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摘要!目的!检测茶叶中糠醛类物质!方法!建立了同时

测定茶叶中糠醛"

,-

甲基糠醛"

,-

羟甲基糠醛和
#-

乙酰呋

喃的气相色谱)串联质谱法%

NO-V(

$

V(

&#对样品的前

处理方法及
NO-V(

$

V(

方法进行了优化!采用糠醛
-T

*

作为内标#样品经过乙腈提取#

bA"O:"Y?

法进行处理净

化#

NO-V(

$

V(

多反应监测%

VYV

&进行测定!结果!

*

种糠醛类物质在
)5#,

"

#$$5$$

%

H

$

<

的质量浓度范围内

均呈良好的线性关系#相关系数
-

$5+++$

#方法检出限

%

;

$

(e%

&均为
)

%

H

$

I

H

#加标回收率范围在
&+5)$=

"

))%5$#=

!经过对市售茶叶的检测#大部分都检出含有糠

醛类物质!结论!该方法简便"快速#可以消除茶叶中复

杂基质的干扰#结果准确可靠"灵敏度高#适用于茶叶中

*

种糠醛类物质的同时测定!

关键词!气相色谱)串联质谱法'茶叶'

bA"O:"Y?

法'糠

醛'

,-

甲基糠醛'

,-

羟甲基糠醛'

#-

乙酰呋喃

23,45674

(

"3

+

8749:8

(

>:0??@A9

B

/0.D9@7D?@/310?:/4DL.D@:79

C7F9D@D6@04

H

CAFCAF/1?04@D/5;84<=>,

(

M

H

/?6:F7./@7

H

F/

E

:

B

@/49D. ./?? ?

E

D6@F7.D@F

B

%

NO-V(

$

V(

&

.D@:79 L/?

D?@/310?:D9C7F@:D?0.A1@/4D7A?9D@DF.04/@0747CCAFCAF/1

#

,-

.D@:

B

1CAFCAF/1

#

,-:

B

9F7J

B

.D@:

B

1CAFCAF/1/49#-M6D@

B

1CAF/404

@D/5>:D?/.

E

1D

E

FD@FD/@.D4@.D@:79/49NO-V(

$

V( .D@:79

LDFD7

E

@0.0KD95RAFCAF/1-T

*

L/?A?D9/?@:D04@DF4/1?@/49/F95

>:D?/.

E

1DL/?DJ@F/6@D93

B

/6D@740@F01D

#

@FD/@D9/49

E

AF0C0D93

B

bA"O:"Y(.D@:79

#

/499D@DF.04D93

B

NO-V(

$

V(.A1@0FD/6-

@074.740@7F04

H

%

VYV

&

5?8,@A4,

(

>:DC7AFCAFCAF/1??:7LD9

H

779104D/FFD1/@074?:0

E

04@:D./??6746D4@F/@074F/4

H

D7C)5#,

"

#$$5$$

%

H

$

<

#

L0@:@:D67FFD1/@07467DCC060D4@

-

$5+++$

#

/49@:D

9D@D6@07410.0@

%

;

$

(e%

&

L/?)

%

H

$

I

H

#

L0@:@:DFD67GDF

B

F/4

H

D

7C?@/49/F9/990@0747C&+5)$=

"

))%5$#=5V7?@7C@:D67..DF-

60/11

B

/G/01/31D@D/?/.

E

1D?LDFDC7A49@7674@/04CAFCAF/15B=CD

7A@,9=C

(

>:0?.D@:7904@:D

E

FD?D4@?@A9

B

0??0.

E

1D

#

F/

E

09/49

6/4D10.04/@D@:D04@DFCDFD46D7C67.

E

1DJ ./@F0J04@D/5>:D

FD?A1@0?/66AF/@D

#

FD10/31D/49?D4?0@0GD5W@0??A0@/31DC7F@:D?0.-

A1@/4D7A?9D@DF.04/@0747CC7AFCAFCAF/1?04@D/5

E8

F

G=5>,

(

H

/?6:F7./@7

H

F/

E

:

B

@/49D. ./???

