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4 展望

随着汞污染越来越多地引起关注，汞的分析测试技术研究、设备的开发应用已经取得了巨大发展，但要准确、方便地

测定烟气中的汞，还应在以下方面进一步研究和开发：

（1）重视汞的采样和预处理过程。避免采样堵塞、预处理不完全导致总量分析不全；另外，因烟道中烟气的不均匀性，

采样点位设置的科学性、怎样避免颗粒物及水汽对监测结果的影响应成为现场质控和技术研发的重点。

（2）目前无论是固体吸附剂法的手工采样方法还是在线监测方法，其材料和设备大多依赖进口，监测成本非常高，

因此加快监测仪器的自主研发，同时提高监测技术的稳定性，是我国推行汞污染控制的当务之急。
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摘要：为了建立多种禁限用合成色素的快速检测方法，我们采用高效离子迁移谱对 17 种禁限用合成色素进行了测

定方法的研究。在常压条件下，使用直接电喷雾离子源，干燥洁净的空气作为载气，分别在正负离子模式下进行测

定。通过优化进样口和迁移管温度，以及载气流速，使 17 种禁限用合成色素获得较好的分离和较高的响应。该方

法检测时间为秒级，适用于食品监管中对禁限用合成色素的快速筛查和分析。
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Abstract:  In order to set up a fast analysis for many forbidden and limited synthetic pigments, we used high-performance ion 
mobility spectrometry for the determination of 17 forbidden and limited synthetic pigments. The IMS was operated in the positive or 
negative modeatordinary pressure using electrospray as the ionization source and dry, clean air as the carrier gas and the drift gas. We 
optimized the operating parametersincluding the inlet temperature, the drift tube temperature, and the gas flow rate, the 17 forbidden 
and limited synthetic pigments were all had good separation and response, with the analysis time in seconds. The method could be 
used in fast screening andanalysis on forbidden and limited synthetic pigments in food.
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离子迁移谱技术（Ion Mobility Spectrometer，IMS）是二十世纪七十年代发展起来的一种气相离子分离检测技

