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食品中多组分甜味剂和防腐剂同时快速

测定方法的建立
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摘要#采用高效液相色谱+串联质谱!
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"#建立

了同时测定食品中
D

种甜味剂!甜蜜素(糖精钠(安赛蜜(

三氯蔗糖(阿斯巴甜和纽甜"和
%

种防腐剂!纳他霉素(苯

甲酸钠(山梨酸钾(脱氢乙酸钠和双乙酸钠"的定性(定量

方法&样品无需衍生和净化#经甲醇和水直接超声提取#

以
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乙酸铵为流动相梯度洗脱&同时

分析了不同流动相对目标化合物在质谱中的离子化效

率&结果表明)该
D

种甜味剂和
%

种防腐剂在所测浓度

范围内与峰面积呈良好的线性关系#

J

!

#

")$$D

#平均加
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#相对标准偏差!
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关键词#高效液相色谱'串联质谱'甜味剂'防腐剂
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目前人工合成甜味剂和防腐剂在日常食品中的应用

范围越来越广泛!使用的剂量也越来越大!而且超剂量$

超范围滥用的现象层出不穷!为了改善口感和延长食品

的保质期!提高食品口感的稳定性!甚至以多组分协同的

形式添加"但是摄入过多的甜味剂和防腐剂会对人体产

生不良影响!对身体造成负担$对人体的肝脏和神经系统

造成严重危害!特别是对代谢排毒能力较弱的小孩$老人

和孕妇危害更加明显!长期食用甚至会致癌$致畸$损害

肾功能等副作用0

#

1

"目前食品中常用到的防腐剂主要有

纳他霉素$苯甲酸钠$山梨酸钾$脱氢乙酸钠和双乙酸钠!

人工合成甜味剂主要有甜蜜素$糖精钠$安赛蜜$三氯蔗

糖$阿斯巴甜和纽甜"

食品中的甜味剂和防腐剂大多采用高效液相色谱法

来测定!但由于这些添加剂各自的物理$化学及光谱性质

存在差异!导致不能直接进行检测!如甜蜜素没有紫外吸

收基团!需对其进行衍生化才能检测0

#

1

!三氯蔗糖要用示

差检测器0

!

1

!而且甜味剂和防腐剂的检测方法一般都是

单一组分测定!如
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是针对食品中甜蜜素

的测定!
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是针对食品中三氯蔗糖的测定!
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是针对食品中苯甲酸$山梨酸和糖精

钠的测定!
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是针对食品中安赛蜜的

测定!
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是针对食品中阿斯巴甜的测

定!
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是针对食品中纽甜的测定!
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是 针 对 食 品 中 脱 氢 乙 酸 的 测 定!
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是针对食品中纳 他 霉 素 的 测 定!
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是针对食品中双乙酸钠的测定!这些无疑给

多种甜味剂和防腐剂的同时检测增加了难度"现有的国

家标准中!不利于对食品中多种甜味剂和防腐剂的大规

模筛查!导致检测工作量非常大!浪费人力物力!因此有

必要开发一种适用性广$可同时快速测定$灵敏度高的高

通量检测方法!以便高效应对甜味剂和防腐剂在食品中

的滥用现象"

食品中甜味剂和防腐剂现有的测定方法有离子色谱

法0

!

1

$液相色谱法0

&

1

$气相色谱法0

5

1

$分光光度法0

%

1等!其

中以液相色谱法测定比较常见"近年来!随着三重四级

杆液质联用仪的使用!液质法测定甜味剂和防腐剂的报

道也逐渐增多"如'王丽娟等0

D

1采用高效液相色谱.串

联质谱法同时测定葡萄酒中甜味剂$防腐剂和色素!该方

法能够满足葡萄酒甜味剂$防腐剂和色素含量测定的分

析要求#宗珊盈等0

4

1采用超高效液相色谱.串联质谱法

同时测定食品中
4

种防腐剂和
5

种甜味剂!该方法为食

品添加剂的测定提供了高效$准确的检测"
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中涉及了
D

种甜味剂的检测!但未涉及三氯蔗糖的

检测!且样品处理繁琐!样品需经
>MJ

固相萃取小柱净

化"
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.
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中对甜蜜素$糖精钠$安赛蜜$三氯蔗