E

D6@F7.D@F

B

%

NO-

V(

$

V(

&'

@D/

'

bA"O:"Y(

'

CAFCAF/1

'

,-.D@:

B

1CAFCAF/1

'

,-

:

B

9F7J

B

.D@:

B

1CAFCAF/1

'

#-/6D@

B

1CAF/4

糠醛+

,-

甲基糠醛+

,-

羟甲基糠醛和
#-

乙酰呋喃均为

糠醛类化合物%属于具有特殊风味的物质%广泛存在于各

类食品当中)

)

*

&糠醛类物质的生成途径主要有两条#

'

葡萄糖+果糖在酸性条件下脱水生成
,-

羟甲基糠醛%其

经过水解生成各糠醛类物质%即糖的热降解反应$

(

氨基

化合物与羰基化合物之间发生的非酶促反应!美拉德反

应"%即还原糖的羰基和氨基酸中的自由基缩合生成席夫

碱%后经重排生成
M./97F0

产物%再生成
,-

羟甲基糠醛%

*#

RSST U VMOQWX"YZ

第
%&

卷第
,

期 总第
#*8

期
"

#$##

年
,

月
"



后转化为糠醛类物质)

#P%

*

&

,-

羟甲基糠醛有一定神经毒

性%经呼吸道或皮肤途径可被人体吸收%对呼吸道+皮肤+

黏膜等具有刺激性%对人体内脏会产生损害%过量摄入甚

至可能致癌变)

*

*

&

茶叶%由茶树的叶或芽加工而成%富含糖类+黄酮类+

氨基酸等多种化学成分)

,P'

*

%部分化学成分使得茶叶具

有延缓衰老+抗氧化+降血脂等保健作用)

8P+

*

&茶叶品种

繁多%分类方法也很多%如按照发酵程度不同可以分为非

发酵茶+部分发酵茶+完全发酵茶和后发酵茶%分类区别

在于其有着不同的加工方法%而热处理是茶叶加工中必

不可少的环节之一%因此伴随着不同程度的美拉德反应

发生%能给茶叶带来独特的香气和滋味%生成糠醛类物

质$茶叶中含有的糖类成分较多)

)$

*

%在生产与贮藏环节中

发生糖的热降解反应也可能产生糠醛类物质&目前仅有

NQ

(

>)&8+'

'

#$)#

1蜂蜜2规定蜂蜜中
,-

羟甲基糠醛的

限量为
*$.

H

(

I

H

%其他产品包括茶叶对糠醛类物质均无

限量要求)

))

*

%对茶叶中糠醛类物质的已有研究也较少%鉴

于糠醛类物质对人体的毒性作用及其在茶叶中的存在情

况%研究建立一种能快速准确地测定茶叶中糠醛类物质

的分析方法十分必要&

糠醛类物质的检测方法主要有高效液相色谱法)

)#

*

+

气相色谱法)

)%

*

+气相色谱'质谱法)

%

*和高效液相色谱'

串联质谱法)

)*

*

&由于糠醛类物质检测波长较小%茶叶基

质中有较多物质在低波长下有吸收%采用
Q[<O

法时基

线干扰较大$

NO

的灵敏度较低%特异性不高%难以满足茶

叶中的糠醛类物质检测要求$部分糠醛物质极性较低%在

Q[<O-V(

(

V(

法常用的
"(W

源下较难离子化%需采用灵

敏度较高+特异性强的
NO-V(

(

V(

法进行检测&由于茶

叶基质较复杂%前处理方法选择很关键&茶叶基质常用

的前处理方法有固相萃取法)

),

*

+液液萃取法)

)'

*

+基质分

散萃取法)

)8

*等%这些方法通常需要进行多次净化处理%操

作较为繁琐+耗时且成本较为高昂&

bA"O:"Y?

