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前言

维生素 A(Retinol)、D(Vitamin D2 和 Vitamin D3)、E(Tocopherol)、

K1(Phytomenadione) 是机体维持正常代谢和机能的所必需的一类脂

溶性维生素，尤其是婴幼儿食品所必需的营养元素。GB10675-2010

中规定了各维生素的含量区间及相关分析方法，准确测定维生素含

量对控制食品营养和安全有重要意义。

各维生素化学性质及乳粉中含量的差异使得所有维生素同时

提取和分析极具挑战性。GB 5009.82-2016 及 GB5009.158-2016

方法测定维生素 A、D、E、K，需要一套液相、一套 LC-MS/MS

系统及两位熟练的操作人员才能完成。本文使用 SCIEX QTRAP® 

4500 液相色谱质谱联用系统，成功建立了仅使用一套检测系统就

能完成脂溶性维生素检测的定量方法。

方法特点：

1. 样品处理参考GB 5009.82-2016及GB5009.158-2016方法，简

化了实验操作，无需固相萃取或二维液相，提高了分析效率，

降低了检测成本。
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相比于需要大体积皂化和液液萃取等溶剂消耗大、操作繁琐

的国标方法，本方法简化了实验操作，仅需一个 15 mL 离心管，

即可完成皂化（或酶解）及提取过程。尤其是对于维生素D的检测，

由表 1 可知，采用国标方法，平均每日仅能处理约 10 个样品。而

本法能实现维生素 D 与维生素 A、E 同时测定，无需再进行一步硅

胶固相萃取或二维液相，每日至少可处理 50 个样品。同时在检测

成本上，耗材成本可节省约 70%，人力成本可节省约 80%。

图1. 乳粉中维生素A、D、E、K的样品前处理流程。

图2. 15 min内 8种脂溶性维生素的色谱图。

婴幼儿食品中 8 种脂溶性维生素的定量分析 

SCIEX QTRAP®和 Triple QuadTM液相色谱‐三重四极杆/线性离子阱质谱 

叶儿翠 朱怀恩 

SCIEX Sciex Labs，中国 

维生素 A(Retinol)、D(Vitamin D2和 Vitamin D3)、
E(Tocopherol)、K1(Phytomenadione) 是机体维持正

常代谢和机能的所必需的一类脂溶性维生素，尤其

是婴幼儿食品所必需的营养元素。GB10675-2010
中规定了各维生素的含量区间及相关分析方法，准

确测定维生素含量对控制食品营养和安全有重要意

义。 

各维生素化学性质及乳粉中含量的差异使得所有

维生素同时提取和分析极具挑战性。GB 5009.82-
2016 及 GB5009.158-2016 方法测定维生素 A、D、

E、K，需要一套液相、一套 LC-MS/MS 系统及两位

熟练的操作人员才能完成。本文使用 SCIEX 
QTRAP® 4500 液相色谱质谱联用系统，成功建立了

仅使用一套检测系统就能完成脂溶性维生素检测的

定量方法。 

方法特点： 

1. 样品处理参考 GB 5009.82-2016 及

GB5009.158-2016 方法，简化了实验操作，无

需固相萃取或二维液相，提高了分析效率，降低

了检测成本。 

.  

图 1  乳粉中维生素 A、D、E、K 的样品前处理流程 
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少可处理 50 个样品。同时在检测成本上，耗材成本

可节省约 70%，人力成本可节省约 80%。 

步骤 
时间/min

GB5009.82-
2016 本法

样品提取 
皂化 30 60 

提取 30 10 

样品净化 

活化平衡 10 - 

过柱上样 20 - 

淋洗 10 - 

洗脱 10 - 

氮吹、定容 20 15 

样品制备总时间 130 85 

上机分析 20 15 

表 1  维生素 D 的分析时间比较 

2. 实现一个系统完成脂溶性维生素 A、D、E、K
快速分析，成功分离维生素 E 同分异构体，节省

了样品分析时间。 

 

图 2  15 min 内 8 种脂溶性维生素的色谱图 
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根据国标 GB5009.82-2016 及 GB5009.158-2016 方法，实现

脂溶性维生素 A、D、E、K 的测定需要一套液相，一套 LC-MS/MS

系统及两位熟练的操作人员完成。不仅分析成本高，对工作人员

技术水平要求也较高。本方法成功实现了仅用一套检测系统就能

分析脂溶性维生素。并且可以在 15min 内成功分离了几种生育酚

( 维生素 E) 的同分异构体，从而简化了脂溶性维生素分析。 

4. 方法灵敏度高，线性范围广，满足日常实验室脂溶性维生素的

检测需求。

4.1 满足 GB1075-2010 检测要求。

表 2 为 vMethod 方法测定婴幼儿食品中维生素 A、D、E、K

的线性范围、线性关系及灵敏度考察结果。
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能分析脂溶性维生素。并且可以在 15min 内成功分