糖$阿斯巴甜$纽甜
D

种甜味剂和纳他霉素$苯甲酸钠$山

梨酸钾$脱氢乙酸钠和双乙酸钠
%

种防腐剂的使用和限

量都作了规定!以上这些添加剂标准一般都采用高效液

相色谱法!对多种添加剂成分进行分析时!对相邻的色谱

峰仅靠保留时间来定性不准确!容易出现假阳性"

高效液相色谱.串联质谱法
AK?

负离子模式是利用

电场产生带电液滴继而通过离子蒸发分析离子的电离过

程!在
AK?

负离子模式下采用不同的碰撞电压对各目标

化合物产生的一级质谱进行全扫描!得到的目标化合物

的准分子离子作为母离子和最佳的裂解电压!然后使用

碰撞气使其分子离子进行二级电离而得到各目标化合物

的子离子!确定每种待测化合物的监测离子对!一般选离

子丰度最高的两对!一对作为定量离子对!一对作为定性

离子对!再采用多反应监测方式%

;B;

&监测相应的离子

对0

'

1

"且
AK?

负离子模式通过研究化合物碎裂信息!不

仅能够解析化合物的碎裂途径以便确认其结构和性质!

同时也可以优化其质谱分析条件!为化合物及其降解产

物的分析检测提供了强有力的工具0

$
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"但用高效液相色

谱.串联质谱法
AK?

负离子模式来同时测定食品中甜蜜

素$糖精钠$安赛蜜$三氯蔗糖$阿斯巴甜$纽甜
D

种甜味剂

和纳他霉素$苯甲酸钠$山梨酸钾$脱氢乙酸钠$双乙酸钠

%

种防腐剂的方法未见报道"因此有必要建立一种快速

测定$准确定性食品中甜味剂和防腐剂的方法"

研究拟利用高效液相色谱.串联质谱同时测定食品

中甜蜜素$糖精钠$安赛蜜$三氯蔗糖$阿斯巴甜$纽甜
D

种

甜味剂和纳他霉素$苯甲酸钠$山梨酸钾$脱氢乙酸钠$双

乙酸钠
%

种防腐剂的含量!以期为食品中添加剂的检测

提供快速$准确$有效的方法"

#

!

材料与方法
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仪器

三重四级杆液质联用仪'

M=;KO'"5"

型!配有电喷雾

离子源%

AK?

&!日本岛津公司#

电子分析天平'

<ACO!#"

型!湖南长沙湘仪检测设备

有限公司#

电子天平'

<aY#!"7

型!日本岛津公司#

电热恒温水浴锅'

7d̂ YO7OD

型!北京市永光明医疗

仪器有限公司#

高速分散匀质机'

8UO!""

型!上海标本模型厂#

均质器'

<ZKO#""

型!转速不低于
!""""I

,

3H/

!天津

奥特赛恩斯仪器有限公司#

离心机'

X7%

型!转速不低于
5!""I

,

3H/

!长沙英泰

仪器有限公司#

超声波清洗机'

LKO'"

型!深圳洁康超声波清洗机科

技有限公司"

#)!

!

试剂

甜蜜素$糖精钠$安赛蜜$三氯蔗糖$阿斯巴甜$纽甜$

纳他霉素$苯甲酸钠$山梨酸钾$脱氢乙酸钠和双乙酸钠

标准品'质量分数
#

$"[

!德国
7I)API,/F-2IR,I_3QP

公司#

甲醇'色谱纯!德国默克公司#

乙酸铵'色谱纯!北京迈瑞达科技有限公司#

水相微孔滤膜'

")!!

