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摘要  [ 目的] 建立双波长分光光度法同时测定芦荟中钙和镁的方法。[ 方法] 编制计算机程序选择最佳波长对,研究测定钙和镁的试
验条件。[ 结果] 结合稳定性因素 ,选择520～592 nm为钙的测定波长对 ,选择564～610 nm为镁的测定波长对。钙和镁的线性回归方程
分别为: A= 0 .007 14 +0 .016 25 C、A=0 .003 84 + 0 .009 87 C;样品平均加标回收率钙为96 .1 %～103 .0 % ,镁为98 .2 %～103 .0 %。[ 结论]
该方法重现性和准确性好 ,可以作为芦荟中钙、镁的测定方法。
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Determination of Calciumand Magnesiumin Aloe by Dual- wavelength Spectrophotometry
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Abstract  [ Objective] The ai m was to establish the method of dual- wavelength spectrophotometry for the determi nation of calciumand magnesiumi n
Aloe . [ Method] A computer programis compiled to select the opti mumpairs of wavelength, the conditionfor the determination of calciumand magnesium
was studied . [ Result] According to the stability factor , the pairs of wavelength of the determination of calciumand magnesi umwere selected at 520 - 592
nmand 564 - 610 nm, respectively . The linear equation of calciumand magnesiumwere A=0 .007 14 + 0 .016 25 C , A= 0 .003 84 +0 .009 87 C , the re-
covery ranges were 96 .1 % - 103 .0 % and 98 .2 % - 103 .0 % . [ Conclusion]the method has a good accuracy and reproducibility ,it can be used as an
analysis method for calciumand magnesi umin Aloe .
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  芦荟( Aloe) 含有多种活性成分, 其中的铁、钙和镁等矿物

质对皮肤有直接生理活性作用, 准确测定芦荟中钙和镁含

量, 可为芦荟制品的质量提供判断依据。因此, 笔者采用双

波长分光光度法同时测定芦荟中的钙和镁,方法简单、准确 ,

不需掩蔽来消除钙与镁的相互干扰[ 1] ,即使钙、镁含量相差

悬殊也不受限制, 以此种方法测定了芦荟样品中钙、镁含量 ,

结果令人满意, 为基层检测芦荟的品质提供了简便的方法。

1  材料与方法

1 .1  仪器与试剂 524 型分光光度计 ,1 c m比色皿; 二甲酚

橙:2 .0×10 - 3 mol/ L; 溴化十六烷基三甲基铵( CTMAB ) :1 .0

×10 - 2 mol/ L; 氨 - 氯化铵缓冲溶 液: 钙标准 溶液( 14 .23

μg/ ml) 、镁标准溶液( 16 .71μg/ ml) ; 芦荟全叶样品 : 除去芦荟

新鲜叶片的头尾及边缘, 粉碎; 芦荟凝胶样品 :除去芦荟鲜叶

的头尾、叶缘及外皮, 剥出内凝胶部分粉碎; 芦荟外皮样品 :

除去鲜叶的头尾、叶缘及内凝胶后所剩部分粉碎。

1 .2 试验方法 参照文献[ 2] , 用C 语言编制选择波长的程

序, 在500～650 nm波长范围内,每隔2 nm读取Ca、Mg 的吸光

度值, 输入计算机,按 K 递减排序, 输出前20 组 K 和 λ1、λ2 ,

确定最佳“波长对”。在选定的 Ca、Mg“波长对”下测定标准

系列的吸光度, 绘制出标准工作曲线。取适量的芦荟样品 ,

经微波消化后, 在同样的条件下测定吸光度, 进而求得芦荟

样品中的钙、镁含量。

2  结果与分析

2 .1  波长对的选择 按文献[ 1] 显色, 以试剂空白为参比 ,

测定吸光度,计算选出20 对“波长对”, 结合稳定性因素选择

520～592 nm为钙的测定波长对, 选择564～610 nm为镁的测

定波长对[ 2] 。

2 .2  标准工作曲线  分别配制钙浓度为1 .42、2 .85、4 .27、

⋯、14 .23μg/ 25 ml 10 个溶液, 镁浓度为1 .67、3 .34、5 .01、⋯、

16 .71μg/ 25 ml 10 个溶液( 其中含1 .0 ml 二甲酚橙、1 .0 ml 缓

冲溶液和1 .0 ml CTMAB) ,显色后,在上述选定的4 个波长处

测定吸光度,按公式 KCa = A564
Ca / A610

Ca 及 KMg = A592
Mg/ A520

Mg 进行计

算,取 KCa及 KMg的平均值 ,求得 KCa = 1 .032 , KMg = 1 .085。绘

制系数倍率法测定钙、镁的工作曲线, 由图1 可知, 回归方程

分别为:Ca , A = 0 .007 14 + 0 .016 25 C , r = 0 .993 8 ; Mg , A =

0 .003 84 + 0 .009 87 C ,r = 0 .992 8。

图1 Ca 和Mg 双波长工作曲线

Fig .1 The dual- wavelength working curve of Ca and Mg

2.3  共存离子的影响  在10 μg/ ml Ca 和10μg/ ml Mg 存在

条件下 ,相对误差不大于±5 % ,125 倍的 Al 3 + 、Fe3 + ,65 倍的

Pb2 + 、Ba2 + 、Cd2 + ,2 倍的Sr2 + 、Cu2 + 、Mn2 + 、Ni 2 + 不干扰。

表1 芦荟样品测定结果( n=5)

Table 1  Deter minationresults of Aloesamples (n=5)

