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新型基质分散挤压萃取-高效液相色谱法测定 

辣椒粉中 6种苏丹红色素 

武  曦 1*, 张愉晗 1, 张雅雯 1, 张鑫鑫 2, 杨燕强 2 

(1. 长治学院化学系, 长治  046011; 2. 太原海关技术中心, 太原  030024) 

摘   要 : 目的   建立新型基质分散挤压萃取-高效液相色谱法(matrix dispersion squeezing extraction-high 

performance liquid chromatography, MDSE-HPLC)测定 6 种辣椒粉中苏丹红色素的方法。方法  样品与分散剂

混匀后, 加入提取剂充分研磨, 通过挤压收集提取溶剂, 经 Al2O3 固相萃取柱净化, 采用高效液相色谱法进行

检测, 外标法定量。结果  6 种苏丹红色素在 1.2~9.6 μg/g 浓度范围内具有良好的线性关系, 相关系数均大于

0.998, 检出限为 0.10~0.15 μg/g, 定量限为 0.30~0.45 μg/g。样品在 3 个水平加标浓度(1.2、4.8、9.6 μg/g)下的

平均回收率为 72.0%~102.4%, 相对标准偏差为 1.9%~6.8%。结论  本方法简单新颖、成本低、污染少, 能快

速有效提取目标物, 准确度和精密度符合要求, 可用于辣椒粉中的 6 种苏丹红色素的检测。 
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Determination of 6 kinds of Sudan dyes in chilli powder by novel matrix 
dispersion squeezing extraction-high performance  

liquid chromatography 

WU Xi1*, ZHANG Yu-Han1, ZHANG Ya-Wen1, ZHANG Xin-Xin2, YANG Yan-Qiang2 

(1. Department of Chemistry, Changzhi University, Changzhi 046011, China;  
2. Taiyuan Customs Technology Center, Taiyuan 030024, China) 

ABSTRACT: Objective  To establish a method for determination of 6 kinds of Sudan dyes in chilli powder by 

novel matrix dispersion squeezing extraction-high performance liquid chromatography (MDSE-HPLC). Methods  

After the sample was mixed with dispersant, the extraction reagent was added and fully grinded. The extracting solvent 

was collected by extrusion, purified by Al2O3 solid phase extraction column, then analyzed by high performance liquid 

chromatography. The external standard method was used for quantification. Results  The calibration curves of 6 kinds 

of Sudan pigments showed good linearity in the concentration range of 1.2‒9.6 µg/g, and the correlation coefficients 

were greater than 0.998. The limits of detection and quantification were 0.10‒0.15 µg/g and 0.30‒0.45 µg/g. The 

average recoveries of the samples at three spiked concentrations (1.2, 4.8, 9.6 µg/g) were 72.0%‒102.4%, and the 

relative standard deviations were 1.9%‒6.8%. Conclusion  This method is simple, novel, low cost and less 

pollution, and can quickly and effectively extract the target substances. The accuracy and precision meet the 
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requirements. It can be used for the detection of six Sudan pigments in chilli powder. 

KEY WORDS: Sudan dyes; matrix dispersion squeezing extraction; high performance liquid chromatography; chilli 

powder 
 

 

