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马苏里拉奶酪中纳他霉素含量的测定优化 

刘美霞*, 李  红, 王  佳, 袁凤琴, 张慧萍, 宋晓东 
(内蒙古蒙牛乳业(集团)股份有限公司, 呼和浩特  011500) 

摘  要: 目的  建立一种马苏里拉奶酪中纳他霉素含量的检测方法。方法  马苏里拉奶酪经甲醇提取, 采用

离心的方式净化, 采用液相色谱-紫外检测器测定, 外标法定量。结果  纳他霉素在 1.0~5.0 μg/mL 的范围内, 

浓度与峰面积采用幂函数方程绘制标准曲线, 相关系数大于 0.99; 方法定量检出限为 0.2 mg/kg; 样品的加标

平均回收率为 89.9%~101.2%; 相对标准偏差为 0.008%~0.054%; 结论  本文研究的检测方法, 样品前处理步

骤简单, 快速, 离心后蛋白沉淀效果好, 检测结果及仪器条件稳定, 检测结果准确, 满足实验需求。 
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Optimization of determination of natamycin in Mozzarella cheese 

LIU Mei-Xia*, LI Hong, WANG Jia, YUAN Feng-Qin, ZHANG Hui-Ping, SONG Xiao-Dong 
(Inner Mongolia Mengniu Dairy Industrial Co.Ltd., Hohhot 011500, China) 

ABSTRACT: Objective  To establish a method for the determination of natamycin in Mozzarella cheese. Methods 

Mozzarella is extracted from methanol. Purification by centrifugation, A liquid chromatography-ULTRAVIOLET 

detector was used for determination, External standard method of quantification. Results  Natamycin ranged from 

1.0 to 5.0 μg/mL, The standard curve of concentration and peak area was drawn by power function equation, The 

correlation coefficient is greater than 0.99; Methods The quantitative detection limit was 0.2 mg/kg; The average 

recovery of the samples was 89.9%101.2%; Relative standard deviation is 0.008% to 0.054%. Conclusion  The 

detection method studied in this paper, Sample pretreatment procedure is simple, fast, The protein precipitation effect 

was good after centrifugation, The test result and instrument condition are stable, Accurate detection results, Meet the 

experimental requirements. 
KEY WORDS: cheese; natamycin; determination; optimization 
 

 
1  引  言 

纳他霉素是由纳塔尔链霉菌(streptomyces natalensis)
受控发酵后提取的具有抗真菌功能的多烯物质。纳他霉素

分子式: C33H47NO13。抑菌针对性强, 高效抑制各种霉菌和

酵母的生长繁殖, 能抑制真菌毒素的产生[13]。对细菌没有

抑制作用, 因此它不影响酸奶、奶酪、生火腿、干香肠的

自然成熟过程。溶解性低, 不易进入食品内部, 有很高的

表面防霉效果。在 pH 3~9 范围内都能起到很好的防腐保

鲜效果, 适用于各种酸性、中性、偏碱性食品[410]。纳他
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霉素是国际上唯一获准的抗真菌生物防腐剂 , GB 
2760-2014《食品安全国家标准 食品添加剂使用标准》[11]

归定了纳他霉素在食品中的应用范围。 
国内目前关于奶制品中纳他霉素含量的检测方法有

GB/T 21915-2008《食品中纳他霉素的测定液相法》[12], 其测

定原理是奶制品经甲醇提取, 采用加水冷冻去除奶制品中的

脂肪成分净化, 采用反相液相色谱-紫外检测器测定, 外标法

定量[6]。但是实验过程中加水冷冻净化沉淀效果比较差, 存在

沉淀不完全的现象, 对检测结果造成很大的影响。因而, 检测

奶制品中纳他霉素含量的方法仍有待开发和改进[1317]。 
本研究在国家标准的基础上, 将奶酪中纳他霉素含

量的检测方法进行改进, 以期达到检测结果准确、检测快

速、满足实验需求的目的。 

2  材料与方法 

2.1  仪器与试剂 

戴安 3000 高效液相色谱仪、Venusil XBP C18(L)色谱

柱 (戴安中国有限公司 ); XP205DR 万分之一天平 (瑞士

mettler 公司); Neofuge 15R 高速冷冻离心机(上海力申科学

仪器有限公司); 1 mL 移液器(美国 Thermo 公司); 200 μL 移

液器(德国 Transferpette 公司); Milli-Q 去离子水发生器(美
国 Millipore 公司)。 

冰乙酸(优级纯, 天津福晨化学试剂厂); 甲醇(色谱纯, 
美国 Fisher Chemical 公司); 实验室用水为去离子水(一级

水 ); 纳他霉素标准品 (纯度≥89%, 德国 Dr.Ehrenstorfer 
GmbH 公司)。 

2.2  实验方法 
2.2.1  溶液的配制 

纳他霉素标准储备液(100 μg/mL): 准确称取适量的

纳他霉素标准品, 用甲醇溶解并定容于 100 mL 棕色容量

瓶中。在 4 ℃冰箱避光保存 3 个月; 
纳他霉素标准工作液: 准确吸取 1、2、3、4、5 mL 纳

他霉素标准储备液于100 mL棕色容量瓶中, 用甲醇定容至刻

度混匀, 配成浓度为 1、2、3、4、5 μg/mL 的标准工作液。 
2.2.2  色谱参考条件 

色谱柱: Venusil XBP C18(L), (4.6 mm×250 mm, 5 μm) 
(或相当型号色谱柱); 流动相: 甲醇+水+冰乙酸(60+40+5, 
V:V:V); 流速: 1.0 mL/min; 检测波长: 305 nm; 进样量:  
10 μL。 
2.2.3  样品前处理 