/

3

!浙江月旭科技有限公司#

亚铁氰化钾$乙酸锌'分析纯!天津科密欧化学试剂

有限公司#

冰乙酸'分析纯!国药集团化学试剂有限公司#

浓盐酸$浓氨水'分析纯!株洲石英化玻有限公司#

氨水%

#`#

&'量取
%" 3M

浓氨水于烧杯中!加入

%"3M

超纯水#

盐酸%

#̀ #

&溶液'量取
%"3M

浓盐酸于烧杯中!加入

%"3M

超纯水#

#"D

0

,

M

亚铁氰化钾溶液'称取
#"D)"

0

亚铁氰化钾!

用水溶解!并稀释至
#M

#

!!"

0

,

M

乙酸锌溶液'称取
!!")"

0

乙酸锌!先加

&"3M

冰乙酸溶解!用水稀释至
#M

#

实验室用水'超纯水!湖南中沃水务环保科技有限

公司"

#)&

!

方法
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样品处理

%

#

&含酒精类食品'准确称取酒样
!)""""

0

于
%"3M

烧杯中!于
D"i

水浴上加热
&"3H/

!冷却至室温后将其
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全部转移至
#""3M

容量瓶中!用超纯水定容至刻度并摇

匀!经
")!!

/

3

水相微孔滤膜过滤至进样瓶后备用"

%

!

&非蛋白质类食品'液体样品充分混匀!半固体样

品用高速分散匀质机匀浆!固体样品用粉粹机充分粉粹

并混合均匀"准确称取样品
!)""""

0

于
'"3M

离心管

中!加入
#"3M

甲醇超声提取
!"3H/

!再加水
#"3M

超

声提取
!"3H/

!用氨水%

#`#

&或盐酸%

#`#

&调节
N

>

至

D)%

!用
!" """I

,

3H/

均 质 器 匀 浆 提 取
% 3H/

!在

5!""I

,

3H/

离心
%3H/

!上清液转移至
#""3M

容量瓶

中"再重复提取
!

次!合并上清液!用超纯水定容至

#""3M

!经
")!!

/

3

水相微孔滤膜过滤至进样瓶后备用"

%

&

&蛋白质类食品'液体样品充分混匀!半固体样品

用高速分散匀质机匀浆!固体样品用粉粹机充分粉碎并

混合均匀"准确称取样品
!)""""

0

于
'"3M

离心管中!

加入
#"3M

甲醇超声提取
!"3H/

!再加水
#"3M

超声提

取
!"3H/

!并加
!3M

亚铁氰化钾溶液和
!3M

乙酸锌溶

液以沉淀蛋白质!再用氨水%

#`#

&调节
N

>

至
D)%

!用

!""""I

,

3H/

均质器匀浆提取
%3H/

!在
5!""I

,

3H/

离

心
%3H/

!上清液转移至
#""3M

容量瓶中"再重复提取

两次!合并上清液!用超纯水定容至
#""3M

!经
")!!

/

3

水相微孔滤膜过滤至进样瓶后备用"

#)&)!

!

样品测定方法
!

将处理好的样液放在自动进样器

的进 样 盘 上!进 样 量 为
!

/

M

!数 据 实 时 分 析 采 用

M=;K'"5"

工作站进行采集"采用
L2F-I+/

浏览器软件!

外标法定量!得出样品中甜味剂的浓度"再根据式%

#

&计

算样品中各甜味剂的含量"

Q

S

6

U

;

定

C

U

#"

T

D

! %

#

&

式中'

Q

...样品中各甜味剂和防腐剂的含量!

0

,

W

0

#

;

...样品液的定容体积!

3M

#

6

...由谱图中得出各甜味剂和防腐剂的浓度!

/

0

,

M

#

C

...试样的质量!

0

"

#)&)&

!

色谱和质谱条件'

%

#

&色 谱 条 件'选 择
KPH3O

N

.1W bBO97K???