0  引  言 

苏丹红是一种人工合成色素, 因其廉价, 着色效果好

等特点被工业领域广泛应用。作为偶氮类染料, 苏丹红种

类繁多, 如苏丹红Ⅰ、苏丹红Ⅱ、苏丹红Ⅲ和苏丹红Ⅳ等, 均

存在强烈的致癌、致畸作用[1‒2], 在国内外限量标准中, 苏

丹红类染料均被严禁用于食品工业[3‒4], 但食品中非法添

加苏丹红的事件仍然时有发生, 尤其是辣椒类食品, 为了

使产品色泽更为艳丽, 有些不法企业或个人会在辣椒制品

中非法添加苏丹红[5]。因此, 为了保障消费者的健康和利

益, 对食品中苏丹红的监测具有十分重要的意义。 

近年来, 食品样品中苏丹红含量的检测已有许多研

究[6‒9]。由于食品中苏丹红的提取易受基质效应的影响, 一

些新型材料如: 分子印迹聚合物、磁性材料和金属有机骨

架化合物等高性能吸附材料均被广泛应用于食品前处理研

究[10‒15], 但此类方法大多涉及复杂材料的制备、需要较高

素养的科研人员, 且存在材料性能不稳定, 实验推广难度

较大等弊端。目前, QuEChERS 技术[16‒17]、固相微萃取技

术(solid phase microextraction, SPME)[6,18]和液-液微萃取技

术(liquid-liquid microextraction, LLME)[19‒20]等前处理技术

原理简单、技术成熟、材料商品化、在分析领域得到了广

泛的应用, 但这些方法也存在实验条件优化步骤复杂、需要

使用大量有机溶剂等不足。基质分散固相萃取技术(matrix 

dispersion solid phase extraction, MSPD)[21‒22]除具备上述方

法的优点之外, 还可实现提取和分离统一, 简化了实验流

程、减少了有机溶剂的使用因此得到了广泛关注[23‒26]。

MSPD 法中功能性分散剂的作用十分重要, 常见的有乙

二胺基-N-丙基硅烷化硅胶、十八烷基键合相硅胶等分散

剂[27‒28], 但因其特性专一, MSPD 法的应用范围也相对受

限。研究表明可使用绿色溶剂与非吸附性分散剂替换传统

功能性分散剂 , 实现对谷物中的黄曲霉素含量的测定 , 

扩展了 MSPD 法的应用范围[29]; 也可通过与其他技术联

用改进提取效能 , 如电场辅助 MSPD 法 [30]、超声辅助

MSPD 法[31]等。但如何将样品提取物在低损失前提下定量

转移至固相萃取柱一直是 MSPD 法中亟待解决的问题。 

本研究基于 MSPD 法建立了一种新型基质分散挤

压 萃取 - 高效液相 色谱法 (matrix dispersion squeezing 

extraction-high performance liquid chromatography, MDSE- 
HPLC)用于测定辣椒粉中的苏丹红, 以盐类化合物为分散

剂, 以少量烷烃为萃取剂, 分散萃取辣椒粉中的苏丹红, 

并通过挤压的方式收集萃取剂, 经固相萃取后用 HPLC 进

行检测, 可为辣椒粉中苏丹红含量测定提供技术支撑。 

1  材料与方法 

1.1  试剂与材料 

氧化铝(Al2O3)固相萃取柱(500 mg/6 mL, 美国 ACES

公司); 乙腈(色谱纯, 天津市科密欧化学试剂有限公司); 

正己烷、正辛烷、十二烷、液体石蜡、丙酮、氯化钠(NaCl)、

甲酸 (分析纯 , 天津大茂化学试剂有限公司 ); 硝酸铝

[Al(NO3)3]、硅胶(SiO2)(分析纯, 国药集团化学试剂有限公

司); 苏丹Ⅰ (Sudan Ⅰ)、苏丹Ⅱ (Sudan Ⅱ)、苏丹Ⅲ (Sudan Ⅲ)、

苏丹Ⅳ (Sudan Ⅳ)、苏丹 G (Sudan G)、苏丹 7B (Sudan 7B)(纯

度均大于 98%, 上海阿拉丁生化科技股份有限公司)。 

实验所用辣椒粉购自当地市场。 

1.2  仪器与设备 

L-2000 高效液相色谱仪 (配紫外可见光检测器 )、

HITACHI LaChrom C18 色谱柱(250 mm×4.6 mm, 5 μm)(日

本日立公司); FW-4A 粉末压片机(天津拓普仪器有限公司); 

