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摘  要: 目的  利用离子色谱(IC)建立一种可以一次进样同时分离测定燕窝中的正磷酸盐、焦磷酸盐、三聚磷

酸盐和三偏磷酸盐的分析方法。方法  将燕窝磨成粗粉, 经超声萃取, 再用氯仿沉淀蛋白, 过 C18 柱后采用

AS11-HC离子色谱柱(4 mm×250 mm), 流动相为 NaOH和超纯水, 梯度洗脱, 流速为 1.0 mL/min, 电导抑制检

测。结果  该方法在 0.5~100 mg/L 范围内有良好的线性关系, 相关系数均大于 0.9996,在添加实验中, 方法的

回收率在 89.5%~106.3%之间 ,相对标准偏差为 0.9%~7.3%。正磷酸盐、焦磷酸盐、三聚磷酸盐和三偏磷酸盐

的检测限分别为 0.2、0.05、0.05、0.1 mg/kg。结论  该方法检测限低, 灵敏度和重现性高, 抗干扰能力强, 结

果准确, 操作方便快速, 适合燕窝中多聚磷酸盐的测定。 
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Determination of polyphosphates in bird’s nest by ion chromatography 
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ABSTRACT: Objective  An ion chromatography (IC) method was developed for simultaneous determination of 

orthophosphate，pyrophosphate，tripolyphosphate and trimetaphosphate in bird’s nest. Methods  Bird’s nest was 

milled into powder, and the protein in Bird’s nest was precipitated by chloroform after ultrasonic extraction. The ex-

tracts were cleaned-up by C18 SPE cartridge, then separated by AS11-HC (4 mm × 250 mm) column, used NaOH and 

ultrapure water as the mobile phase, gradient elution with the flow rate of 1 mL/min, finally detected by conductivity 

inhibit detection. Results  The linear range of the method was 0.5~100 mg/L with R2>0.9996.The average recoveries 

of spiked samples were between 89.5% to 106.3% with the relative standard deviations (RSD) of 0.9%~7.3%.The 

limit of detections (LODs) were 0.2, 0.05, 0.05 and 0.1 mg/kg for orthophosphate, pyrophosphate, tripolyphosphate 

and trimetaphosphate, respectively. Conclusion  The proposed method is rapid, sensitive and accurate for the deter-

mination of polyphosphates in the bird's nest. 
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1  引  言 

多聚磷酸盐是一类重要的功能性食品添加剂,主

要包括正磷酸盐、焦磷酸盐、三聚磷酸盐和其他形式

的多聚磷酸盐[1-3],能有效提高水产品的持水能力,保

持水产品的天然色泽和风味,抑制细菌, 同时可以提

高产品的出成率[4-6]. 但过量的多聚磷酸盐会影响人

体对钙、镁、 铁、锌等多种矿物质的吸收,从而导致

发育迟缓、骨骼畸形、骨质疏松症并可导致甲状腺肿

大,钙化性机能不全及影响肝脏的功能[7, 8]。韩国首尔

大学的赵明汉曾在美国《呼吸与危重症医学》杂志上

发表文章, 指出磷酸盐可能诱发肺癌细胞的启动, 并

加速其生长[9]。 

目前关于多聚磷酸盐检测方法主要有: 钼蓝比
色法 [10]; 高效液相色谱法 (HPLC) [11];核磁共振法
(NMR) [12-15]; 离子色谱法[16-20]等。上述方法中钼蓝比

色法易造成样品损失, 耗时多, 回收率和重现性也不
好, 而且该法只能测定总磷含量, 不能区别多聚磷酸
盐的形态, 所以应用性并不高。高效液相色谱法前处
理繁琐费时且结果容易受柱后衍生的影响。核磁共振

是一种快速、无损伤的检测方法, 其检测多聚磷酸盐
的结果令人满意, 但是其价格昂贵, 成本高, 约束了
在食品检测中的应用。离子色谱法是最近建立的一种

较为简便的磷酸盐检测方法, 它是根据不同阴阳离
子在离子色谱柱中保留时间的不同进行分离检测。离

子色谱法能同时分析多种阳离子或阴离子, 配有高
效的阴阳离子自身再生抑制器, 灵敏度高; 样品用量
少, 且一般不需做复杂的前处理; 检测线性良好; 无
需人工配制淋洗液, 消除人为因素和环境因素带来
的误差, 提高了方法的精密度和重现性。但是目前国
内外主要利用离子色谱测定水产品和肉类中的多聚