柱

%

4%Mk!)"33

!

#)D

/

3

&#流速
")!%3M

,

3H/

#柱温
&%i

#

流动相
J

为甲醇!流动相
<

为
#"332E

,

M

乙酸铵溶液"

梯度洗脱条件'

")""

#

#)""3H/

!

#"[ J

#

#)""

#

5)""3H/

!

#"[

#

$"[ J

#

5)""

#

$)""3H/

!

$"[ J

#

$)""

#

#")""3H/

!

$"[

#

#"[J

#

#")""

#

#%)""3H/

!

#"[J

#

#%)"#3H/

!控制

器停止"

%

!

&质谱条件'选择电喷雾离子源%

AK?

&#采用多反应

监测%

;B;

&负离子扫描#喷雾电压
5)%WZ

#脱溶剂管温

度
$%i

#加热块温度
5%"i

#雾化气流量
#%M

,

3H/

#干燥

气流量
&M

,

3H/

#氩气作为碰撞气!碰撞气压力
")D

#

")4;L.

"

!

!

结果与分析
!)#

!

各标准物质提取离子图谱

将标准物质溶液按
#)&)&

色谱和质谱条件进样!得到

各组分提取离子图谱!见图
#

"

!)!

!

样品前处理方法优化

%

#

&酒类样品'酒类主要含有水和乙醇!由于乙醇的

存在!会导致目标化合物从色谱柱上洗脱下来的时间大

大缩短!导致了保留时间不稳定!从而使目标化合物的保

留时间前移!以至于目标化合物未在所设的时间窗中!出

现假阴性的结果"为了消除乙醇对检测结果的影响!将

酒样于
D"i

水浴上加热
&"3H/

以除去乙醇!再用超纯水

定容!最后经
")!!

/

3

水相微孔滤膜过滤至进样瓶后

备用"

%

!

&非蛋白类样品'只要加入甲醇超声!再加入水超

声!再用氨水%

#̀ #

&或盐酸%

#̀ #

&调节
N

>

值为
D)%

!离心

提取并定容!最后经
")!!

/

3

水相微孔滤膜过滤至进样

瓶后备用"

%

&

&蛋白类样品'由于蛋白质的存在!会吸附一定量

的目标化合物!故先加入甲醇超声!再加入水超声!用亚

铁氰化钾溶液和乙酸锌溶液除去蛋白质!用氨水%

#`#

&

调节
N

>

值为
D)%

!离心提取并定容!再经
")!!

/

3

水相微

孔滤膜过滤至进样瓶后备用"

!)&

!

色谱条件的选择

对于三重四级杆液质联用仪来说!流动相的选择不

仅要考虑色谱系统的洗脱能力!而且还要考虑目标化合

物在质谱中的离子化效率"由于试验研究的
D

种甜味

剂和
%

种防腐剂!除纳他霉素外!都能很好地溶于水!分

别采用甲醇.水$乙腈.水为流动相进行比较"试验表

明'虽然乙腈在液相中的洗脱能力比甲醇好!但是进入

质谱系统后!

D

种甜味剂和
%

种防腐剂的离子化程度明

显受到抑制!离子丰度比明显降低!导致灵敏度下降!说

明了乙腈的离子化效率低!所以流动相的有机相采用

甲醇"

为了使
D

种甜味剂和
%

种防腐剂的离子化达到最优

灵敏度!所以进行了以下试验'在 水 相 中 分 别 添 加

%332E

,

M

乙酸铵$

#"332E

,

M

乙酸铵$

!"332E

,

M

乙酸

铵$

")#[

甲酸.

%332E

,

M

乙酸铵!同一浓度的
D

种甜味

剂和
%

种防腐剂的峰面积数据见表
#

"结果表明'加入

#"332E

,

M

乙酸铵时得到最优的灵敏度!所以最终确定

流动相为甲醇.

#"332E

,

M

乙酸铵的水溶液!并采用梯

度洗脱!