Sartorius 十万分之一电子天平(北京赛多利斯公司); DC-12 

氮吹仪(上海安谱科学仪器有限公司); 0.22 μm针式滤膜(天

津市津腾实验设备有限公司)。 

1.3  实验方法 

1.3.1  样品提取 

称取辣椒粉试样 0.50 g(精确到 0.01 g)于玛瑙研钵中, 

按一定比例加入分散剂及 400 L提取剂, 充分混合研磨至

均匀无颗粒, 将混合物置于粉末压片机模具中加压挤压

(35 MPa), 用毛细管收集挤出的提取液, 置于小瓶中。用移

液器移取提取液(以 50 L 为单位, 用移液器提取液体分次

提取, 直至剩余液体不足 50 L 为止)加入 Al2O3 固相萃取

柱(预先用 1 mL 正己烷淋洗活化), 用正己烷淋洗直至洗脱

液无色, 再用 10 mL 含 5%丙酮的正己烷溶液淋洗固相萃

取柱, 收集洗脱液并吹干, 用 1 mL 正己烷溶解残渣, 过

0.22 μm 滤膜后进行 HPLC 测定。 

1.3.2  色谱条件 

采用 HITACHI LaChrom C18 色谱柱(250 mm×4.6 mm, 

5 μm), 柱温 30℃, 流速 1.0 mL/min, 进样量 10 μL, 检测波

长 520 nm, 流动相 A为 0.1%甲酸水溶液:乙腈=85:15 (V:V), 

流动相 B 为 0.1%甲酸乙腈溶液:丙酮=80:20 (V:V), 梯度洗

脱程序为 010 min, 75% B, 1025 min, 75%100% B, 

2532 min, 100% B, 3235 min, 100%75% B, 3540 min, 
75% B。 
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1.3.3  标准溶液制备 

称取 6 种苏丹红标准物质各 10.0 mg, 分别置于 10 mL

容量瓶中, 加正己烷使之溶解并定容, 配制成 1.00 mg/mL

的标准物质储备液。分别移取一定量的单标储备液配制成质

量浓度分别为 0.60、0.90、1.20、2.40、4.80 μg/mL 的混合

标准工作液, 使用前配制, 经超声过 0.22 μm 滤膜后测定。 

1.4  数据处理 

每组实验重复测定 3 次或 6 次, 结果以平均值±标准

偏差表示, 利用 Origin 8.0 软件进行作图和数据分析。 

2  结果与分析 

2.1  提取方法优化 

2.1.1  提取溶剂的选择 

根据苏丹红色素为脂溶性的性质[6], 选择正己烷、正辛

烷、十二烷和液体石蜡作为提取溶剂, 考察了 4 种溶剂的提

取效果。由于正己烷、正辛烷挥发性大、实际操作中难以收

集, 易造成目标物损失、且毒性强, 对人身、环境危害较大, 

不易采用。液体石蜡黏度过大, 挤压过程中难以挤压出来, 且

难以收集。只有十二烷由于挥发性和黏度适中, 可以顺利完

成提取过程, 因此本研究选择十二烷作为提取溶剂。 

2.1.2  样品与分散剂比例的选择 

选择 SiO2、NaCl 和 Al(NO3)3 3 种分散剂, 考察样品与

分散剂的质量比分别为 1:1、1:2、1:3 和 1:4 (m:m, 下同)时的

萃取效率。称取 3 种分散剂各 0.50、1.00、1.50 和 2.00 g, 分

别与0.50 g辣椒粉混合后加入400 L十二烷, 研磨3 min, 最

后将混合物置于粉末压片机挤压, 回收十二烷。具体结果

对比如图 1 所示。 
 

 
 

图 1  样品与分散剂比例对提取液回收量的影响(n=3) 

Fig.1  Effects of the ratio of sample to dispersant on the recoveries 
of extraction solution (n=3) 

 

由图 1 可知, 当样品与分散剂 SiO2、NaCl 和 Al(NO3)3

质量比分别为 1:1、1:2 和 1:2 时, 十二烷的回收量最大, 可

达到 300、300 和 250 L。SiO2 作为分散剂时, 随着样品

与分散剂用量逐渐增大, 十二烷的回收量逐渐减小, 当质

量比为 1:4 时, 已经无法回收到十二烷。NaCl 作为分散剂

时, 十二烷的回收量随着样品与分散剂质量比的增大而呈

现先增大后减小的趋势; Al(NO3)3 作为分散剂时, 十二烷

的回收量随质量比变化不大, 当质量比为 1:4 时, 提取液

回收量会明显减小。这可能是由于 NaCl 和 Al(NO3)3 的刚

性不同, 研磨得到的混合物粒度不同, 在挤压时颗粒之间

的空隙更小, 更容易将液体排出。因此, 当选择 SiO2、NaCl

和 Al(NO3)3 作为分散剂时, 样品与分散剂质量比分别为

1:1、1:2 和 1:2。 

2.1.3  分散剂种类的选择  

为进一步选择分散剂种类 , 考察 SiO2、NaCl 和

Al(NO3)3 3 种分散剂对苏丹红检测结果的影响。将 SiO2、

NaCl 和 Al(NO3)3 与 0.50 g 加标辣椒粉(2.50 g/g)样品按质

量比 1:1、1:2 和 1:2 比例混合, 按 1.3.1 方法进行处理后用

HPLC 检测, 结果如图 2 所示。 

 

