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低共熔溶剂液液微萃取高效液相色谱法 

检测调味油中 6种工业染料 

余文琴*, 肖昭竞, 冉宗勤, 阮  燕, 谢蔓莉 

(重庆市计量质量检测研究院国家农副加工产品及调味品质量检验检测中心, 重庆  401123) 

摘  要: 目的  建立一种基于低共熔溶剂(deep eutectic solvent, DES)液液微萃取结合高效液相色谱法检测调味

油中 6 种工业染料的分析方法。方法  合成了 8 种不同 DES 并对比了其对酸性橙Ⅱ、碱性橙 2、碱性橙 21、碱

性橙 22、碱性嫩黄 O、罗丹明 B 的萃取效率, 研究了取样量、DES 摩尔比、DES 添加量以及正己烷添加比例对

萃取率的影响。结果  采用氯化胆碱: L(+)乳酸(摩尔比 1:3)组成的 DES, 当取样量为 1 g, 添加 1 mL 正己烷, DES

用量为 600 μL 的条件下萃取率最高。6 种工业染料在 0.05~2.00 mg/L(罗丹明 B: 0.05~2.00 μg/L)浓度范围内线性

关系良好, 相关系数均大于 0.9998, 在 0.05、0.10、1.00 mg/kg(罗丹明 B: 0.05、0.10、1.00 μg/kg) 3 个不同浓度

添加水平下回收率为 67.5%~115.8%, 相对标准偏差为 1.5%~11.6%, 检出限为 0.02~20.00 μg/kg, 定量限为

0.05~50.00 μg/kg。结论  该方法对调味油中 6 种工业染料有很好的选择性和萃取效果, 采用绿色环保的 DES 萃

取目标物, 减少了有机试剂的用量。 
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Determination of 6 kinds of industrial dyes in flavoured oil by deep eutectic 
solvent liquid-liquid microextraction combined with high  

performance liquid chromatography 

YU Wen-Qin*, XIAO Zhao-Jing, RAN Zong-Qin, RUAN Yan, XIE Man-Li 

(Inspection on Agricultural Processed Products and Condiments, Chongqing Academy of Metrology and  
Quality Inspection, Chongqing 401123, China) 

ABSTRACT: Objective  To establish an analytical method for the determination of 6 kinds of industrial dyes in 

flavored oil based on liquid-liquid microextraction with deep eutectic solvent (DES) combined with high performance 

liquid chromatography. Methods  Eight kinds of DES were synthesized and the extraction efficiency of acidic 

orange Ⅱ, basic orange 2, basic orange 21, basic orange 22, auramine O and rhodamine B were compared. The effects 

of sample quality, DES mole ratio, DES addition amount and n-hexane addition ratio on the extraction efficiency 

were studied. Results  The results showed that the extraction efficiency of DES composed of choline chloride: 

L(+) lactic acid (mole ratio 1:3) was the highest when the sample quality was 1 g, the dosage of DES was 600 μL 

and the dosage of n-hexane was 1 mL. The linear relationship of 6 kinds of industrial dyes in the concentration 
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range of 0.05‒2.00 mg/L (rhodamine B: 0.05‒2.00 μg/L) were good, the correlation coefficients were all greater than 

0.9998, the recoveries at 0.05, 0.10, 1.00 mg/kg (rhodamine B: 0.05, 0.10, 1.00 μg/kg) were 67.5%‒115.8% with 

relative standard deviations of 1.5%‒11.6%, the limits of detection were 0.02‒20.00 μg/kg, and the limits of 

quantification were 0.05‒50.00 μg/kg, respectively. Conclusion  This method has good selectivity and extraction 

effect for 6 kinds of industrial dyes in flavored oil, the green environmental protection DES is used to extract target 

substances, which greatly reduces the amount of organic reagents. 