法是结

合了固相萃取及基质固相分散的一种新型前处理方法%

该法通常使用乙腈或酸化乙腈作为溶剂进行提取%加入

除水试剂!无水硫酸镁等"进行除水%再用一定量的
(-

丙

基乙二胺+石墨化炭黑和十八烷基硅烷等将提取液进一

步净化%除去提取液中的共萃基质如糖类+色素+蛋白质

等%减少基质效应的作用)

)&

*

&研究拟根据糠醛类物质的

理化性质%以乙腈提取茶叶样品%使用十八烷基硅烷及石

墨化炭黑进行
bA"O:"Y?

法净化后%采用同位素内标
-

NO-V(

(

V(

法对茶叶中的糠醛类物质进行分析检测%建

立一种测定茶叶中糠醛类物质的分析方法%以期为茶叶

中糠醛类物质含量测定及质量监控提供方法依据&

)

!

材料与方法
)5)

!

材料与仪器

)5)5)

!

材料与试剂

糠醛+

#-

乙酰呋喃#纯度
-

++=

%上海阿拉丁生化科技

股份有限公司$

糠醛
-T

*

#纯度
-

++5&=

%北京振翔科技有限公司$

,-

甲基糠醛#纯度
-

+&=

%上海阿拉丁生化科技股份

有限公司$

,-

羟甲基糠醛#纯度
-

++5,=

%上海阿拉丁生化科技

股份有限公司$

石墨化炭黑!

O/F3

"+十八烷基硅烷!

O

)&

"+

(-

丙基乙

二胺!

[(M

"#上海迪马科技有限公司$

无水硫酸镁#分析纯%国药集团化学试剂有限公司$

乙腈+甲醇#色谱级%德国默克公司$

茶叶样品#共
,#

种%生产日期大多数在
#$#$

年
+

月%

按茶叶品种分类有绿茶+红茶+黄茶+白茶+乌龙茶+黑茶

'

种%涵盖了不发酵茶+部分发酵茶+完全发酵茶和后发酵

茶%网购&

)5)5#

!

仪器与设备

气相色谱'串联质谱联用仪#

NOV(->b&$,$X_

型%

日本岛津公司$

圆周振荡器#

W]M V(%

型%德国艾卡公司$

超纯水仪#

V0110-b

型%德国默克密理博公司$

超声波清洗器#

M(%)#$

型%天津奥特赛恩斯仪器有

限公司$

十万分之一天平#

_#$,T;

型%梅特勒'托利多国际

贸易有限公司$

振荡器#

"TMM-QV-$)

型%上海安谱实验科技有限

公司&

)5#

!

方法

)5#5)

!

标准溶液的配制
!

用分析天平分别准确称取
,-

羟

甲基糠醛+糠醛+

,-

甲基糠醛+

#-

乙酰呋喃各
#$5$$.

H

于

#$.<

容量瓶中%用甲醇定容%分别得到
)$$$

%

H

(

.<

的

标准品储备溶液%于
P#$c

冰箱保存&用移液管分别移

取
*$$

%

<

上述标准溶液至
#$.<

容量瓶%以乙腈定容%

配制得到质量浓度为
#$

%

H

(

.<

的中间混合标准储备溶

液&用分析天平准确称取糠醛
-T

*

),5$$.

H

于
#$.<

容

量瓶中%用甲醇定容%得到质量浓度为
8,$

%

H

(

.<

的标准

储备溶液%于
P#$c

冰箱保存&用移液管移取
#$$

%

<

上

述溶液至
#$.<

容量瓶%用乙腈!色谱级"定容%得到质量

浓度为
85,

%

H

(

.<

的中间标准储备溶液&

将中间混合标准储备溶液用乙腈进行稀释%配制成

)5#,

%

#5,$

%

,5$$

%

)$5$$

%

#$5$$

%

,$5$$

%

#$$5$$

%

H

(

<

的混合

标准系列溶液%每个梯度浓度含有
)#

%

H

(

<

的糠醛
-T

*

溶

液作为内标&

将中间混合标准储备溶液用处理后的茶叶样品溶液

进行稀释!样品处理方法见
)5#5#

"%配制成
)5#,

%

#5,$

%

,5$$

%

)$5$$

%

#$5$$

%

,$5$$

%

#$$5$$

%

H

(

<

的基质配标系列

溶液&

)5#5#

!