D

种甜味剂和
%

种防腐剂在
%3H/

内得到了最佳

分离效果!甜蜜素$糖精钠$安赛蜜$阿斯巴甜$纽甜$三氯

蔗糖$纳他霉素$苯甲酸钠$山梨酸钾$脱氢乙酸钠和双乙

酸钠的保留时间见表
!

"结果表明'从各物质响应值$保

*)

安全与检测
K<8AXC :?@KLA=X?9@

总第
!#$

期
"

!"!"

年
#

月
"



图
#

!

D

种甜味剂!甜蜜素(糖精钠(安赛蜜(三氯蔗糖(阿斯巴甜和纽甜"和
%

种防腐剂!纳他霉素(苯甲酸钠(

山梨酸钾(脱氢乙酸钠和双乙酸钠"的提取离子色谱图

8H

0

+I,#

!

A*-I.1-H2/H2/1PI23.-2

0

I.

N

P

S

2RFH*WH/6F2RF(,,-,/,IF

!

F26H+31

S

1E.3.-,

#

F.11P.IH/F26H+3

#

.1,F+ER.3,

^

#

-IH1PE2I2F+1I2F,

#

.F

N

.I-.3,./6/,2-.3,

"

./6RHG,WH/6F2R

N

I,F,IG.-HG,F

!

/.-.3

S

1H/

#

F26H+3Q,/T2.-,

#

N

2-.FFH+3F2IQ.-,

#

F26H+36,P

S

6I2.1,-.-,./6F26H+36H.1,-.-,

"

表
#

!

流动相组成对各甜味剂和防腐剂组分峰面积的影响

X.QE,#

!

XP,123

N

2FH-H2/2R32QHE,

N

P.F,-2H/RE+,/1,2/-P,

N

,.W.I,.2RF(,,-,/,IF./6

N

I,F,IG.-HG,F

组分名称
%332E

,

M

乙酸铵
#"332E

,

M

乙酸铵
!"332E

,

M

乙酸铵
")#[

甲酸.

%332E

,

M

乙酸铵

甜蜜素
!!

%D#5' 45##! D#54! &#!$D

糖精钠
!!

5%54& D!#D5 %D$54 !"D%#

安赛蜜
!!

'#"5D $'5D" $5!#% D4%D#

阿斯巴甜
!

5"4&# %%"'D 5'"D5 !$5D$

纽甜
!!!

%!54D 4D%'& D$'D' &D$'%

三氯蔗糖
!

#"5#% #&!44 ##"#$ $#"'

纳他霉素
!

%"#'D D&"5! %5!D5 5'"#!

苯甲酸钠
!

&#"54 &$%!' &!5#& &%"D$

山梨酸钾
!

!5"%' &"54# !#$D% !%5$&

脱氢乙酸钠
!$&5D &D!$4 !45&# &"#!$

双乙酸钠
!

#%5&% #$'4! #&"4& #D"5D

!)

"

Z2E)&D

!

@2)#

程水连等#食品中多组分甜味剂和防腐剂同时快速测定方法的建立



留时间及离子化效率等综合分析!甲醇.

#"332E

,

M

乙

酸铵作为流动相时!优于甲醇.其他浓度的乙酸铵溶液!

故试验采用甲醇.

#"332E

,

M

乙酸铵作为流动相"

!)5

!

质谱条件的建立和定性确证

试验研究的
D

种甜味剂和
%

种防腐剂均是极性物

质!故采用电喷雾离子源进行离子化"试验中分别采用

了正$负离子模式!发现负离子模式下的离子化效率明显

高于正离子模式"在全扫描模式下!对于甜蜜素$安赛

蜜$苯甲酸钠$双乙酸钠和脱氢乙酸钠来说!确定了
;O@.

作为母离子#对于糖精钠来说!确定了
;O!>

!

9O@.