KEY WORDS: deep eutectic solvent; liquid-liquid microextraction; high performance liquid chromatography; 

industrial dyes; flavoured oil 
 
 

0  引  言 

食用调味油是以食用植物油为原料, 从食用植物或

植物籽粒中提取呈香呈味物质混溶于食用植物油中的调味

品, 主要有芝麻油、花椒油、辣椒油、胡麻油等。近年来, 

在大豆油、棕榈油等中违法添加香精色素, 冒充芝麻油、

花生油、菜籽油等高价食用植物油的加工行为屡有发生。

由于工业染料价格便宜 , 着色力强 , 一些不法商贩为了

牟利, 甚至违法使用工业染料对食用油进行调色来假冒

调味油。工业染料很多具有高毒性、高残留和“三致”等副

作用[1], 严令禁止添加到食品中。2008 年以来陆续发布了

6 批《食品中可能违法添加的非食用物质和易滥用的食品

添加剂名单》, 名单包括酸性橙Ⅱ、碱性橙 2、罗丹明 B、

碱性嫩黄等, 现有同时检测食品中多种工业染料的方法主

要是液相色谱-串联质谱法[2‒5], 该方法需要消耗大量的有

机试剂, 因此开发绿色环保、简单、快速、有效的多种工

业染料的分析方法十分重要。 

低共熔溶剂(deep eutectic solvent, DES)通常是由氢键

受体(hydrogen bond acceptor, HBA)(如季铵盐与金属盐)和

氢键供体(hydrogen bond donor, HBD)(如胺、羧酸、醇、多

元醇或碳水化合物)络合得到的[6], 熔点显著下降, 具有价

格便宜、合成简单、绿色环保、高生物降解性[7]、极低挥

发性和高热稳定性等优点[8‒9]。DES 主要通过氢键、范德

华力、π-π 作用力提取目标组分[10], 已逐渐应用于食品中农

药残留[11‒13]、兽药残留[14‒16]、非法添加物[17‒19]、环境污染

物[20‒22]、生物毒素[23‒24]、添加剂[25‒26]、金属离子[27‒28]等

的检测。近年来已有将 DES 应用于工业染料提取检测的相

关报道, ZHU 等[29]用氯化胆碱和乙二醇提取红辣椒粉中的

碱性橙 2、碱性橙 21 和碱性橙 22; 刘慧强等[17]用氯化胆碱

和乙二醇合成的 DES 萃取调味油中酸性橙 II、碱性橙 21

和碱性橙 22; WANG 等[19]用氯化胆碱和乙二醇合成的 DES

富集辣椒油中的微量罗丹明 B, 以上研究表明氯化胆碱和

乙二醇合成的 DES 对油脂中酸性橙 II、碱性橙 21 和碱性

橙 22 有较好的富集效果, 但采用氯化胆碱和乙二醇组成

的 DES 对罗丹明 B 的富集效果较差, WANG 等[19]研究表明

回收率仅 56.2%~73.9%。 

因此, 本研究合成了一种可以同时提取调味油中酸

性橙Ⅱ、碱性橙 2、碱性橙 21、碱性橙 22、碱性嫩黄 O 和

罗丹明 B 6 种组分的新型 DES, 并开发一种基于 DES 的液

液微萃取快速检测调味油中 6 种工业染料的液相色谱检测

方法, 以期提高罗丹明 B 的回收率, 同时实现调味油中 6

种工业染料的同时测定, 减少有机溶剂的使用, 为调味油

中非法添加物的检测提供技术保障。 

1  材料与方法 

1.1  材料与试剂 

甲醇、乙腈(色谱纯, 北京百灵威科技有效公司); 乙酸

铵(色谱纯, 天津市科密欧化学试剂有限公司); 正己烷(色谱

纯, 成都市诺尔施科技有限责任公司); 氯化胆碱、樟脑、尿

素、百里香酚、L(+)-乳酸、1,2-丙二醇、1,3-丁二醇(分析纯, 

成都市科隆化学品有限公司); 丙三醇、乙二醇(分析纯, 广

东光华科技股份有限公司); 邻甲酚(分析纯, 上海阿拉丁生

化科技股份有限公司); 混合甲酚(分析纯, 上海麦克林试剂

公司); 酸性橙Ⅱ(纯度≥97.2%)(天津阿尔塔科技有限公司); 