样品前处理
!

将所有茶叶样品用粉碎机粉碎后%

!#

"

f715%&

"

X75,

刘粲迪等!

bA"O:"Y?-

同位素内标'气相色谱'串联质谱法快速测定茶叶中
*

种糠醛类物质



过筛%称取
#

H

样品粉末于
,$.<

离心管内%加入
*$

%

<

85,.

H

(

.<

糠醛
-T

*

溶液%加入
#,.<

乙腈%于摇床上

#,$$F

(

.04

震荡
%.04

%于超声波清洗器中
,$$\

功率

超声
%$.04

%静置
).04

后取上清液
).<

至
)$.<

塑料

离心管中!管内装有
,$.

H

O

)&

%

#$.

H

O/F3

"%涡旋
#.04

后%

)$$$$F

(

.04

离心
,.04

%取上清液过
$5##

%

.

有机相

滤膜后%待测&

)5#5%

!

NO-V(

(

V(

分析

!

)

"气相条件#色谱柱为
(:0./9KA(Q-Y>_-\M_

!

%$.k$5#,..k$5#,

%

.

"弹性石英毛细管柱$载气
QD

!

++5+++=

"%碰撞气
MF

$进样口温度
#,$c

%不分流进样$

线速度控制%柱流量
)5$$.<

(

.04

&程序升温程序#初始

柱温箱温度
,$c

%保持
#.04

%以
),c

(

.04

升至
#%$c

%

保持
)$.04

&

!

#

"质谱条件#离子源为
"W

源$离子源温度
#%$c

%

电子能量
8$Df

%检测器电压
)5*If

%溶剂延迟时间

%5,.04

$多反应检测模式!

VYV

"&取
#

%

H

(

.<

混合标准

溶液
)5$

%

<

注入气相色谱'串联质谱仪进行分析%得到

目标物质谱图&进行
VYV

参数自动优化%得到目标分

析物选择的母离子+子离子+碰撞能量及对应的保留

时间&

#

!

结果与讨论

#5)

!

试验条件的优化

#5)5)

!

样品前处理条件的优化
!

茶叶的基质非常复杂%

含有色素+矿物质+糖类物质等&

bA"O:"Y?

法是最常用

的净化手段之一)

)+

*

%选用合适的吸附盐配比能有效降低

茶叶中的杂质干扰&该法常用的吸附盐有十八烷基硅烷

!

O

)&

"+

(-

丙基乙二胺!

[(M

"+石墨化炭黑!

O/F3

"和无水

硫酸镁&

O

)&

属于非极性吸附剂%可以吸附极性化合物中

的非极性化合物%如一些长链的脂肪类化合物$

[(M

有一

定的极性相互作用和阴离子交换作用%可以去除非极性

化合物中的极性化合物%如一些脂肪酸+有机酸类$

O/F3

主要用来除去待测样品中的色素$无水硫酸镁主要用来

除去样品基质中的水分&以不同配比的
O

)&

`[(M

组合

萃取盐对
)$$

%

H

(

.<

混合标准溶液进行处理后进样分

析%对比未经过处理的
)$$

%

H

(

.<

混合标准溶液%以期考

察各萃取盐对目标物是否有吸附%其回收率见表
)

&

!!

由表
)

可知%

[(M

对糠醛+

,-

甲基糠醛和
,-

羟甲基糠

醛有较高的吸附%导致回收率偏低%而
O

)&

对目标物均无

吸附%各目标物的回收率接近
)$$=

%故选择
,$.

H

O

)&

作

为
bA"O:"Y?

