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种禁用物质的方法!并

对方法进行验证"结果表明$该方法在浓度为
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'!满足痕

量分析检测要求!可用于香精中香叶腈%
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环戊烯
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酮%苄氰的定性定量分析"将该方法应用到薄荷香精样品中
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酮和苄氰的检测!未检测到阳性
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香精是由多种香原料+溶剂或载体以及其他辅料调配而

成的芳香类混合物!通常直接用于调整食品+日用品+烟草等

众多产品的风味"
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酮和苄氰列入香精禁用物质名单"香叶腈

#柠檬腈%具有新鲜柠檬香气!适于配制花香型+果香型产品"

但香叶腈可能导致遗传性缺陷!其大鼠经口的半数致死量

#

8,

U$

%为
7!U$'

.

'

E

.

!兔子经皮
8,

U$

为
76$$'

.

'

E

.

!可

造成皮肤刺激和严重眼刺激)

!

*

"

4&

戊基
&4&

环戊烯
&!&

酮是一

种重要的有机合成中间体!比如合成白兰酮香料)

4

*

!

4&

戊基
&

4&

环戊烯
&!&

酮在香精的配制中有提调花香的作用"但
4&

戊

基
&4&

环戊烯
&!&

酮会造成轻微皮肤刺激!可能导致皮肤过敏

反应!大鼠经口
8,

U$

为
44$$'

.

'

E

.

)

6

*

"苄氰可由甲苯经氨

氧化或由苯甲酸经干馏而制得!可用作香料的中间体)
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酮和苄氰检测方法尚未见

报道"
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%在香精或加香产品中挥发

性化合物的检测中运用比较广泛)
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种多环芳烃化合物的
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同时测定方法!确定了

方法的检出限+定量限+标准曲线和线性范围!该方法具有简

单+易操作+准确度和重现性好的特点"范文来等)
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*建立了

药香型白酒中的痕量萜烯类化合物的定量分析方法!所有化

合物的线性相关系数良好!
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酮和苄氰已被禁用!且

未查阅到相关检测方法的文献报道"本研究拟采用
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法定量分析香精中香叶腈+
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环戊烯
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酮和苄氰!并

对所建立的方法进行方法学验证及应用!论证此方法的可行

性!为检测方法标准的制定提供技术参考"

UU



!

!

材料与方法
!/!

!

仪器与材料

气相色谱$质谱仪&

N

.

)*0-@#5"$\&U"##\

型!配
%S

源!

美国
N

.

)*0-@

公司(

漩涡振荡器&

9W=J%<&U

型!海门市其林贝尔仪器制造

有限公司(

分析天平&

QN4$!7

型!上海良平仪器仪表有限公司(

香叶 腈+

4&

戊 基
&4&

环 戊 烯
&!&

酮+苄 氰&色 谱 纯!美 国

L)

.

'(

公司(

甲醇+丙酮&色谱纯!上海安谱实验科技股份有限公司(

薄荷香精&

!$

个样品!市售"

!/4

!

标准溶液制备

香叶腈+

4&

戊基
&4&

环戊烯
&!&

酮+苄氰标准储备液&称取香

叶腈+

4&

戊基
&4&

环戊烯
&!&

酮+苄氰标准品
!/$$$

.

置 于

!$$'X

容量瓶中!用甲醇溶解并定容至刻度!摇匀!配制成

浓度为
!$'

.

'

'X

的标准储备液!于
7^

避光保存"

!/6

!

样品处理方法

将香精用甲醇稀释
!$$

倍后供
O]&?L

分析"

!/7

!

O]&?L

条件

!/7/!

!

气相色谱分析
!

条件
YM&S--+A(F

极性色谱柱!

8$/$$'d$/4U''d$/4U

%

'

"采用高纯度氦气作为载气!

纯度
0

""/"""T

(流速
$/5'X

'

')-

(进样口温度
4U$^

(进样

体积
$/4

%

X

(基于前期香精分析确定的升温程序为&

7$^

保

持
8')-

!以
6^

'

')-

升温至
!$$^

保持
U')-

!以
U^

'

')-

升温至
46$^

保持
!$')-

"

6

种物质色谱图见图
!

"

图
!

!

香叶腈%

4&

戊基
&4&

环戊烯
&!&

酮%苄氰气相色谱图

Q)

.

2G0!

!

O]&?L3IG+'(@+

.

G('+P

.

0G(-

D

*-)@G)*0

!

4&

H

0-@

D

*&

4&3

D

3*+

H

0-@0-&!&+-0(-1C0-K

D

*3

D

(-)10

!/7/4

!

质谱条件
!

电子轰击离子源(电子能量
#$09

(离子

源温度
46$^

(质量扫描范围
U$

"

UU$('2

(检测方式全扫描

和
LS?

碎片扫描"香叶腈+

4&

戊基
&4&

环戊烯
&!&

酮+苄氰的保
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响应值应在标准曲线的线性范围内!超过线性范围则应稀释

后再进样分析"

!/U

!

建立香叶腈$

4&

戊基
&4&

环戊烯
&!&

酮$苄氰的
O]&?L

分

析方法

!/U/!

!

绘制标准曲线
!

配制了
$/$$$U

!

$/$$!$

!

$/$$U$

!

$/$!$$

!

$/$U$$

!

$/!$$$'

.

'

'X

梯度溶液!供
O]&?L

分析"

以标准品浓度为横坐标
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!以相应的定量离子碎片提取峰面

积为纵坐标
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!拟合标准曲线得线性回归方程和相关系数"
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确定检出限和定量限
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别为
$/$$$!

!

$/$$$U

!

$/$$!$

%

.

'

'X
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时的浓度作为方法检出
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倍作为方法的定量限"
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确定回收率和精密度
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以稀释
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倍的香精为样品
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作为空白参考(经
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分析!以加标样品中各化合物定量

离子碎片提取峰面积与空白参考样品中各化合物定量离子

碎片提取峰面积之比计算方法回收率"

精密度的测定!将不同加标浓度的样品各配制
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结果与讨论
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环戊烯
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检测方法的应用
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!$

个薄荷香精样品中均未检测

到这
6

种禁用物质"

6

!

结论
本研究建立了同时检测香精中香叶腈+

4&

戊基
&4&

环戊

烯
&!&

酮+苄氰的气相色谱$质谱方法!具有简便快速+灵敏度

高等特点!并且检测低限+回收率和精密度均满足国内外对

香精中禁用物质检测的相关要求!适用于香精中禁用物质的

监测"
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智&气相色谱$质谱法同时定量检测香精中
6

种禁用物质
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