样品
Samples

元素
Element

测定平均值
103μg/ g
Measured
average

加标量
103μg/ g

Added amount
of standard

测得总量
103μg/ g

Total measured
amount

回收率
%

Recovery

全叶 Ca   6 .188 4 .000   10 .290  102 .5

Total leaves Mg 2 .293 2 .000 4 .259 98 .3

外皮 Ca 14 .441 8 .000 22 .681 103 .0

Scarfskin Mg 7 .954 2 .000 9 .918 98 .2

凝胶 Ca 4 .976 4 .000 8 .820 96 .1

Gel Mg 1 .183 2 .000 3 .243 103 .0

2 .4 人工试样分析 人工配制7 份Ca、Mg 混合溶液,其中Ca
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相色谱、液相色谱、质谱法等, 这些方法均具有专属性强、灵

敏度高等特点, 是目前测定食品中抗生素残留的重要方法。

2 .3.1 气相色谱( GC) 法。链霉素为非挥发性化合物,且在紫

外可见光区无吸收, 需先对其进行衍生化处理 ,然后才能进

一步分析。

2 .3 .2 液相色谱( HPLC) 法。目前, 多数研究采用反相色谱

或离子对色谱系统检测链霉素残留。链霉素在低pH 值条件

下为极性较强的碱性化合物, 因此一般用强离子交换柱进对

其行分离, 以进一步提高检测的精确度、稳定性和重复性。

由于链霉素无特征性紫外吸收, 可利用其结构中的活泼基团

( 如氨基、碳基) 与衍生化试剂反应, 形成在紫外区有吸收或

有荧光的物质, 以便于紫外检测或荧光检测, 其中衍生化又

可分为柱前衍生和柱后衍生2 种方法。

采用高效液相色谱柱后衍生法测定蜂王浆中的链霉素 ,

检出限和定量限分别为0 .05和0 .01 mg/ kg[ 11] ;我国国标《蜂蜜

中链霉素残留的测定方法———液相色谱法》( GB/ T18932 .3-

2002) 中蜂蜜中链霉素残留的标准测定方法也是以氢氧化钠

为衍生试剂 ,柱后衍生, 在 Ex/ Em = 263/ 435 nm 处荧光检测

的高效液相色谱法 ;液相色谱法对水产品中链霉素残留的检

出限可达0 .01 mg/ kg[ 12] 。

2 .3.3 质谱法。质谱法( MS) 的发展推动了动物性食品中链

霉素残留的研究进展, 但由于该方法所需仪器复杂, 且仪器

价格昂贵、操作繁琐耗时 ,所以一般只用作确证方法。欧盟

现行牛奶中链霉素残留的检测方法即为LC/ MS/ MS。

2 .3.4 毛细管电泳( CE) 。毛细管电泳( CE) 是20 世纪80 年

代后期发展起来的一种分离分析技术, 具有分离效率高、速

度快、样品用量少等特点。该方法毛细管区电泳带和胶束电

动毛细管色谱处理样品量较少, 效率较高, 可用于生物样品

的分析。

2 .4  其他方法 薄层色谱( TLC) 也是常见的一种链霉素残

留的测定方法, 链霉素为极性较强的碱性化合物, 使用硅胶

作薄层色谱的固定相时, 展开剂中需加入氨水调节pH 值以

减少拖尾现象, 因链霉素结构中具有伯氨基, 而显色剂中含

有与伯氨基发生显色反应的茚三酮。

近年来, 一些新的链霉素残留的检测方法不断涌现, 如

FEDORCHUK 等[ 13] 采用伏安法检测食品中的链霉素残留, 检

出限为3 .2×10 - 11 mol/ L , 回收率超过90 %。

3  发展前景及趋势

食品中链霉素的残留往往较低, 要对其进行准确检测就

要尽可能的使待检测抗生素富集, 同时去除其他无关杂质 ,

并避免来自环境和操作人员的污染。食品中富含脂肪和蛋

白质, 这些物质不仅会影响链霉素的衍生、分离和检测,而且

对样品的回收率和检出限也具有非常重要的影响。因此链

霉素富集和杂质的去除方法将是今后的重要研究内容之一。

以 HPLC 为代表的色谱技术已被证明为最有效的确证

性检测食品中农兽药残留的手段之一。伴随着新型检测器

的出现和应用,如电化学检测器、示差折光检测器、脉冲电化

学检测器、蒸发光散射检测器( ELSD) 等, 非衍生化 HPLC 链

霉素检测方法的开发具有很大的发展潜力和实用价值。

目前及今后较长一段时间,免疫分析方法仍是食品中链

霉素残留快速检测的首选方法。随着单克隆抗体、生物传感

器等相关技术的发展和完善, 在进一步强化免疫分析法原有

简便、快速、灵敏等优点的基础上,提高该方法的准确度和精

密度将成为重要的研究和开发目标, 以使该方法不仅可用于

生产和流通过程中大量样本的快速筛选检测,而且在一定条

件下具备部分快速确证性检测的功能, 从而与色谱检测技术

有机结合后,构建起合理、高效的检测体系。
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加入量为1 .42、1 .78、2 .13、⋯、2 .85 ; Mg 加入量依次为5 .01、

4 .18、3 .34、⋯、1 .67。相对误差 Ca 在2 .3 % ～5 .4 % ; Mg 在

1 .7 %～3 .1 %。

2 .5  样品分析  准确称取芦荟样品2 .0 g 于微波消化罐

中, 加入 HNO3 3 ml 、H2O2 3 ml , 旋紧瓶盖后消化5 min , 冷却

后移入25 ml 容量瓶中, 定容摇匀。取适量显色后, 在上述

波长下测定吸光度 ,测定结果见表1。

3  结论

以计算机编制程序选择波长对 , 双波长分光光度法测

定芦荟中 Ca 和Mg 含量 , 方法重现性和准确性好, 可以推广

应用于实际生产。
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