作为

母离子#对于山梨酸钾来说!确定了
;Ô

作为母离子#对

于阿斯巴甜$纽甜$三氯蔗糖和纳他霉素来说!确定了
;O

>

作为母离子!通过直接接二通的方式做了
;B;

自动

优化!得到了定量离子$定性离子$

c#

预杆电压$碰撞电

压%

=A

&$

c&

预杆电压!优化结果见表
!

"在
LI2OF1./

扫

描时!每种甜味剂选择两个响应最强的子离子作为检测

的二级子离子!其中丰度高且稳定的离子作为定量离子!

并最终确定了甜蜜素$糖精钠$安赛蜜$阿斯巴甜$纽甜$

三氯蔗糖$纳他霉素$苯甲酸钠$山梨酸钾$脱氢乙酸钠和

双乙酸钠的定量离子"

!)%

!

回收率和精密度

从市面上随机选取了饮料$休闲食品%小鱼仔&$糕点

&

种典型样品!在空白样品中分别加入
&

种质量浓度的甜

味剂和防腐剂标准溶液!按上述试验条件进行加标回收

试验!每个添加水平重复测定
D

次!计算添加平均回收率

和相对标准偏差!结果见表
&

"从表
&

可以看出'

D

种甜

味剂和
%

种防腐剂的平均回收率在
4&)5[

#

$D)'[

!相对

标准偏差在
#)D[

#

4)'[

"该方法的准确度和精密度均

满足多残留分析的要求"

!)D

!

方法的线性范围和检出限

对
D

种甜味剂和
%

种防腐剂的质量浓度在
#"

#

#"""

/

0

,

M

的混合标准溶液进行了测定!得到了一系列

质量浓度的色谱图!以各甜味剂和防腐剂的色谱峰面积
=

为纵坐标!以各甜味剂和防腐剂的质量浓度
P

%

/

0

,

M

&为

横坐标!作线性回归方程!以
#"

倍信噪比%

/

,

#

4

#"

&对

应的空白样品添加质量浓度作为方法的定量限%

M9c

&!

得到的线性范围$回归方程!线性系数
J

!和定量限见

表
5

"结果表明'线性关系良好!相关系数%

J

!

&都在
")$$D

以上!经样品添加试验确定空白样品中这
##

种化合物的

定量限为
#)%!

#

%)"5

/

0

,

W

0

"

表
!

!

D

种甜味剂和
%

种防腐剂标准物质的保留时间和质谱参数

X.QE,!

!

XP,I,-,/-H2/-H3,./6;K

N

.I.3,-,IF2RFH*WH/6F2RF(,,-,/,IF./6RHG,WH/6F2R

N

I,F,IG.-HG,F

组分名称 保留时间,
3H/

定量离子 定性离子
c#

预杆电压,
Z

碰撞电压,
Z c&

预杆电压,
Z

甜蜜素
!!

&)5& #4')""

,

4$)"" #4')""

,

4$)"" #$)" !')" !$)"

糖精钠
!!

!)4" #'#)'"

,

#5!)""

#'#)'"

,

#5!)""

#'#)'"

,

D#)$"

#$)"

#$)"

&#)"

!&)"

#!)"

!!)"

安赛蜜
!!

#)5% #D!)""

,

44)$"

#D!)""

,

44)$"

#D!)""

,

'!)""

#')"

#')"

&!)"

#D)"

!$)"

#!)"

阿斯巴甜
!

5)"4 !$&)#"

,

!"")#"

!$&)#"

,

!"")#"

!$&)#"

,

!D#)!"

!#)"

!#)"

#D)"

#!)"

#$)"

!4)"

纽甜
!!!

5)$# &44)!"

,

!"")!"

&44)!"

,

!"")!"

&44)!"

,

&5%)!"

!D)"

!D)"

!#)"

#5)"

#$)"

!!)"

三氯蔗糖
!