磷酸盐, 而随着生活水平的提高, 燕窝的消费量日益
增加, 近来发现一些商家在燕窝产品中添加多聚磷
酸盐来改善色泽风味、保水及增重。因此建立一种燕

窝中多聚磷酸盐的检测方法可有效打击掺假造假 , 
确保燕窝的安全。 

2  材料与方法 

2.1  材料与试剂 

正磷酸钠标准液、焦磷酸钠标准液、三聚磷酸钠

标准液、三偏磷酸钠标准液(1000 mg / L,以各磷酸根
离子浓度计, 广州齐云生物技术有限公司), 氢氧化 

钠(2 mol/L, 广州齐云生物技术有限公司) , 所有试
剂均为分析纯。VARIAN C18固相萃取小柱(500 mg, 6 
mL, 美国VARIAN公司) , 实验用水为Millipore超纯
水。纯正燕窝(厦门市丝浓食品有限公司)。 

2.2  仪器与设备 

ICS 3000 离子色谱仪(美国 Dionex 公司),配有
ASRSULTRA型抑制型电导检测器, NaOH 淋洗液在
线发生装置, CR-TC 捕获柱, 柱温箱, AS 自动进样
装置, Chromeleon 6.70 英文版色谱工作站; 分析天
平(德国 Sartorious公司, 感量 0.1 mg); 离心机(上海
飞鸽公司); KQ-700DE 声波清洗器(苏州江东精密仪
器有限公司 ); Millipore 超纯水制备系统 (美国
Millipore公司)。 

2.3  前处理方法 

将燕窝研磨粉碎成粗粉, 精密称取 1.0 g 于 50 
mL 具塞比色管中, 加入 50 mL 80 ℃超纯水, 混匀, 
超声萃取 8 min; 取 20 mL至离心管以 4000 r/min离
心 5 min, 上清液中加 10 mL氯仿静置沉淀蛋白; 分
层后将水相上清液过 C18固相萃取小柱, 过 0.22 um 
滤膜后待测。 

2.4  离子色谱测定条件 

色谱柱: AS11-HC离子色谱柱(4 mm×250 mm); 
进样量: 50 µL; 流动相: 氢氧化钠水溶液; 运行时间: 
24 min。 

3  结果与分析 

3.1  色谱柱和淋洗梯度的选择 

本研究对 AS19, AS11和 AS11—HC分析柱分离
效果进行了比对, 发现 AS19, AS11和 AS11—HC分
析柱均可分离多聚磷酸盐, 但是 AS11—HC 的分离
效果最好, 且容量大适合高浓度多聚磷酸盐的分析
测定,因此最终选用 AS11—HC 分析柱。实验中不断
改变淋洗液的浓度, 考察对分离效果的影响, 最终确
定梯度洗脱程序。具体程序见表 1, 在该条件下混合
标准溶液的离子色谱图如图 1 所示, 峰形、分离效
果都较好。 

3.2  标准曲线、线性关系和测定限 

将正磷酸钠、焦磷酸钠、三聚磷酸钠和三偏磷酸

钠标准溶液在优化色谱条件下进样, 以各磷酸根离
子质量浓度(mg/L)为横坐标,其峰面积(μS· min) 为纵 
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表 1  梯度淋洗条件的选择 
Table 1 The condition of gradient elution 

时间(min) NaOH淋洗液浓度(mmol/L) 

0 35 

5 35 

8 70 

15 70 

18 35 

20 35 

         

 
 

图 1  5 mg/L的混标溶液的离子色谱图 
Fig. 1  Chromatography of standard solution of polyphos-

phates (5 mg/L) 
 