称取奶酪 10 g(精确至 0.1 mg)于三角瓶或离心管中, 加
入 25 mL 甲醇, 用封口膜密封, 超声 30 min 后转入 50 mL 离

心管中, 在常温下以 4000 r/min 离心 6 min。取上清液待测。 

3  结果与分析 

3.1  标准曲线的绘制 

分别准确吸取 1、2、3、4、5 mL 纳他霉素标准储备液

液于 100 mL 棕色容量瓶中, 用甲醇定容至刻度混匀, 配成浓

度分别为 1、2、3、4、5 μg/mL 的标准工作液。以峰高(或峰

面积)为纵坐标, 以标准系列工作液浓度为横坐标, 绘制标准

曲线, 如图 1 所示。纳他霉素标准曲线线性良好, 线性方程为

S=1.0419C-0.0004, 相关系数 r2 为 0.9998, 满足检测需求。 

 

 
 

图 1  纳他霉素标准曲线 
Fig.1  Standard curve of natamycin 
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3.2  方法回收率验证 

取本底样品分别以加入浓度为 100 μg/mL的纳他霉素

标准储备液 0.5、1.0、2.5 mg/kg, 进行加标回收实验。以

下是空白样品及加标样品纳他霉素测定结果及回收率测定

结果, 如表 2 所示。纳他霉素回收率在 89.9%~101.2%之间, 
回收率符合检测需求。 

 
 

表 2  纳他霉素回收率测定结果 
Table 2  Recovery of natamycin 

加标浓度/(mg/kg) 测定值/(mg/kg) 回收率/% 

0.0 0.00 / 

0.0 0.00 / 

0.5 0.48 96.8 

0.5 0.48 96.4 

0.5 0.48 96.4 

0.5 0.50 99.2 

0.5 0.50 97.2 

0.5 0.50 97.5 

0.05 0.49 98.2 

0.05 0.51 101.2 

1.0 0.99 99.3 

1.0 0.93 93.4 

1.0 0.90 90.5 

1.0 0.90 89.9 

1.0 0.91 91.0 

1.0 0.91 91.0 

2.5 2.32 92.8 

2.5 2.39 95.6 

2.5 2.40 95.8 

2.5 2.40 96.0 

2.5 2.48 99.2 

2.5 2.44 97.6 

 
3.3  方法精密度验证:  

取空白基质样品分别加入浓度为 100 μg/mL的纳他霉

素标准储备液 0.5、1.0、2.0 mg/kg, 进行加标回收实验, 以
验证方法精密度, 以下是测定结果精密度, 如表 3 所示。 

3.4   方法稳定性验证 

对同一样品, 放置不同时间, 进行纳他霉素含量稳定

性试验, 检测结果如表 4 所示。 

表 3  纳他霉素精密度测定结果 
Table 3  Results of precision determination of natamycin 

项目 纳他霉素 

加标量/(mg/kg) 0.500 1.000 2.00 

测定值/(mg/kg) 

0.484 0.993 2.32 

0.482 0.934 2.39 

0.482 0.905 2.40 

0.496 0.899 2.40 

0.486 0.910 2.48 

0.488 0.910 2.44 

0.491 / / 

0.506 / / 

平均值/(mg/kg) 0.489 0.925 2.40 

标准偏差 SD/% 0.008 0.035 0.054 

精密度(RSD)/% 1.700 3.830 2.23 

 
 

表 4  纳他霉素稳定性验证 
Table 4  Stability verification of natamycin 

样品编号 放置时间/d 纳他霉素含量/(mg/kg) 

1 1 3.8 

2 3 3.7 

3 5 3.6 

4 7 3.6 

5 10 3.8 

6 14 3.7 

7 18 3.6 

8 20 3.7 

9 23 3.7 

10 25 3.5 

11 27 3.8 

12 30 3.8 

相对偏差/% 5.40 

 
由表 4 可知, 纳他霉素放置不同时间进行检测, 检测

结果最大偏差 0.2 g/kg, 相对偏差为 5.40%, 符合方法要求。 

3.5  方法检出限验证 

将纳他霉素标液无限稀释后, 用高效液相色谱仪进

行测定, 直至信噪比(S/N)为 10, 得出纳他霉素定量检出限

为 0.2 mg/kg, 与国标定量检出限一致。  
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4  结  论 

经过结果分析, 纳他霉素的定量检出限为 0.2 mg/kg, 
回收率在 89.9%~101.2%之间, 测定精密度均小于 5%, 符
合国标要求(精密度<10%), 放置不同时间进行检测, 检测

结果最大偏差 0.2 g/kg, 相对偏差为 5.40%, 符合方法要

求。因此, 该方法的稳定性比较好。 
通过以上的数据分析与结果讨论, 依其检验所得结

果准确可行, 该方法样品前处理步骤简单, 快速, 离心后

蛋白沉淀效果好, 检测结果稳定, 仪器条件稳定, 达到了

检测结果准确、检测快速、满足实验需求的目的, 可用于

马苏里拉奶酪中纳他霉素含量的检测。 
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