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咖啡碱(Caffeine)是茶叶、咖啡和可乐

饮料的重要成分。它是一种生理活性物质，

具有多种药理作用，因此测定茶叶、咖啡和
可乐饮料中的咖啡碱含量，对评定品质优劣

以及低咖啡碱饮料的审定都有十分重要的意
义。

测定咖啡碱一般采用Bailey ＆Power-
Chesnut容量法（AOAC法）[1]，也有用紫

外比色法[1]，前者操作手续繁琐，分析时间

冗长，后者要用大量的乙醚、氯仿试剂，而且

要经二根柱层析净化，所以同样费时。同时

由于经典方法灵敏度较低，所以都不适用于

低咖啡碱茶叶和饮料的分析。

本文介绍用氮磷检测器气相色谱法测定
咖啡碱。国内未见这方面的报道，我们将其

应用于茶叶、咖啡和可乐饮料中咖啡碱含量

测定，具有方法简便、快速和灵敏度高的特

点。咖啡碱的平均回收率为97.3ァ。

实 验 部 分

（一）试剂和仪器

试剂：无水乙醇、氯仿、硫酸溶液

(3mol/L)氢氧化钠溶液(0.1mol/L)氢
氧化铵溶液(100ml氨水加入200ml蒸馏水)、

巴比妥 (以上均为AR)，咖啡碱 （生化试

剂）在100℃烘箱中烘3小时，贮存干燥器

中备用。

内标：巴比妥乙醇溶液，300g/ml。

5℃贮存备用。
标准：咖啡碱乙醇溶液，贮备溶液1mg/

ml，中间工作溶液20g ml，工作溶液

20g/ml（含150g巴比妥内标）。5 贮存

备用。

仪器：气相色谱仪：岛津GC-9A 备有
FTD。玻璃填充柱：2m 3mm内径，装填

Gas Chrom Q(80-100目)涂以4％SE-30+

6％�OV-210混合固定液。

（二）实验步骤

1．咖啡碱提取

（1） 茶叶、咖啡：称取磨碎的均匀茶

样0.5g或咖啡1g于100ml烧杯中，加入40ml

氢氧化铵溶液，在100℃水浴上小心加热5
min，冷至室温后移入100ml容量瓶中，用

3mol/L硫酸调pH3-4.5，用蒸馏水稀释至

刻度，混匀后过滤，取10ml滤液于125ml分
液漏斗中，加入10ml 氯仿，振摇1min，静

止分层后将氯仿放入另一分液漏斗中，再重

复提取2次，在合并的提取液中加入0.1mol

/L氢氧化钠5ml，振摇1min，分层后氯仿

相经无水硫酸钠小柱脱水放入 50ml容量瓶
中，碱液用10ml氯仿萃取1min，静止分

层后氯仿相经脱水并入50ml容量瓶中，用

氯仿稀释至刻度。

（2）将可乐饮料在超声波机上脱气，

移取10ml饮料于125ml分液漏斗中，以下操

作步骤同茶叶、咖啡试样。

2．咖啡碱色谱测定

（1） 色谱条件：流速：载气N2,60ml/

min；空气，100ml/min 氢气，3-4ml/

min。

柱温220 ，进样器温度250 ，检测器温

度250 。



检测器铷珠基流电压12.5-14V。

（2） 测定：移取1ml提取溶液，用氮

气吹干，加入0.5ml内标溶液，用无水乙醇

稀释至1ml，作为色谱测定溶液。样品溶液和

工作标准溶液各注入5l进行色谱分析。根

据测得的峰高或峰面积按内标法计算样品中

咖啡碱含量。

结 果 和 讨 论

1．咖啡碱和内标巴比妥色谱：在规定

条件下，巴比妥的保留时间为2.8min，咖啡碱
的保留时间为7.2min10min可完成一次色谱

分析，见图1。茶叶、咖啡和可乐饮料中的咖啡

碱测定色谱表明无杂质峰干扰。这是由于氮

磷检测器对含氮化合物有较大响应，而对碳

氢化合物灵敏度低。Braithwaite＆Smith[3]
曾报道氮磷检测器（FTD）比氢火焰离子化

检测器 FID）对含氮化合物响应提高50倍。

在采用新的铷珠时我们测得咖啡碱的FTD/

FID响应比与文献报道相接近，因此色谱分

析试样时大大降低了碳氢化合物干扰，使最

小检知量可达10-11g咖啡碱。所以本法适用

于脱咖啡碱咖啡和低咖啡碱绿茶的分析。也

适用于咖啡掺杂和假咖啡的鉴别。

2 咖啡碱标准溶液的线性相关值的牟测

定：采用内标法绘制咖啡碱线性曲线，见图