坐标绘制标准曲线, 考察其线性范围、相关系数,以 3
倍信噪比计算检测限, 通过添加实验, 以大于 10 倍 

信噪比计算定量限。相关数据见表 2。 

3.3 精密度实验 

在相同色谱条件下, 将 10 mg/L多聚磷酸盐混标
溶液重复进样 6 次, 测定各次 PO4

3-, P2O7
4-, P3O10

5-, 
(PO3 )3

3-的峰面积, 计算 RSD分别为 1.50%、2.41%、
1.50%、1.60%, 表明精密度良好。相关数据见表 3, 对
比谱图见图 2。 

3.4  加标回收率实验 

将纯正燕窝磨成粗粉后, 分别添加不同量的多
聚磷酸盐混标溶液, 按 2.3前处理方法进行实验。在
低, 中, 高三个添加量范围内的平均回收率(每个添
加量平行测定 6次)为 89.5%~106.3%, 相对标准偏差
为 0.9%~7.3%, 加标回收率结果见表 4。 

4  结  论 

本文建立了一种离子色谱法快速、准确检测燕窝

中多聚磷酸盐的含量。该方法一次进样可同时检测正

磷酸盐、焦磷酸盐、三聚磷酸盐和三偏磷酸盐, 在线

性范围内, 相关系数分别为 0.9998、0.9997、0.9999

和 0.9996, 检出限分别为 0.2、0.05、0.05、0.1 mg/L, 

精密度相对标准偏差<3%, 在加标水平范围内, 回收

率在 89.5%~106.3%之间, 相对偏差为 0.9%~7.3%。

该方法简便、快速、准确、重复性好, 且方法的回收 
               

表 2  被测组分之间的线性关系、线性范围、检出限及定量限 
Table 2  Linear equation, correlation coefficient, limit of detection (LOD) and limit of quantity(LOQ) of 

PO4
3- ,P2O7

4- ,P3O10
5- and (PO3 )3

3- 

被测组分 线性方程 相关系数 R2 线性范围(mg/L ) LOD(mg/L) LOQ(mg/kg)

正磷酸盐(PO4
3-) Y = 0.0875X + 0.0275 0.9998 0.1~10 0.2 5 

焦磷酸盐(P2O7
4-) Y = 0.3898X + 0.2028 0.9997 0.02~10 0.05 1 

三聚磷酸盐(P3O10
5-) Y = 0.4912X + 0.1538 0.9999 0.02~10 0.05 1 

三偏磷酸盐((PO3 )3
3-) Y = 0.495X + 0.3329 0.9996 0.04~10 0.1 2 

 
表 3  精密度实验峰面积及其相对标准偏差(n=6) 

Table 3  Precision of the IC detection of polyphosphates(n=6) 

 A1 A2 A3 A4 A5 A6 RSD 

PO4
3- 0.9564 0.9342 0.9737 0.9691 0.9515 0.9653 1.50% 

P2O7
4- 4.3731 4.3105 4.4342 4.464 4.5454 4.6014 2.41% 

P3O10
5- 5.1752 5.1055 5.1919 5.2923 5.2759 5.3013 1.50% 

(PO3 )3
3- 5.7342 5.7329 5.8577 5.8861 5.9754 5.8431 1.60% 
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图 2 同一条件下 10 mg/L混标溶液的色谱图比较(n=6) 
Fig.2 Comparison of chromatography of polyphosphates in 10 mg/L(n=6) 

 
表 4  方法的加标回收率和相对标准偏差(n=6) 

Table 4  Spiked recovery and relative standard deviation 
for the method (n=6) 

化合物 加标量(mg/kg) 平均回收率(%) RSD(%) 

 5 95.3 7.3 
正磷酸盐 10 101.5 5.6 

 20 91.2 6.3 

 1 97.4 2.4 
焦磷酸盐 5 102 1.7 

 10 99.3 4.9 

 1 106.3 0.9 
三聚磷酸盐 5 92.7 5.3 

 10 89.5 3.2 

 2 93.9 4.6 
三偏磷酸盐 4 98.6 1.3 

 10 101.7 2.2 

 
率、灵敏度和检出限均能满足《食品添加剂使用标准

GB2760-2011》所规定的限量检测。 
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