 
 

注: a: 分散剂为 SiO2; b: 分散剂为 NaCl; c: 分散剂为 Al(NO3)3; 

色谱峰 1 为 Sudan Ⅰ; 2 为 Sudan G; 3 为 Sudan Ⅱ; 4 为 Sudan Ⅲ; 5

为 Sudan 7B; 6 为 Sudan Ⅳ。 

图 2  分散剂对 6 种苏丹红色素提取效果的影响 

Fig.2  Effects of dispersants on the extraction of 6 kinds of  
Sudan dyes 

 
从图 2 可以看出: 当以 SiO2 为分散剂时, 本研究只

能测到 4 种苏丹红色素, 且测得的苏丹红色素含量远远

小于其他分散剂, Al(NO3)3 为分散剂时可以测到 5 种苏丹

红色素, NaCl 为分散剂时则可测到全部 6 种苏丹红色素。

根据溶剂回收量不同 , 具体回收率经计算得到 , 结果如

表 1 所示, 以 SiO2 为分散剂时测得的各苏丹红色素浓度

远远小于其他分散剂, 这可能是由于 SiO2 自身具有良好

的吸附性能, 导致部分色素被吸附于 SiO2 而未能被提取

出来。Al(NO3)3 为分散剂时 Sudan Ⅲ未能测出, NaCl 为分

散剂时, 全部 6 种苏丹红均被测出, 因此选择 NaCl 为本

研究的分散剂。 
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表 1  分散剂种类对苏丹红检出量和回收率的影响(n=3) 
Table 1  Effects of dispersant type on the measured value and recoveries of Sudan dyes (n=3) 

化合物 
SiO2 NaCl Al(NO3)3 

测得平均值 

/(g/g) 

回收率 
/% 

相对标准偏差 
/% 

测得平均值

/(g/g) 

回收率
/% 

相对标准偏差
/% 

测得平均值

/(g/g) 

回收率 
/% 

相对标准偏差
/% 

Sudan Ⅰ 1.64 65.6 4.1 2.07  82.8 3.2 2.27  90.8 4.3 

Sudan G -- --  2.56 102.4 2.8 2.70 108.0 4.8 

Sudan Ⅱ 2.29 91.6 2.4 2.34  93.6 5.1 2.36  94.4 2.7 

Sudan Ⅲ -- --  2.32  92.8 2.2 -- -- -- 

Sudan 7B 1.92 76.8 3.1 2.01  80.4 2.3 1.82  72.8 1.8 

Sudan Ⅳ 2.14 85.6 2.1 2.21  88.4 4.2 1.80  72.0 3.2 

注: --表示未检出。 

 

2.2  方法学考察 

2.2.1  线性关系、检出限和定量限 

将 6 种苏丹红标准品储备液混合配制为一系列浓度

的标准工作液, 按照 1.3.2 节中描述的色谱条件进行测试, 

以苏丹红的峰面积为纵坐标(Y), 以相应的浓度(X, g/g)为

横坐标进行线性回归, 可得各苏丹红色素的回归方程, 结

果见表 2。结果显示, 6 种苏丹红色素的相关系数在 0.9989

以上, 说明在线性范围内, 峰面积与色素浓度的线性关系

良好。此外, 以信噪比为 3 时, 确定各组分的检出限(limits 

of detection, LODs), 以信噪比为 10 时, 确定各组分的定量

限(limits of quantification, LOQs), 结果如表 2 所示, 方法

灵敏度高, 可以满足苏丹红的检测。 

2.2.2  准确度与精密度 

在空白的辣椒样品中分别添加 6 种苏丹红色素, 获得

加标浓度为 1.2、4.8、9.6 μg/g 3 个浓度水平辣椒样品, 按

1.3.1 方法进行回收率实验, 每个浓度进行 6 次, 结果见表

3。本方法在 1.2~9.6 µg/g 的添加浓度范围内平均回收率为

72.0%~102.4%。相对标准偏差均小于 7.0%, 说明本方法准

确度、精密度较好、能够满足分析工作需要。 

 
表 2  6 种苏丹红色素的线性范围、回归方程、相关系数、检出限和定量限 

Table 2  Linear ranges, linear equations, correlation coefficients, limits of detection and limits of quantification of 6 kinds of Sudan dyes 