&)$" &$%)"%

,

&%$)""

&$%)"%

,

&%$)""

&$%)"%

,

&D#)#"

#$)"

#$)"

##)"

#")"

!&)"

#D)"

纳他霉素
!

5)'# DD5)5"

,

D"!)#"

DD5)5"

,

D"!)#"

DD5)5"

,

5!#)!"

DD5)5"

,

5&$)!"

DD5)5"

,

#&4)"%

!5)"

!5)"

!5)"

!5)"

#!)"

#')"

#4)"

&")"

!')"

!4)"

#$)"

!&)"

苯甲酸钠
!

!)!4 #!#)!"

,

44)"% #!#)!"

,

44)"% !!)" #%)" !')"

山梨酸钾
!

&)"" ###)!"

,

D4)#" ###)!"

,

D4)#" !")" #&)" !5)"

脱氢乙酸钠
&)#D #DD)'"

,

'&)""

#DD)'"

,

'&)""

#DD)'"

,

5#)""

#DD)'"

,

#!&)#%

##)"

#4)"

##)"

#D)"

&!)"

#&)"

&")"

##)"

!")"

双乙酸钠
!

")D# #5#)#"

,

%')$% #5#)#"

,

%')$% !D)" #&)" !")"

")

安全与检测
K<8AXC :?@KLA=X?9@

总第
!#$

期
"

!"!"

年
#

月
"



表
&

!

不同食品中
D

种甜味剂和
%

种防腐剂的回收率和精密度试验

X.QE,&

!

XP,I,F+E-F2R-P,I,12G,IH,F./6J/*<2RFH*WH/6F2RF(,,-,/,IF./6RHG,WH/6F2R

N

I,F,IG.-HG,FH/6HRR,I,/-R226F

'

'e&

(

组分 添加量,
/

0

饮料

回收率,
[ J/*

,

[

休闲食品%小鱼仔&

回收率,
[ J/*

,

[

糕点

回收率,
[ J/*

,

[

%")D'" $5)D %)D $#)% 5)& '")4 D)#

甜蜜素
!!

#"#)&D" $&)% 5)4 $%)D &)$ '5)$ %)4

!"!)4!" '4)% &)5 $")& #)D 4D)' %)5

5$)##" $")! D)' '4)D &)' '%)4 4)&

糖精钠
!!

$')!!" $D)# %)# $#)D 5)$ $")' %)4

#$D)55" '$)5 5)% '%)5 !)$ $#)4 D)#

#"")5D" '&)4 %)" '#)D %)4 4')% %)5

安赛蜜
!!

!"")$!" $#)! 5)# 'D)' 5)D '!)& 5)'

5"#)'5" $&)' &)! $!)# %)# '4)5 5)%

D5)D!' '%)5 5)' '")& &)' '&)# &)$

阿斯巴甜
!

#!$)!%D '#)4 %)5 '5)4 5)$ $")% %)D

!%')%#! '$)' &)! '4)D 5)# '4)D 5)&

D')!55 $#)4 5)D '%)$ D)4 'D)$ 4)#

纽甜
!!!

#&D)5'' $&)5 &)% '#)D 5)& '#)5 D)5

!4!)$4D $D)' !)4 '$)5 %)# $")% D)4

!&!)'5' 4')% 4)5 4%)5 4)' 4&)5 4)D

三氯蔗糖
!

5D%)D$D '")! D)# '#)D D)% 4$)$ %)$

$&#)&$! '!)4 %)D 4')& %)4 'D)& D)&

5&)4$" '%)D 5)D '!)& %)5 '&)$ 5)$

纳他霉素
!

'4)%'" $#)5 %)# 'D)$ 5)' 'D)4 %)!

#4%)#D" $")! 5)& $!)% &)$ '$)D %)D

##D)&%4 4')% D)$ 4%)4 4)& 4D)4 4)#

苯甲酸钠
!