术，广泛用于爆炸物、毒品、化学武器的现场检测 [1, 2]。随着高效离子迁移谱（HPIMS）的诞生，大大提高了检测的分辨

率和灵敏度，使其应用领域拓展到了药品及食品检测方面，如药品中的非法添加，食品中的添加剂等 [3, 4]。传统的离子迁

移谱多用热解析放射源（如 Ni63）离子化，只能用来分析挥发性物质，即适合于气相色谱分离的化合物，因此使用电喷雾

源的高效离子迁移谱，不但简化了进样和分析的方法，而且更加适合热稳定性强的合成色素类化合物的检测。

在现代食品工业中，合成色素具有色泽鲜艳，价格低廉，使用方便等特点，应用十分普遍。但是，合成色素大多为偶

氮类化合物，不能为人体提供营养物质，甚至会危害人体健康 [5]。个别食品加工企业除了过量添加允许使用的着色剂外，

还非法向食品中添加有毒工业染料，如罗丹明 B、苏丹红、孔雀石绿等 [6]，造成严重的食品安全问题。目前，禁限用合成

色素的分析方法主要为高效液相色谱法及液相色谱串联质谱法 [7~9]，但这些大型仪器只适合实验室内使用，且检测过程耗

时耗力。高效离子迁移谱具有便于携带、操作简便、检测时间短、灵敏度高的优点，是现场检验和快速定性定量分析的理

想技术。国外已有将离子迁移谱用于检测苏丹红 I，罗丹明 B、日落黄等色素的研究 [4, 10]，但仅是针对某一种色素建立检

测方法，而国内尚无相关文献报道。

本研究采用电喷雾 - 高效离子迁移谱技术，建立了 17 种禁限用合成色素的快速检测方法。样品可不经过液相分离直

接进样检测，分析时间为秒级，极大的提高了检验效率，减少了化学试剂的消耗和人力资源，为食品中禁限用合成色素的

快速筛选及确证提供了有效的技术手段。

1 离子迁移谱检测原理

首先由离子源将样品转化为离子，然后在电场的驱使下，这些离子通过周期性开启的离子门进入弱电场漂移区。由于

离子在电场中的迁移速率和其质量、体积大小、及所带电荷有关，使得不同的离子得到分离，并先后达到检测器被检测。

根据漂移时间的测量可以对样品进行分离和定性，记录离子检测器检测到的离子数量即可用于定量。

2 实验部分

2.1 仪器与试药

GA2100 离子迁移谱（美国 Excellims 公司），采用直接电喷雾作为离子源，可同时在正、负离子模式下进行检测，

载气和迁移气均为经分子筛干燥净化后的空气。甲醇，乙腈均为色谱纯，购自 Dikma 公司。水为去离子化超纯水（MERCK 

MILLIPORE，Milli-Q）。

合成色素标准品：结晶紫、罗丹明 B、碱性嫩黄、橘红、碱性橙 22、孔雀石绿草酸盐、酸性黄 11、酸性橙 1、酸性

蓝 3、活性艳蓝、丽春红 SX、苋菜红、赤藓红 B、固绿 FCF、亮蓝 1、专利兰 A、苏丹黄，纯度均大于 90%，购自德国 Dr. 

Ehrenstorfer 公司。绿茶、红茶、橙汁饮料、辣椒粉均从当地超市和市场购买。

2.2 标准品及样品溶液的制备

准确称取适量的合成色素标准品，用乙腈 - 水（9:1）配制成 20 ppm 的溶液作为标准品储备液。分别取绿茶、红茶、

橙汁饮料经 0.2 μm 的滤膜过滤，取续滤液 100 μL，用乙腈 -水（9:1）稀释至 1 mL，摇匀，作为饮料样品溶液。取 0.5 

g辣椒粉置25 mL量瓶中，加乙腈适量超声使溶解，用乙腈稀释至刻度，摇匀，滤过，取续滤液100 μL，用乙腈-水（9:1）

稀释至1 mL，摇匀，作为辣椒粉样品溶液。取辣椒粉样品溶液100 μL，加苏丹黄标准品储备液250 μL，用乙腈-水（9:1）

稀释至 1 mL，摇匀，作为辣椒粉加标溶液（苏丹黄终浓度为 5 ppm）。

2.3 离子迁移谱检测条件

源电压 2600 V，迁移管电压 8500 V，进样口温度 190 ℃，迁移管温度 170 ℃，离子狭缝的脉冲宽度 88 ms。载气流

速正离子模式 0.4 L/min，负离子模式 1.0 L/min。

3 结果与讨论

3.1 实验条件的优化

由于样品溶液中水含量较多不利于离子的分解，水含量少则影响离子化效率，因此，我们分别选取乙腈 - 水比例为

9:1、8:2、7:3、6:4 和 1:1 作为溶剂进行检测。发现当乙腈 - 水比例为 7:3 时，基线开始有较大的波动，随着水含量的增

加，当乙腈 -水比例达到 1:1 时，基线噪音较大，影响到检测的灵敏度，故最终选择乙腈 -水（9:1）作为实验所用溶剂。

增加进样口温度有利于检测难于挥发的样品，增加迁移管温度可减少迁移管内的记忆效应，提高检测的灵敏度，但

进样口和迁移管温度过高容易使样品和产物离子发生分解。因此，需要对温度的设置进行优化。本研究分别在 170 ℃～

190℃间和 150 ℃～ 180℃间优化进样口和迁移管温度参数，实验结果表明，在进样口温度为 190 ℃、迁移管温度为 170 

℃时 17 种合成色素均可达到较高的灵敏度。

在优化好进样口温度和迁移管温度的条件下，对气体的流量进行优化，选取 0. 4、0. 6、0. 8、1. 0L /min 作为优
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化实验的载气流量参数。实验结果表明，在正离子模式下载气流量为 0. 4 L /min 时，待测物具有较高灵敏度，在负离子

模式下载气流量为 1.0 L /min 时，待测物具有较高灵敏度。

3.2 标准样品分析

取 17 种合成色素的标准储备液，在优化好的仪器参数条件下分别进行正负离子模式检测，其中 6 种合成色素在正离

子模式下有响应，11 种合成色素在负离子模式下有响应。17 种合成色素的漂移时间和测定模式结果见表 1。

表 1离子迁移谱测定结果

序号 中文名称 漂移时间（ms） 漂移率 测定模式

1 结晶紫 15.063 +
2 罗丹明 B 16.039 +
3 碱性嫩黄 11.903 +
4 橘红 10.315 +
5 碱性橙 22 14.832 +
6 孔雀石绿草酸盐 13.684 +
7 酸性黄 11 14.074 -
8 酸性橙 1 13.173 -
9 酸性蓝 3 18.527 -