吸附盐之一%设计
O

)&

及
O/F3

的配比组合%

按同样方法进行试验%结果见表
#

&

!!

由表
#

可知%随着
O/F3

用量增加%目标物的回收率逐

渐降低%尤其是对
,-

羟甲基糠醛的回收率影响较大%当

采用
,$.

H

O

)&

%̀$.

H

O/F3

时%其回收率仅为
8%5#+=

&

表
)

!

O

)&

与
[(M

配比对
*

种糠醛类物质回收率的影响

>/31D)

!

YD67GDF

B

FD?A1@?7CC7AFCAFCAF/1?A49DF

90CCDFD4@F/@07?7CO

)&

/49[(M =

配比 糠醛
#-

乙酰

呋喃

,-

甲基

糠醛

,-

羟甲基

糠醛

,$.

H

O

)&

)$$5#$ )$)5)* )$$5+' )$%5)#

*$.

H

O

)&

)̀$.

H

[(M

,'5,) )$)5+$ '+5+, *$5#8

%$.

H

O

)&

#̀$.

H

[(M

*%5,+ )$#5#& ,&5#+ #,5$8

#$.

H

O

)&

%̀$.

H

[(M

%&5)' )$%58+ ,%5+* )+58)

)$.

H

O

)&

*̀$.

H

[(M

%85&% )$#5'' ,%5&+ )85)$

,$.

H

[(M #&58$ )$)5+% *%5&$ ))5&'

表
#

!

O

)&

与
O/F3

配比对
*

种糠醛类物质回收率的影响

>/31D#

!

YD67GDF

B

FD?A1@?7CC7AFCAFCAF/1?A49DFO

)&

/4990CCDFD4@/.7A4@?7CO/F3 =

配比 糠醛
#-

乙酰

呋喃

,-

甲基

糠醛

,-

羟甲基

糠醛

,$.

H

O

)&

)̀$.

H

O/F3

+85&' +&5)$ +85,% +*5$&

,$.

H

O

)&

#̀$.

H

O/F3

+85*# +85)8 +'5+% +#5)$

,$.

H

O

)&

%̀$.

H

O/F3

&'5+) +'5)* +$5'$ 8%5#+

但是
O/F3

萃取盐有良好的除色素能力%综合考虑回收率

和除杂能力%选择
,$ .

H

O

)&

`#$ .

H

O/F3

的组合萃

取盐&

此外%为考察无水硫酸镁对目标物回收率的影响%在

实际茶叶样品中加入
,$

%

H

(

.<

混合标准溶液%后经过

bA"O:"Y?

处理后进行分析&结果表明%无水硫酸镁添

加与否并不影响目标物的回收率&为简化试验步骤和节

约成本%选择
,$.

H

O

)&

#̀$.

H

O/F3

作为
bA"O:"Y?

用

萃取盐&

#5)5#

!

气相色谱柱的选择
!

分别选择了
(Q-W-,(0<

+

(Q-

Y@J-L/J

+

W4DF@O/

E

)8$)V(%

种不同极性的色谱柱进行

对比&结果表明%

(Q-W-,(0<

+

W4DF@O/

E

)8$)V(

色谱柱在

相同的气相条件下%

,

种目标物的保留时间较短%可以在

一定程度上减少分析时间%但由于
,-

羟甲基糠醛的极性

较大%在这两款色谱柱上拖尾较严重%无法准确定量&而

采用
(Q-Y@J-L/J

柱进行分析时%

,-

羟甲基糠醛色谱峰形

尖锐%拖尾因子更接近于
)

!见表
%

"%其余
*

种目标物色谱

峰形均较好&因此%选择
(Q-Y@J-L/J

柱来分离分析糠醛

类物质%

,

种物质在
(Q-Y@J-L/J

柱上的
VYV

色谱图见

图
)

&

#5)5%

!

NO-V(

(

V(

条件的优化
!