化合物 检测范围/(g/g) 线性方程 相关系数(r) LODs/(g/g) LOQs/(g/g)

Sudan Ⅰ 1.2~9.6 Y=29423X+1214  0.9999 0.15 0.45 

Sudan G 1.2~9.6 Y=14021X+905 0.9995 0.15 0.45 

Sudan Ⅱ 1.2~9.6 Y=40784X–9511  0.9989 0.15 0.45 

Sudan Ⅲ 1.2~9.6 Y=36318X–318  0.9999 0.10 0.30 

Sudan 7B 1.2~9.6 Y=33392X+556 0.9999 0.10 0.30 

Sudan Ⅳ 1.2~9.6 Y=34541X–848  0.9999 0.10 0.30 

 
表 3  6 种苏丹红的回收率和相对标准偏差(n=6) 

Table 3  Recoveries and relative standard deviations of 6 kinds of Sudan dyes (n=6) 

化合物 
加标浓度(1.2 g/g) 加标浓度(4.8 g/g) 加标浓度(9.6 g/g) 

平均回收率/% 相对标准偏差/% 平均回收率/% 相对标准偏差/% 平均回收率/% 相对标准偏差/%

Sudan Ⅰ 85.0 6.8  95.4 5.1  93.2 2.5 

Sudan G 73.0 4.7  92.4 3.6  97.3 4.4 

Sudan Ⅱ 72.0 6.1 100.8 4.9 101.3 5.3 

Sudan Ⅲ 88.0 4.3  93.6 3.2  92.9 2.8 

Sudan 7B 76.0 3.8  93.0 3.1 102.4 2.5 

Sudan Ⅳ 74.0 4.5  86.4 3.9  95.4 1.9 
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2.2.3  方法比较 

分别用本研究建立的方法和 GB/T 19681—2005《食

品中苏丹红染料的检测方法 高效液相色谱法》对等量加

标辣椒粉(2.5 g/g)样品进行预处理, 用 HPLC 进行分析, 

结果如图 3 所示。 

 
 

 
 

注: a: MSPD-HPLC 法色谱图; b: GB/T 19681—2005 色谱图。色谱

峰 1 为 Sudan Ⅰ; 2 为 Sudan G; 3 为 Sudan Ⅱ; 4 为 Sudan Ⅲ; 5 为

Sudan 7B; 6 为 Sudan Ⅳ。 

图 3  新型 MSPD-HPLC 法与 GB/T 19681—2005 对加标辣椒样品

分析结果比较 

Fig.3  Determination results obtained by the novel MSPD-HPLC 
method and GB/T 19681—2005 method 

 
 

从图 3 中可以看出, 两种方法对 6 种苏丹红色素的检

测结果十分接近, 其中: 本方法测得目标物 Sudan Ⅰ、Sudan 

G、Sudan Ⅱ、Sudan Ⅲ、Sudan 7B、Sudan Ⅳ的含量分别

为 2.07、2.56、2.34、2.32、2.01、2.21 g/g, 结合回收率

实验数据进行分析 , 苏丹红检测结果无显著性变化

(P>0.05), 同时 GB/T 19681—2005 测得目标物含量分别为

为 2.10、2.60、2.37、2.42、2.09、2.30 g/g, 说明该方法

可靠性良好, 符合检测要求。另外, 较 GB/T 19681—2005

而言, 本方法所测色谱图中, 样品基质效应明显大幅降低, 

可有效避免目标峰出现假阳性。为如何消除复杂样品的基

质干扰提供一定的参考价值。 

3  结  论 

本研究提出采用 MDSE-HPLC 对辣椒粉进行预处理, 

并对提取溶剂种类、分散剂种类、样品与分散剂比例等条

件进行优化, 建立了一种辣椒中苏丹红含量的新型检测方

法。本研究解决了传统 MSPD 中目标物损失较大的问题, 

有效简化实验步骤, 降低了实验成本, 避免大量有机试剂

的使用减少了有机试剂污染, 同时操作简便、检测效率高, 

且具有良好的灵敏度与准确性, 可以满足对辣椒中非法添

加物苏丹红的检测需求。 
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