10 活性艳蓝 9.875 -

11 丽春红 SX 8.63 -
12 苋菜红 7.538 -
13 赤藓红 B 16.337 -
14 固绿 FCF 11.796 -
15 亮蓝 1 12.462 -
16 专利兰 A 20.199 -

17 苏丹黄 11.582 -

根据表 1 测定模式结果，取结晶紫、罗丹明 B、碱性嫩黄、橘红、碱性橙 22、和孔雀石绿草酸盐标准储备液，配制

成浓度为 5 ppm 的混合标准溶液进样，在正离子模式下检测，结果如图 1 所示，除碱性橙 22 和结晶紫分离效果不佳外，

其余均可分离。在负离子模式下选取酸性黄 11、酸性橙 1、酸性蓝 3、活性艳蓝、丽春红 SX、苋菜红、赤藓红 B、固绿

FCF、亮蓝1和专利兰A标准储备液，配制成浓度为5 ppm的混合标准溶液进样，结果如图2所示，10种合成色素均可分离。

取苏丹黄标准储备液，配制成 5 ppm 的标准溶液在负离子模式下检测，结果如图 3 所示。由分析结果可知，使用电喷雾 -

高效离子迁移谱检测，17 种禁限用合成色素在 20 ms 内即可达到迁移和分离，根据漂移时间进行定位，可同时对 17 种合

成色素进行定性分析。

   

图 1 正离子模式分离结果

1 橘红，2 碱性嫩黄，3 孔雀石绿草酸盐，4 碱性橙 22，5 结晶紫，6 罗丹明 B
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图 2负离子模式分离结果

1 苋菜红，2 丽春红 SX，3 活性艳蓝，4 固绿 FCF，5 亮蓝 1，6 酸性橙 1，7 酸性黄 11，8 赤藓红 B，9 酸性蓝 3，10 专利兰 A

 

                                                  图 3 苏丹黄检测结果

    本研究中，17种合成色素的检测浓度均可达到 5 ppm，即 0.005 g/kg。在《GB 2760-2007 食品添加剂使用卫生标准》

中规定了各类食品中着色剂的使用限量 [6]，其中亮蓝为 0. 025 ～ 0. 5 g /kg、苋菜红为 0. 05 ～ 0. 3 g /kg、专利兰为

0. 05 ～ 0. 5 g /kg、赤藓红为 0. 015 ～ 0. 1 g /kg，本研究中的测定浓度远低于国家标准中规定的使用限量。分别取

不同品牌的红茶，绿茶，橙汁饮料及辣椒粉样品检测，17 种禁限用合成色素均未检出。

3.3 苏丹黄定量分析的初步探索

为了进一步尝试将离子迁移谱用于着色剂的定量分析，我们取苏丹黄标准品储备液适量，分别加乙腈 - 水（9:1）稀

释成 0.1562 μg/mL、0.3125 μg/mL、0.625 μg/mL、1.25 μg/mL、2.5μg/mL 、5 μg/mL 和 10 μg/mL 的溶液，用于

标准曲线的测定，线性相关系数为 0.993，说明在 0.1562 μg/mL ～ 10 μg/mL 的浓度范围内线性较好，可用于实际样品

的检测。

取经 UPLC-MS/MS 法测定确认其不含有苏丹黄 [11] 的辣椒粉配成加标溶液（苏丹黄终浓度为 5 ppm）作为阳性样品，与

辣椒粉样品溶液分别进样检测，结果如图 4 所示。辣椒粉样品溶液在漂移时间为 11.582 ms 时未见苏丹黄的信号响应（图

4（A）），而在加标样品的检测结果中，在漂移时间为 11.555 ms 时有明显的信号响应，与苏丹黄的漂移时间对比可确定

该峰为苏丹黄（图 4（B）），说明本方法可不受基质干扰，成功检测到辣椒粉样品中添加的苏丹类染料。
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图 4加标样品检测结果

（A）辣椒粉样品溶液，（B）辣椒粉加标溶液（含苏丹黄 5 ppm）

4 结论

本研究针对 17 种禁限用合成色素，建立了一种快速、高效、高灵敏度的电喷雾 - 高效离子迁移谱检测方法。该方法

无需大量的溶剂，样品可直接进样，分析速度为秒级，经济环保且省时省力，为防止食品中禁限用合成色素的滥用、误用

提供了有效的检测手段，可快速有效地打击非法添加行为，为监管和决策部门提供技术保障和执法依据。
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