于实验样品溶液为章鱼下脚料的浓缩液，含

有多种氨基酸，用离子色谱法进行分离检测时会受

到干扰，所以先要进行专属性实验确定牛磺酸在离

子色谱中的出峰时间。用离子色谱法分离牛磺酸

梯度洗脱程序(表 1)进行检测，结果见图 1、图 2。

图 1 牛磺酸标准品的离子色谱

Fig. 1 Ion chromatogram of taurine standard substance

图 2 牛磺酸空白试液和标准品供试液的离子色谱

Fig. 2 Ion chromatogram of taurine blank test solution and standard test solution

由图 1 可知:牛磺酸的出峰时间为 17. 97 min。
由图 2 可知:空白供试液中的 8 种氨基酸无干扰，专

属性良好。
当流动相中 NaOH 比例提高时，牛磺酸的出峰
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时间提前，空白供试液中的氨基酸对牛磺酸的检测

依然不存在干扰，专属性良好。
2. 2 标准曲线

图 3 为离子色谱法检测牛磺酸的标准曲线，其

回归方程为 y = 0. 136 4x + 2. 052 5，R2 = 0. 997。由

图 3 可知，牛磺酸在 5 ～ 400 μg /mL 的范围内呈良

好的线性关系。

图 3 离子色谱法检测牛磺酸的标准曲线

Fig. 3 Standard curve of taurine detected
by ion chromatography

2. 3 精密度试验结果

实验的精密度试验的检测结果见表 2。由表 2
可知，重 复 进 样 6 次 的 相 对 标 准 偏 差 (RSD) 为

0. 6%，说明仪器精密度良好。

表 2 牛磺酸精密度实验结果

Table 2 Results of precision test

实验号 峰面积 平均峰面积 RSD /%

1 15. 63
2 15. 55
3 15. 48
4 15. 68
5 15. 73
6 15. 69

15. 626 67 0. 6

2. 4 稳定性试验结果

稳定性试验的检测结果见表 3。由表 3 可知，

48 h 内样品检测 RSD 为 1. 14%，说明样品在 48 h
内稳定性良好。
2. 5 检测限与定量限测定

检测限与定量限测定的结果见表 4。由表 4 可

知:当牛磺酸的质量浓度为 5 μg /mL 时的信噪比为

3. 2(大于 3)，因此确定其检测限在 5 μg /mL 左右;当

牛磺酸的质量浓度为 10 μg /mL 时，信噪比为 18. 6
(大于 10)，由此确定其定量限在 10 μg /mL左右。

表 3 牛磺酸稳定性实验结果

Table 3 Results of stability test

时间 /h 峰面积 平均峰面积 RSD /%

0 9. 671 7
2 9. 865 6
4 9. 612 4
8 9. 603 9
16 9. 614 5
24 9. 542 9
48 9. 065 5

9. 673 6 1. 14

表 4 牛磺酸检测限和定量限实验结果

Table 4 Results of LOD and LOQ test

ρ /(μg·mL －1) 峰面积 信噪比

5 1. 050 9 3. 2

10 2. 142 3 18. 6

20 4. 433 3 45. 1

50 10. 275 6 56. 5

100 17. 179 5 44. 9

200 31. 098 5 411. 4

400 55. 233 7 438. 9

2. 6 回收率试验

表 5 为回收率试验结果。由表 5 可知:平均回

收率为 98. 192%，RSD 为 2. 8%，说明仪器的回收效

果良好。

表 5 牛磺酸样品回收率实验结果

Table 5 Results ofrecovery rate test

实验号 m(样品) /μg m(加入标品) /μg m(测得的牛磺酸) /μg 回收率 /% 平均回收率 /% RSD /%

1 194. 09 50 261. 54 101. 71
2 247. 01 50 282. 18 95. 01
3 269. 14 50 308. 20 96. 57
4 213. 70 50 256. 42 97. 23
5 194. 62 50 245. 69 100. 44

98. 192 2. 8
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2. 7 样品的检测

图 4 和图 5 分别是离子色谱法检测牛磺酸样品

图和离子色谱法检测牛磺酸原液样品的色谱。

由图 4、图 5 看出，此种离子色谱法检测样品，牛磺

酸出峰时间为17. 967 min，原液样品牛磺酸出峰时间为

17. 168 min，样品稀释与否对出峰时间没有影响。

图 4 牛磺酸样品的离子色谱

Fig. 4 Ion chromatography of taurine sample

图 5 牛磺酸原液样品的离子色谱

Fig. 5 Ion chromatography of taurine stock solution

3 结论

考察离子色谱法检测天然牛磺酸，利用梯度洗

脱程序达到分析检测的目的。色谱柱:氨基酸分析

柱(AminoPac PA-10，2 mm × 250 mm)、氨基酸保护

柱(AminoPac PA-10，2 mm × 50 mm);流动相:流动
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相 A 为水、流动相 B 为 250 mmol /L NaOH 溶液、流
动相 C 为 1. 0 mmol /L NaOAc，进行梯度洗脱;流速

为 0. 24 mL /min;柱温为 30 ℃;检测方法为积分脉

冲安培检测器;进样量为 25 μL。进一步结合稳定

性试验、精确度试验及回收率试验等，表明该离子

色谱法具有高效、快速、准确的特点，可用于实验和

生产。但是本文中离子色谱检测方法的建立过程

中检测限和定量限偏高，有待进一步探索实验方法

以提高该方法的灵敏度。
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