通过进单一标准品确

定糠醛+糠醛
-T

*

+

,-

甲基糠醛+

#-

乙酰呋喃+

,-

羟甲基糠醛

的质谱图及出峰顺序&根据质谱图的相对丰度大小%选

取目标化合物的母离子%取
#

%

H

(

.<

混合标准溶液

)5$

%

<

注入气相色谱'串联质谱仪进行分析扫描%并以

"#

安全与检测
(MR">Z UWX(["O>WSX

总第
#*8

期
"

#$##

年
,

月
"



,f

为间隔%在
,

"

*,f

的范围内优化碰撞能量%得到最

佳的离子对作为定量离子对%优化后的
VYV

参数见

表
*

&

,

种物质的质谱图见图
#

"

图
'

&

#5#

!

基质效应的考察

基质效应普遍存在于化学分析中%忽略基质效应的

影响可能会导致样品测定得到的含量水平与真实值存在

很大的偏差&常规的基质效应消除方法有两种#

'

通过

表
%

!

%

种气相色谱柱的柱性能表$

,-

羟甲基糠醛%

>/31D%

!

O71A.4

E

DFC7F./46D@:FDD

H

/?6:F7./@7

H

F/

E

:06

671A.4?

$

,-:

B

9F7J

B

.D@:

B

1CAFCAF/1

%

色谱柱 保留时间(
.04

拖尾因子

(Q-Y@J-L/J ),5'%$ )5$##

(Q-W-,(0< &58'% )5#**

W4DF@O/

E

)8$)V( ))5'*' )5+,)

配制基质匹配线性标准溶液来对目标物进行定量$

(

通

过加入已知量的标准品至样品提取液中%利用待测目标

物和标准品响应的比值进行定量)

#$

*

))P)#

&基质效应的计

图
)

!

,

种物质在
\/J

柱上的
>WO

图

R0

H

AFD)

!

>WO90/

H

F/.74L/J671A.47C,?A3?@/46D?

表
*

!

,

种目标物的
VYV

参数

>/31D*

!

VYV

E

/F/.D@DF?7C,@/F

H

D@?

化合物 保留时间(
.04

母离子!

+

(

A

" 子离子!

+

(

A

" 碰撞裂解能量

糠醛
85++% +,5$$

(

+'5$$ %+5$$

(

'85#$ #85$$

(

),5$$

(

)&5$$

糠醛
-T

*

&5$#, +&5$$

(

)$$5$ *#5)$ +5$$

(

)&5$$

(

%$5$$

#-

乙酰呋喃
&5%8+ +,5$$ %+5$$

(

'85$$ '5$$

(

)&5$$

(

'5$$

,-

甲基糠醛
&5+8$ ))$5$$ ,%5)$

(

&)5#$ ),5$$

(

#*5$$

(

),5$$

,-

羟甲基糠醛
),5,8' )#'5$$

(

+85$$ +85$$

(

*)5)$ +5$$

(

'5$$

(

)#5$$

图
#

!

糠醛的质谱图

R0

H

AFD#

!

V/???

E

D6@FA.7CCAFCAF/1

图
%

!

糠醛
-T

*

的质谱图

R0

H

AFD%

!

V/???

E

D6@FA.7CCAFCAF/1-T

*

图
*

!

#-

乙酰呋喃的质谱图

R0

H

AFD*

!

V/???

E

D6@FA.7C#-/6D@

B

1CAF/4

图
,

!

,-

甲基糠醛的质谱图

R0

H

AFD,

!

V/???

E

D6@FA.7C,-.D@:

B

1CAFCAF/1

##

"

f715%&

"

X75,

刘粲迪等!

bA"O:"Y?-

同位素内标'气相色谱'串联质谱法快速测定茶叶中
*

种糠醛类物质



图
'

!

,-

羟甲基糠醛的质谱图

R0

H

AFD'

!

V/???

E

D6@FA.7C,-:

B

9F7J

B

.D@:

B

1CAFCAF/1

算公式如下#

Ze

J

V

PJ

(

J

(

k)$$=

% !