碱性橙 2(纯度≥99.7%)、碱性橙 21(纯度≥96.5%)、碱性嫩

黄 O(纯度≥84.5%)、碱性橙 22(纯度≥96.7%)、罗丹明 B(纯

度≥96.9%)(北京曼哈格生物科技有限公司)。 

1.2  仪器与设备 

LC-20A 高效液相色谱仪[(配备二级管阵列检测器(diode 

array detector, DAD) 、荧光检测器 (fluorescence detector, 

FLD)](日本岛津公司); TENSOR 27 傅里叶红外光谱仪(德国

布鲁克公司); QT-2A 涡旋混合器(上海琪特分析仪器有限公

司); IKA-WERKE 加热板(德国艾卡集团); CF-16RN 离心机

(日本株式会社日立制作所); Minilab 全自动稀释配标仪(北京

莱伯泰科仪器股份有限公司); QUINTIX3102-1CN 分析天平

(精度 0.01 g)、SECURA225D-1CN 分析天平(精度 0.01 mg)(德

国赛多利斯公司); Agilent ZORBAX Eclipse Plus C18色谱柱

(250 mm×4.6 mm, 5 μm, 美国安捷伦公司)。 

1.3  实验方法 

1.3.1  标准溶液配制 

准确称取 6 种标准品各 10 mg, 用甲醇溶解并定容至
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10 mL, 配制成 1000 mg/L 的标准储备液, 再用甲醇稀释成

100 mg/L 的混合标准中间液, ‒20℃冰箱保存。使用时用甲

醇稀释成不同浓度的标准使用液, 现用现配。 

1.3.2  DES 的制备 

以氯化胆碱、樟脑为 HBA, 尿素、L(+)-乳酸、1,3-丁

二醇、1,2-丙二醇、乙二醇、丙三醇、邻甲酚、混合甲酚、

百里香酚分别为 HBD, 按照 1:2 摩尔比例将其混合于烧杯

中, 在 80℃条件下磁力搅拌 4 h 直至形成澄清透明的溶液, 

所得 DES 组成及配比见表 1。 

 
表 1  DES 的组成 

Table 1  Composition of the DES 

编号 HBA HBD 

DES-1 氯化胆碱 尿素 

DES-2 氯化胆碱 乙二醇 

DES-3 氯化胆碱 丙三醇 

DES-4 氯化胆碱 L(+)-乳酸 

DES-5 氯化胆碱 1,2-丙二醇 

DES-6 氯化胆碱 1,3-丁二醇 

DES-7 氯化胆碱 邻甲酚 

DES-8 氯化胆碱 混合甲酚 

DES-9 百里香酚 樟脑 

 
1.3.3  样品前处理方法 

准确称取 1 g 油脂样品, 加入 1 mL 正己烷, 涡旋混合

1 min 以分散油脂, 加入 600 μL DES, 涡旋混合 2 min, 

8264×g 离心 3 min, 吸取下层 DES 于 2 mL 离心管中, 加入

400 μL 甲醇混合均匀, 13350×g 高速离心 3 min, 用注射器

吸取下层液体适量进高效液相色谱分析。 

1.3.4  低共熔溶剂萃取条件的优化 

以阴性菜籽油为样品基质, 称取样品后加入 50 μL 

100 mg/L 的 6 种染料混合标准中间液, 分别研究了 DES 种

类、摩尔比、取样量、样品与正己烷添加比例及 DES 加入

量对萃取率的影响。每次实验只改变一个因素, 其他因素

同 1.3.3, 每组实验结果均以 3 次测定的平均值计。 

1.3.5  仪器条件 

柱温: 35℃; 进样体积为 20 μL; DAD 检测器波长: 酸性

橙Ⅱ、碱性橙 21、碱性橙 2 为 485 nm, 碱性嫩黄 O 为 436 nm, 

碱性橙 22 为 449 nm; FLD 检测器条件: 激发波长 550 nm, 

发射波长 580 nm; 流动相: A 为乙腈, B 为 20 mmol/L 乙酸

铵溶液, 梯度洗脱条件: 0~4 min, 40% A; 4~6 min, 40% 

A~100% A; 6~12 min, 100% A; 12~15 min, 100% A~40% A; 
15~20 min, 40% A。 

1.4  数据处理 

采用岛津 Lab Solution 5.98 进行数据分析, 每次实验

重复 3 次, 并将获得的数据导出采用 Origin Pro 2016 绘图。 

2  结果与分析 

2.1  仪器条件的优化 

2.1.1  流动相的选择 

不同流动相组成极性、洗脱能力、背压、黏度等有较

大差异, 对 6 种工业染料的分离有很大的影响。本研究对

比了乙腈-水、甲醇-水、甲醇-乙酸铵溶液、乙腈-乙酸铵溶

液 4 种不同流动相组成对目标化合物分离的影响, 结果见

图 1。结果表明, 乙腈-水、甲醇-水体系下部分化合物峰重

叠, 不能实现 6 种化合物的分离, 甲醇-乙酸铵溶液、乙腈-

乙酸铵溶液体系均可实现 6 种化合物的分离, 但乙腈-乙酸

铵溶液体系中峰型更加尖锐, 乙腈洗脱能力优于甲醇, 因

此乙腈-乙酸铵体系分离度更高, 且乙腈体系背压低, 故选

择乙腈-乙酸铵体系作为流动相。 

 
 