2 咖啡碱量对咖啡碱峰高／内标峰高的线

性相关值 为0.9992。我们采用的工作标准
溶液在线性范围之内。低咖啡碱含量的茶叶

及饮料可采用更低浓度的工作标准溶液。

3.氢氧化铵浸渍加热时间试验：咖啡

碱在碱性条件下能从磷酸酯键上完全游离下
来，为试验适宜的加热时间，我们以0.5g茶

样和1g咖啡为试验，改变水浴加热时间，在

规定条件下进行咖啡碱游离试验，实验表明

加热5min较为适宜。

4．咖啡碱在内标溶液中的稳定性：为

考察咖啡碱在巴比妥内标溶液中的稳定性，

我们在三天贮存期内测定它们的相对峰高

比，测定结果见表1。结果表明没有明显差

异，说明咖啡碱在巴比妥溶液中较为稳定。



5．精密度试验：我们对本文拟定的方

法分析精密度进行了试验，实验表明测定重

复性是令人满意的。茶叶中咖啡碱测定标准

偏差0.098，平均相对误差2.60ィ；咖啡中咖啡

碱测定标准偏差0.024，平均相对误差1.82ィ；

可乐饮料中咖啡碱测定标准偏差3.69 10-4，

平均相对误差4.01 。

6．准确度试验：为观察本方法操作中

咖啡碱的萃取效率，采用添加咖啡碱于样品

中进行回收试验。回收率在 92.2-103％ィ，

结果见表2。为对本文拟定方法可靠性作进

一步考察，将其与AOAC法对照试验，结果

也是令人满意的，见表3。采用“Student-

test”显著性测验t=2.01<t(11,0.05)，这表

明本方法和 AOAC法无显著差异。

7．重现性试验：为了考察本文拟定方

法的重现性，安徽商品检验局对本方法进行

验证试验，并对部分试样咖啡碱含量进行了

测定，测定结果见表4。表明二实验室测定

结果无显著差异，方法是可靠的。
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Determination of Caffeine in Tea,Coffee and Cola
Drink by Gas Chromatography with Nitrogen-
Phosphorus Detector Chen Jiahua, Shanghai
Iport and Export Commodity Inspection Bureau
A procedure was described for analysis of

caffeine in tea,coffee and cola drink.The sample
was immersed with ammonium hydroxide.The
free caffeine was extracted with CHCl3 and then
determined by gas chromatography with nitrogea-
phosphorus detector.
It was a simple,rapid and sensitive method.

The detection limit of caffeine was 10-11 g.The
relative standard deviations for the determinations

of tea,coffee and cola drink were 2.60％,1.82％
and 4.01％.respectively.The average recovery of
caffeine was 97.3％.
This method has been successfully applied to

the determination of caffeine in tea,coffee,cola
drink and false coffee in our laboratory.The
results was satisfactory in comparing with those
from “AOAC”method.

表 1 咖啡碱在内标溶液中稳定性测定结果

表 2 咖啡碱回收试验

表 3 样品中咖啡碱含量测定结果

表 4 方法重现性测试结果