)

"

式中#

Z

'''基质效应的大小$

J

V

'''基质配标标准曲线方程的斜率$

J

(

'''溶剂配标标准曲线方程的斜率&

当
Z

的绝对值为
$=

"

#,=

时%说明待测目标物在

样品中有弱基质效应%当
Z

的绝对值为
#,=

"

,$=

时%

说明待测目标物具有中等基质效应%当
Z

的绝对值大于

,$=

时%说明待测目标物的基质效应比较显著)

#$

*

+P)$

&通

过建立基质匹配标准曲线方程+标准溶液线性标准方程%

计算
Z

来评估
*

种糠醛类物质在茶叶基质中的基质效

应%结果表明%糠醛+

#-

乙酰呋喃+

,-

羟甲基糠醛在茶叶溶

液中具有弱基质效应%

,-

甲基糠醛在茶叶溶液中有较强的

基质效应&采用基质匹配标准溶液操作相对较复杂%为

了得到可靠的结果%采用糠醛
-T

*

作为内标物%使用内标

法进行定量&

#5%

!

检测限和定量限

将
,

%

H

(

<

混合标准溶液逐级稀释%取稀释后的溶液注

入气相色谱'串联质谱仪进行检测%以信噪比!

;

(

(

"

-

%

为检出限%信噪比!

;

(

(

"

-

)$

为定量限%得出方法的检出

限为
)

%

H

(

I

H

!

%e%

"%定量限为
*5)#,

%

H

(

I

H

!

%e%

"&

#5*

!

标准曲线及线性范围

配制
)5#,

%

#5,$

%

,5$$

%

)$5$$

%

#$5$$

%

,$5$$

%

#$$5$$

%

H

(

<

系列质量浓度的糠醛+

#-

乙酰呋喃+

,-

甲基糠醛+

,-

羟甲基

糠醛混合标准溶液!每个质量浓度点含有
)#

%

H

(

<

的糠

醛
-T

*

作为内标"进行测定%以质量浓度比!目标物(内标"

为横坐标%以峰面积比!目标物(内标"为纵坐标绘制标准

工作曲线%

*

种目标物及内标物的总离子流图见图
)

&

*

种糠醛类物质的线性回归方程及相关系数见表
,

&

#5,

!

回收率与精密度

称取
#)

份茶叶样品%其中
)&

份分别添加低+中+高

%

个浓度的标准溶液%另外
%

份样品不添加标准溶液%按

表
,

!

*

种糠醛类物质的线性范围&线性回归方程及

相关系数

>/31D,

!

<04D/FF/4

H

D

"

104D/FFD

H

FD??074D

2

A/@074/49

67FFD1/@07467DCC060D4@7CC7AFCAFCAF/167.-

E

7A49?

物质名称
线性范围(

!

%

H

-

<

P)

"

线性回归方程
相关系数

!

C

#

"

糠醛
)5#,

"

#$$ Ve$5,#%'P $̀5$$$# $5+++'

#-

乙酰呋喃
)5#,

"

#$$ Ve#5,)'PP$5)+** $5+++%

,-

甲基糠醛
)5#,

"

#$$ Ve)5#)&+PP$5)$%% $5+++%

,-

羟甲基糠醛
)5#,

"

#$$ Ve$58#8%PP$5)$,+ $5+++$

试验方法处理后同时测定糠醛类物质的含量%结果见

表
'

&由表
'

可 知%测 得 回 收 率 范 围 在
&+5)$=

"

))%5$#=

%相对标准偏差在
)$=

以内%方法的准确度与精

密度符合检测要求)

#)

*

&

!!

以高水平加标样品溶液为考察对象%在进行加标处

理后的
$

%

#

%

*

%

&

%

)#

%

#*:

分别进样%考察方法的日内精密

度%连续
%9

进样考察日间精密度%结果见表
8

&结果表

明%方法的日内精密度和日间精密度均小于
)#=

%符合检

测的要求&

#5'

!