 

 
注: a 为甲醇-乙酸铵溶液; b 为乙腈-乙酸铵溶液; c 为乙腈-水;  

d 为甲醇-水。 

图 1  不同流动相色谱图 

Fig.1  Chromatograms of different mobile phase 
 
 

2.1.2  不同定容溶剂对色谱图的影响 

研究表明, DES 可以作为液相色谱流动相的改性剂, 

可以显著提高色谱分离效果[30‒31]。研究中发现上样液中添

加一定量的 DES 对部分化合物响应有明显增强, 对化合物

的峰型也有较大影响。因此采用甲醇、甲醇:DES (1:1, V:V, 

下同)、甲醇:DES (2:1)、甲醇:DES (5:1)分别配制质量浓度

为 5 mg/L 的目标化合物混标上机分析, 结果表明 DES 中

添加不同比例的甲醇对色谱峰型以及各色谱峰参数结果无

明显影响, 因此选择甲醇:DES (1:1)作为后续讨论对象与

甲醇作对比, 结果见图 2 和表 2。上样液中 DES 的存在对
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酸性橙Ⅱ响应有明显增强, 增强效应达到 160%左右, 添加

了 DES 的上样液中各目标化合物峰型变得更加尖锐, 峰高

和分离度更高, 分离度更好。从表 2 可以看出, 5%处的峰

宽和半峰宽均更小, 表明添加一定量 DES 各目标化合物分

离效果更好。考虑 DES 中甲醇比例的增大对各化合物的响

应及色谱峰的分离基本没有影响, 因此以甲醇:DES 添加

比例为 1:1 作为上样定容液。 

 
 

 

 
注: a1 为甲醇-DAD 谱图; a2 为甲醇-FLD 谱图; b1 为 DES:甲醇

(1:1)-DAD 谱图; b2 为 DES:甲醇(1:1)-FLD 谱图; 1 为酸性橙Ⅱ;  

2 为碱性嫩黄 O; 3 为碱性橙 21; 4 为碱性橙 2; 5 为碱性橙 22;  

6 为罗丹明 B。 

图 2  不同定容溶剂下的色谱图 

Fig.2  Chromatograms of different constant volume solvent 

2.2  低共熔溶剂萃取条件优化 

2.2.1  DES 种类对萃取率的影响 

不同种类 DES 由于组分不同, 物理化学性质差异较

大 , 因此提取效率差异也较大。樟脑和百里香酚合成的

DES-9 提取后无法分层, 其余 8 组 DESs 结果如图 3 所示。

结果表明氯化胆碱和乙二醇合成的 DES-2 对酸性橙Ⅱ、碱

性橙 2、碱性橙 21、碱性橙 22 和碱性嫩黄 O 有较好的富

集效果 , 但对罗丹明 B 富集效果较差 , 仅 40%左右 ; 

DES-4、DES-7、DES-8 提取效率较高, 由于 DES-7 和 DES-8

提取后的液相色谱图有较多杂质峰, 会干扰目标物的检测, 

且甲酚和混合甲酚挥发性均较强, 有刺鼻气味, 不利于后

续实验开展, 氯化胆碱和L(+)-乳酸合成的DES-4对罗丹明

B 的富集效果是氯化胆碱和乙二醇合成的 DES-2 的 2.5 倍

左右, 回收率接近 100%, 对其余组分的富集效果与 DES-2

相当, 均大于 60%, 故选择氯化胆碱和 L(+)-乳酸合成的

DES-4 作为下一步研究对象。 

2.2.2  DES 摩尔比对提取率的影响 

HBA/HBD 摩尔比对 DES 的密度、黏度等有影响[6], 

进而影响目标化合物的提取效果。选择提取率较高的氯化

胆碱-L(+)-乳酸体系, 分别按照 1:1、1:1.5、1:2、1:2.5、1:3

摩尔比合成 DES 并研究其对目标物萃取率的影响。结果表

明随着 L(+)-乳酸比例增加, 各组分回收率变化不大, 考虑

L(+)-乳酸摩尔比较低时合成的 DES 黏度较大, 实验取用

难度较大, 用其进行实验的误差也较大, 故选择氯化胆碱: 