离了几种生育酚(维生素 E)的同分异构体，从而简化

了脂溶性维生素分析。 

 

图 3  维生素 E 同分异构体的色谱分离图 

3. 同位素稀释技术保证定量结果稳定可靠 

 

图 4 8 种脂溶性维生素的加标回收率数据 

由于维生素 A、D、E、K 稳定性较差，易受到光照、

温度等环境因素的影响，在整个实验的前处理过程

中，应注意避光操作，并尽可能缩短前处理的时间，

处理完毕后立即上机分析。本方法使用同位素内标

进行定量，可校正前处理过程的损失，降低基质效

应的影响，提高定量的准确性。图 4 为乳粉中的加

标回收率及 RSD 值结果，以维生素 D3为例，加标

水平为 5、10 μg/100 g，其平均加标回收率为

95.32%，低水平重复实验 6 次，其 RSD 值为

6.32%。可见该方法具有良好的准确性和稳定性。 

4. 方法灵敏度高，线性范围广，满足日常实验室脂

溶性维生素的检测需求 

4.1 满足 GB1075-2010 检测要求。 

表 2 为 vMethod 方法测定婴幼儿食品中维生素 A, D, 
E, K 的线性范围、线性关系及灵敏度考察结果。 

序号 名称 CAS 号 线性范围 r LOQ

(ng/mL) (μg/100g)

1 维生素 A 68-26-8 2~2000 0.99986 1

2 维生素 D2 50-14-6 2~2000 0.99978 1

3 维生素 D3 67-97-0 2~2000 0.99979 1

4 α-生育酚(维生素 E) 10191-41-0 2~2000 0.99962 20

5 β-生育酚(维生素 E) 148-03-8 2~100 0.99769 20

6 γ-生育酚(维生素 E) 54-28-4 2~100 0.99572 20

7 δ-生育酚(维生素 E) 119-13-1 2~100 0.99596 20

8 维生素 K1 84-80-0 2~2000 0.99942 1

表 2  8 种脂溶性维生素的线性范围、相关系数及灵敏度 

4.2 本方法比国标方法的灵敏度更高。 

 

图 5  本法与国标方法的灵敏度比较 

4.3 某市售的奶粉中脂溶性维生素检测值，与标签值

无显著差异，可应用于日常样品的分析检测。 

序号 名称 
检测值(μg/100g) 

乳粉 1 乳粉 2 

1 维生素 A 392.5 359 

2 维生素 D3 6.9 6.3 

3 维生素 E(α-生育酚) 13652 12560 

4 维生素 K1 56 49 

表 3  某市售奶粉中脂溶性维生素的实测值 
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2 维生素 D2 50-14-6 2~2000 0.99978 1

3 维生素 D3 67-97-0 2~2000 0.99979 1

4 α-生育酚(维生素 E) 10191-41-0 2~2000 0.99962 20

5 β-生育酚(维生素 E) 148-03-8 2~100 0.99769 20

6 γ-生育酚(维生素 E) 54-28-4 2~100 0.99572 20

7 δ-生育酚(维生素 E) 119-13-1 2~100 0.99596 20

8 维生素 K1 84-80-0 2~2000 0.99942 1

表 2  8 种脂溶性维生素的线性范围、相关系数及灵敏度 

4.2 本方法比国标方法的灵敏度更高。 

 

图 5  本法与国标方法的灵敏度比较 

4.3 某市售的奶粉中脂溶性维生素检测值，与标签值

无显著差异，可应用于日常样品的分析检测。 

序号 名称 
检测值(μg/100g) 

乳粉 1 乳粉 2 

1 维生素 A 392.5 359 

2 维生素 D3 6.9 6.3 

3 维生素 E(α-生育酚) 13652 12560 

4 维生素 K1 56 49 

表 3  某市售奶粉中脂溶性维生素的实测值 

结论 

本文建立了一套测定婴幼儿食品中脂溶性维生素的

定量方法，该方法简化了国标方法的处理步骤，结

4.3 某市售的奶粉中脂溶性维生素检测值，与标签值无显著差异，

可应用于日常样品的分析检测。

序号 名称
检测值 (μg/100g)

乳粉 1 乳粉 2

1 维生素 A 392.5 359

2 维生素 D3 6.9 6.3

3 维生素 E(α- 生育酚 ) 13652 12560

4 维生素 K1 56 49



p 3

结论

本文建立了一套测定婴幼儿食品中脂溶性维生素的定量方法，

该方法简化了国标方法的处理步骤，结合同位素稀释技术，成功

实现仅用一套检测系统就能完成维生素 A、D、E、K 快速分析。

定量结果准确可靠，节省了人力、物力，可用于实验室日常样品

的分析检测。 
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