实际样品的测定

采用试验建立的
bA"O:"Y?-

同位素内标'气相色

谱'串联质谱法对收集到的
,#

种茶叶样品进行分析%结

果表明%大部分茶叶样品中均检出糠醛+

#-

乙酰呋喃+

,-

甲

基糠醛+

,-

羟甲基糠醛&大部分茶叶中糠醛类物质含量小

表
'

!

*

种糠醛类物质低&中&高
%

水平加标回收率及

Y(T

>/31D'

!

YD67GDF0D?/49Y(T7CC7AFCAFCAF/1?/@17L

"

.D90A./49:0

H

:1DGD1?

$

%e'

%

化合物
添加水平(

!

%

H

-

<

P)

"

平均检出水平(

!

%

H

-

<

P)

"

回收率(

=

Y(T

(

=

)$ +5*% +*5%# *5&)

糠醛
#$ )&5#& +)5*$ )5$%

,$ *'5+$ +%5&$ &5$8

)$ +5), +)5,$ )5&'

#-

乙酰呋喃
#$ )&5$$ +$5$$ #5$)

,$ *'5$+ +#5)& '5'8

)$ +5$& +$5&$ )5'+

,-

甲基糠醛
#$ )85&# &+5)$ #5)$

,$ *,5'$ +)5#$ '5*,

)$ )$5,$ )$,5$$ ,5#%

,-

羟甲基糠醛
#$ ##5%# )))5,' ,5+*

,$ ,'5,) ))%5$# #5)$

$#

安全与检测
(MR">Z UWX(["O>WSX

总第
#*8

期
"

#$##

年
,

月
"



表
8

!

*

种糠醛类物质的日内精密度和日间精密度

>/31D8

!

T0AF4/1/4990AF4/1

E

FD60?0747CC7AFCAFCAF/1

67.7A49? =

化合物 日内精密度!

%e'

" 日间精密度!

%e%

"

糠醛
#5)' ))588

#-

乙酰呋喃
$5&, )$5&)

,-

甲基糠醛
)5$& &5,'

,-

羟甲基糠醛
'5%, +5*#

表
&

!

茶叶样品中
*

种糠醛类物质的检出量分布范围

>/31D&

!

TD@D6@074/.7A4@/4990?@F03A@074F/4

H

D7CC7AF

CAFCAF/1?04@D/?/.

E

1D?

含量范围(

!

.

H

-

I

H

P)

"

糠醛(

=

#-

乙酰

呋喃

,-

甲基

糠醛

,-

羟甲基

糠醛

#

$5)$ 8% +*5# &$5& %*5'

$5)$

,

Q

,

)5#, #8 ,5& )+5# **5#

&

)5#,

( ( (

#)5#

于
$5)$.

H

(

I

H

%少部分茶叶的糠醛类物质含量分布在

$5)$

"

)5#,.

H

(

I

H

%

,-

羟甲基糠醛含量在糠醛类物质中相

对较高%部分含量超过了
)5#,.

H

(

I

H

%最高的检出值达到

了
'5**.

H

(

I

H

%为一种乌龙茶&结果表明%糠醛类物质在

茶叶中可检出%可能存在一定的安全隐患&

%

!

结论
通过对质谱参数+气相色谱条件+前处理方法的优化%

建立了一种
bA"O:"Y?-

同位素内标
-NO-V(

(

V(

法检测茶

叶中的糠醛+

#-

乙酰呋喃+

,-

甲基糠醛+

,-

羟甲基糠醛
*

种糠

醛类物质的分析方法&方法在
)5#,

"

#$$5$$

%

H

(

<

的质量

浓度范围内均呈良好的线性关系!

C

#

-

$5+++$

"$该方法

加标样品的回收率为
&+5)$=

"

))%5$#=

%准确度高&采

用该方法对收集的茶叶样品进行测定%大部分茶叶样品

中均检出糠醛+

#-

乙酰呋喃+

,-

甲基糠醛+

,-

羟甲基糠醛
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