L(+)-乳酸摩尔比为 1:3。 

2.2.3  样品质量对提取率的影响 

研究了不同质量的油脂样品量(1、2、3、4、5 g)

对萃取率的影响。随着样品量逐渐增大, 各组分提取率

明显降低, 考虑为样品量较大时增强了目标化合物在油

脂中的扩散, 使之不容易被 DES 提取出来。因此选择取

样质量为 1 g。 

 
表 2  不同定容溶剂中 6 种工业染料的液相色谱参数对比表 

Table 2  Comparative table of liquid chromatogram parameters of 6 kinds of industrial dyes in different constant volume solvents 

化合物 定容溶剂 峰面积 峰高 分离度 峰宽(5%) 半峰宽(5%) 

碱性橙 22 
DES:甲醇(1:1) 521497 98995 4.907 0.179 0.062 

甲醇 497068 80166 4.583 0.217 0.099 

酸性橙Ⅱ 
DES:甲醇(1:1) 433553 79922 2.108 0.184 0.074 

甲醇 260023 44826 0.371 0.209 0.100 

碱性橙 21 
DES:甲醇(1:1) 553786 131740 3.131 0.149 0.052 

甲醇 534583 102396 2.644 0.191 0.091 

碱性橙 2 
DES:甲醇(1:1) 984031 187815 4.908 0.178 0.062 

甲醇 944805 152348 4.581 0.217 0.099 

碱性嫩黄 O 
DES:甲醇(1:1) 733750 78558 8.222 0.313 0.120 

甲醇 710721 52828 6.287 0.499 0.298 

罗丹明 B 
DES:甲醇(1:1) 257418 51735 8.604 0.171 0.068 

甲醇 250832 45579 7.914 0.189 0.083 
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图 3  不同 DES 种类提取效果对比图 