!&!)4#5 '")$ %)D 4$)5 D)5 '#)& D)"

5D%)5!' 'D)# 5)4 '&)$ D)' '%)D %)D

%4)"D& '#)4 %)4 4')& D)5 4%)5 D)#

山梨酸钾
!

##5)#!D '%)& D)& '&)! %)% '#)# D)4

!!')!%! '$)% %)# '")D %)' '%)D %)D

#"D)54" 4D)& %)$ 4&)' D)% 4%)$ %)4

脱氢乙酸钠
!#$)$5" '&)$ 5)' 4D)% %)$ '")% D)&

5!%)''" '4)" 5)& '#)& %)% 4')D %)#

##")%D& 4')& D)' 45)4 D)5 4D)# %)$

双乙酸钠
!

!!#)#!D '!)% 4)# 4$)$ %)' '")& D)#

55!)!%! '%)# D)& 4')" %)# '&)4 %)"

&

!

结论
试验采用

>LM=O;K

,

;K

分析技术!综合应用了高

效液相色谱的高分离能力!利用质谱具有质量范围宽$定

性准$高特异性和高灵敏度的特点!能在较短的分析时间

内对多组分进行一次性定性和分离!建立了一种食品中

多组分甜味剂和防腐剂同时快速测定的方法"研究建立

了高效液相色谱.串联质谱法同时对食品中甜蜜素$糖

精钠$安赛蜜$三氯蔗糖$阿斯巴甜$纽甜
D

种甜味剂和纳

他霉素$苯甲酸钠$山梨酸钾$脱氢乙酸钠$双乙酸钠
%

种

防腐剂进行定性$定量的确证分析方法"其主要优势在

#)

"

Z2E)&D

!

@2)#

程水连等#食品中多组分甜味剂和防腐剂同时快速测定方法的建立



表
5

!

D

种甜味剂和
%

种防腐剂的标准曲线参数

X.QE,5

!

XP,1.EHQI.-H2/1+IG,

*

F

N

.I.3,-,IFFH*WH/6F2RF(,,-,/,IF./6RHG,WH/6F2R

N

I,F,IG.-HG,F

组分 线性范围,%

/

0

-

M

]#

& 回归方程
J

! 定量限,%

/

0

-

W

0

]#

&

甜蜜素
!!

#"

#

%""

=

e#D$)5P]##!4)% ")$$$' &)54

糖精钠
!!

#"

#

%""

=

e$%)&P '̀$D%)$ ")$$D$ &)%4

安赛蜜
!!

#"

#

%""

=

e&'&)%P !̀&D5)" ")$$$5 #)!D

阿斯巴甜
!

#"

#

%""

=

e!#5)4P]D$5)% ")$$$& #)%!
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于目标分析物无需衍生且无需净化过柱就可直接测定!

缩减了样品前处理时间!节约了试验成本#采用液相色

谱.串联质谱分析技术!可以显著提高结果的准确性和

检测的灵敏度!同时还减少了检测中出现的假阳性现象#

弥补了标准只针对单个或两种甜味剂或防腐剂检测的不

足之处"由于试验的
D

种甜味剂和
%

种防腐剂!除纳他

霉素外!均易溶于水!但纳他霉素能很好地溶于甲醇!故

试验时样品前处理先用甲醇超声提取后!再用水超声$定

匀$摇匀后离心静置取上清液过滤上机即可%对于含蛋白

质的样品还需加乙酸锌和亚铁氰化钾沉淀蛋白质&"试

验结果表明'该方法前处理简单$分析速度快$重现性好$

准确度高和灵敏度高!有较强的实用性!为各类食品中多

种甜味剂和防腐剂的检测提供了一种可靠且准确的

方法"

利用高效液相色谱.串联质谱分析技术建立食品中

多组分食品添加剂同时测定并进行确证的方法!将成为

食品安全质量检测的发展方向之一!能够满足食品中多

种甜味剂和防腐剂残留的痕量分析要求!与国标0

#"]##

1方

法相比!大大提高了分析效率并降低了分析成本"
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