Fig.3  Comparison of extraction effects of different DESs 
 

2.2.4  样品量与正己烷比例对提取率的影响 

油脂样品较黏稠, 直接提取存在较大传质阻力, 添加

一定量正己烷进行分散有助于目标物的提取。研究了取样

量与正己烷添加比例(1:1、1:2、1:3、1:4、1:5)对萃取率的

影响。结果表明, 随着正己烷添加量的增加, 除罗丹明 B

提取效率明显降低, 其余化合物变化较小, 考虑加入一定

量正己烷可以降低样品黏度, 增加传质, 但是正己烷具有

一定毒性, 故选择样品量与正己烷添加比例为 1:1。 

2.2.5  DES 体积对提取率的影响 

DES 作为液液微萃取的萃取剂, 通过氢键作用萃取

油脂中的目标化合物, 一定量 DES 提取富集目标化合物的

能力是有限的, 因此 DES 的体积对萃取率有较大影响。研

究了 100~700 μL DES 添加量的萃取率。随着 DES 体积的

增大, 各组分的提取率呈增大趋势, 是由于目标化合物在

DES 中具有更好的溶解性, 体积超过 600 μL 后提取率下降, 

是由于 DES 具有一定的黏度, 高黏度相体积越大, 两相间

的传质受到阻碍, 因此提取效率反而降低。当 DES 添加量

为 600 μL 时提取率最好, 故选择 DES 添加量为 600 μL。 

2.3  氯化胆碱、L(+)-乳酸和 DES 的红外光谱分析 

DES 的主要作用力是分子间氢键。氯化胆碱、L(+)-乳

酸和氯化胆碱与 L(+)-乳酸合成的 DES 的红外光谱图如图 4

所示。从图 4 的 DES 的红外谱图可以看出, L(+)-乳酸在 O-H

振动吸收峰由 3402 cm‒1 转移至 3359 cm‒1, 吸收峰向低波数

偏移, 说明化学键的伸缩振动减弱, 形成了分子间氢键。综

上, 氯化胆碱与 L(+)-乳酸合成的 DES 存在氢键作用力。 

2.4  常规有机溶剂提取与 DES 提取效果对比 

本研究中 6 种工业染料使用有机试剂进行提取, 进一

步净化后上机检测 , 研究对比了常规有机试剂(甲醇)与

DES 提取效果, 结果如图 5、6 所示。从图 5 中可以看出, 甲

醇(上层)提取的火锅油和胡麻油颜色明显比 DES(下层)提

取后深, 说明甲醇在提取目标化合物的同时也将其他天然

色素提取出来, 后续需经过复杂的净化才能去除杂质; 而

DES提取后的样液颜色较浅, 说明 DES比甲醇对本研究中

6 种工业染料有更好的选择性。为了进一步验证, 分析了

波长 500 nm 下的色谱图(图 6), DES 提取后的色谱图较干

净, 而甲醇提取后的色谱图出现较多干扰峰, 因此进一步

证实与甲醇相比, DES 对本研究中 6 种工业染料具有更好

的选择性。原因可能是因为植物中天然色素一般是类胡萝

卜素类物质, 如辣椒中辣椒红素[32], 由于其结构与 6 种非

法添加工业染料差异较大, 而且极性较弱, 易溶于醇类, 

而 DES 各组分之间有较强的分子间氢键作用, 极性较强, 

因此大多数天然色素在 DES 中溶解性较差。综上, 本研究

合成的 DES 对调味油中 6 种工业染料具有较好的选择性。 
 

 
 

注: a 为 DES-4; b 为 L(+)-乳酸; c 为氯化胆碱。 

图 4  氯化胆碱、L(+)-乳酸和 DES-4 的傅立叶红外光谱图 

Fig.4  Fourier infrared spectrum of choline chloride、L(+)-lactic  

acid and DES-4 
 

 
 

注: a 为 DES-火锅油; b 为甲醇-火锅油; c 为 DES-胡麻油;  

d 为甲醇-胡麻油。 

图 5  甲醇与 DES 提取效果对比图 

Fig.5  Comparison of extraction effects of methanol and DES 
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注: a 为 DES-火锅油; b 为甲醇-火锅油; c 为 DES-胡麻油;  

d 为甲醇-胡麻油。 

图 6  甲醇与 DES 提取的液相色谱对比图 

Fig.6  Liquid chromatographic contrast of methanol  
extracted with DES 

 

2.5  方法有效性评价 

2.5.1  工作曲线、检出限和定量限的确定 

在最优实验条件下 , 配制质量浓度范围为 0.05~ 

2.00 mg/L(罗丹明 B: 0.05~2.00 μg/L)的 6 种工业染料标准

曲线进行分析, 计算各组分校准曲线方程、相关系数、检

出限(以 3 倍信噪比计算)、定量限(以 10 倍信噪比计算)(表

3)。可以看出, 各组分在其最优条件下线性关系良好, 相关

系数均大于 0.9998, 方法检出限与定量限满足调味油中工

业染料的的检测需求。 

2.5.2  加标回收率及精密度实验 

在最佳实验条件下, 向空白调味油试样(花椒油、火锅

油、胡麻油)中分别加入 0.05、0.10、1.00 mg/kg(罗丹明 B: 

0.05、0.10、1.00 μg/kg) 3 个浓度水平的 6 种工业染料混标, 

测 定 加 标 回 收 率 及 相 对 标 准 偏 差 (relative standard 

deviations, RSDs), 结果见表 4。3 种调味油的平均回收率

在 67.5%~115.8%之间, RSDs 在 1.5%~11.6%之间。说明该

方法准确性和重现性较好, 适用于调味油中 6 种工业染料

的快速测定。 

 
表 3  6 种工业染料的校准曲线方程、检出限和定量限 

Table 3  Calibration curve equation, limits of detection and limits 
of quantification of 6 kinds of industrial dyes  

化合物 线性方程 
检出限
/(μg/kg) 

定量限
/(μg/kg) 

碱性橙 22 Y=103297X+712 20.00 50.00 

酸性橙Ⅱ Y=86424X‒52 20.00 50.00 

碱性橙 21 Y=110115X‒335 20.00 50.00 

碱性橙 2 Y=33807X‒294 20.00 50.00 

碱性嫩黄 O Y=148857X‒362 20.00 50.00 

罗丹明 B Y=52473X+213  0.02  0.05 

 
2.5.3  与其他研究的比较 

近些年有一些关于低共熔溶剂提取调味油中工业染

料的研究, 均采用氯化胆碱和乙二醇合成的 DES 进行富集

提取。如表 5 所示, 本研究采用氯化胆碱和 L(+)-乳酸合成

的 DES 对火锅油中 6 种工业染料进行富集提取, 罗丹明 B

的回收率明显高于氯化胆碱和乙二醇合成的 DES, 碱性橙

22、酸性橙Ⅱ、碱性橙 21、碱性橙 2 和碱性嫩黄 O 的回收

率也均高于 80%, 同时氯化胆碱和 L(+)-乳酸合成的 DES

也表现出较好的选择性。 

2.5.4  实际样品检测 

应用本方法对从市场收集的 28 份调味油(10 份火锅

油、10 份辣椒红油、3 份胡麻油、5 份花椒油)进行检测, 其

中一份辣椒红油检出酸性橙Ⅱ, 含量为 34 μg/kg。通过实际

样品检测表明本方法对 6 种工业染料具有较好的选择性, 

可以应用于调味油中 6 种工业染料的含量检测。 

 
表 4  不同调味油中 6 种工业染料添加回收率及精密度 

Table 4  Average recoveries and RSDs of 6 kinds of industrial dyes in flavored oils 

化合物 添加浓度 
花椒油 火锅油 胡麻油 

回收率/% RSDs/% 回收率/% RSDs/% 回收率/% RSDs/% 

碱性橙 22 0.05、0.10、1.00 mg/kg 81.8~96.6  4.2~10.3  96.2~104.2 2.7~8.6 109.9~115.8  3.8~10.5

酸性橙Ⅱ 0.05、0.10、1.00 mg/kg  85.0~104.0 4.3~6.6  87.5~103.4 1.7~2.7  90.0~108.5 2.3~3.8 

碱性橙 21 0.05、0.10、1.00 mg/kg  77.5~103.6 4.2~5.4  82.5~103.2 1.7~5.3  97.5~107.0 3.3~7.6 

碱性橙 2 0.05、0.10、1.00 mg/kg  90.0~106.6  4.7~10.7 81.0~94.2  2.7~10.2 67.5~75.6  4.3~11.6

碱性嫩黄 O 0.05、0.10、1.00 mg/kg  82.5~103.8 3.9~6.5  90.0~103.0 1.5~3.9  80.0~108.5 1.8~6.7 

罗丹明 B 0.05、0.10、1.00 μg/kg  85.0~100.7 4.4~9.7  85.0~103.0 1.6~4.3 102.0~111.5 2.9~5.0 
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表 5  不同研究中 6 种工业染料添加回收率的比较(%) 
Table 5  Comparison of recoveries of 6 kinds of industrial dyes in different studies (%) 

基质 碱性橙 22 酸性橙Ⅱ 碱性橙 21 碱性橙 2 碱性嫩黄 O 罗丹明 B 文献 

辣椒油 - 90.3~99.6 - - - - 刘慧强等[17] 

辣椒油 - - - - - 56.2~73.9 WANG 等[19] 

辣椒粉 90.4±2.7 - 91.2±2.3 96.0±2.5 - - ZHU 等[29] 

火锅油  96.2~104.2 87.5~103.4  82.5~103.2  81.0~94.2 90.0~103.0  85.0~103.0 本研究 

注: -表示文献未检测。 

 

3  结  论 

本研究建立了一种低共熔溶剂液液微萃取高效液相

色谱法快速检测调味油中酸性橙Ⅱ、碱性橙 21、碱性橙 2、

碱性嫩黄 O、碱性橙 22、罗丹明 B 的方法。低共熔溶剂由

氯化胆碱和 L(+)-乳酸按照 1:3 的摩尔比合成, 调味油样品

使用正己烷分散后采用 DES 涡旋混合提取目标化合物, 由

于氢键作用, 目标化合物迅速进入 DES 层, 通过离心进行

相分离后上液相色谱仪测定, 本方法显著提高了罗丹明 B

的回收率, 回收率可达 85.0%~111.5%, 6 种工业染料平均

回收率在 67.5%~115.8%之间, RSDs 在 1.5%~11.6%之间, 

满足方法定量需求。该方法采用绿色环保 DES 进行前处理, 

无毒无害且合成简单, 提取过程仅使用极少量的有机溶剂, 

该方法具有简单易操作、选择性好、提取效率高且重现性

好的优点。 
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