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实验技术与方法
高效液相色谱<质谱法测定酒中甜蜜素含量的研究

肖晶!方从容!杨大进!王紫菲!刘玉洁
!国家食品安全风险评估中心"北京$!66655$

摘$要!目的$本文采用 -=0%<V*@V* 法对市售 76 种酒中甜蜜素进行测定% 方法$采用 /ZNHBQL-=0%:V X)&

%!E #59! AAh!66 AA!!9b !A$色谱柱分离!甲醇<69!e乙酸#"6 m!6$作为流动相洗脱!运用三重四极杆质量分析

器定性定量分析% 结果$该方法测定酒中甜蜜素具有良好的线性关系!测定方法检出限为 696!6 !J@AW!定量限为
6965! !J@AW!加标回收率为 b896ed!68e!精密度 H<0值为 !698ed!59!e% 76 种酒样品中!有 !7 个样品检测出

甜蜜素!含量水平为 6965b dE"! !J@AW% 结论$该方法测定酒中甜蜜素!具有较高的灵敏度和选择性!样品测定结

果表明存在乱用甜蜜素现象%
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$$甜蜜素"TKSBHAZLZWFAFQM$AKWFTTMT#$化学名为
环己基氨基磺酸钠$是食品生产中常用的合成甜味
剂$被广泛应用于各类食品’ 4X5bD6!56!!/食品添
加剂使用标准0明确规定$在蒸馏酒和发酵酒中不得
使用甜蜜素$在冷冻饮品(水果罐头(腌渍的蔬菜(腐
乳类(面包(糕点(饼干(复合调味料(饮料类(配制酒(
果冻中最大使用量为 69D8 J@UJ&在果酱(蜜饯凉果中
最大使用量为 !96 J@UJ&在凉果类(话化类(果丹"饼#
类食品中最大使用量为 E96 J@UJ’ 甜蜜素滥用现象
时有发生$如果长期过度食用甜味剂超标的食品$就
会因摄入过量而对人体造成危害’ 因此监测和评估
甜蜜素的风险十分重要’ 目前测定甜蜜素的方法$主
要有气相色谱法)! g5* (气相<质谱联用法)7 g#* (液相色
谱法)8 gb* (液相<质谱联用法)E g"* (离子色谱法)!6 g!!* (

光谱法)!5 g!#*和薄层扫描法)!8* ’ 本试验采用超高压
液相<质谱联用技术测定市售 76 种酒"白酒(黄酒和
葡萄酒#中甜蜜素的含量’ 使用该检测方法测定酒中
甜蜜素的含量更为灵敏(高效(准确’

!$材料与方法
!9!$仪器与试剂

/ZNHBQL:V -WQ?F=M?RK?AFCZM0%超高压液相色谱
仪$jHFQQ?K-WQBAF:V =QVBZ?KAFTT质 谱 仪$ /ZNHBQL
-=0%:V X)&%!E色谱柱"59! AAh!66 AA$!9b !A#&
分析天平$超声波清洗器$高纯水蒸馏器’

甜蜜素"纯度 i""96e$迪马公司#$甲醇"色谱
纯#$乙酸 "优级纯 #&实验室一级用水$电导率
"58 c#为 696! A*@A’

标准品溶液的制备%精密称取甜蜜素标准品$加水
溶解$定容$制成浓度为 ! AJ@AW甜蜜素标准溶液’
!95$色谱条件

色谱柱%/ZNHBQL-=0%:V X)& %!E " 59! AAh



高效液相色谱<质谱法测定酒中甜蜜素含量的研究!!!肖晶$等 !588$$ !

!66 AA$!9b !A#&流动相%甲醇<69!e乙酸 ""6 m
!6#&流速 6958 AW@ABC&柱温 76 c&样品室温 76 c&
总分析时间 # ABC’
!97$质谱条件

负离 子 电 喷 雾 电 离 源 ")*<#&毛 细 管 电 压
796 Un&锥孔电压 76 n&.10MCT! 和.10MCT5 分别为
!798 和 698 n&源温度 !56 c$脱溶剂温度 786 c&脱
溶剂气流量 866 0@G’ 监测离子%母离子 :"I!bE96$
子离子:"Ib"9"(:"I"89"&定量离子%:"IbE96’

5$结果与讨论
59!$液相色谱条件的优化

本试验采用色谱柱分离$考察不同比例甲醇<
水(乙腈<水(甲醇<酸水作为流动相梯度洗脱的效
果’ 结果表明$甲醇<69!e乙酸""6 m!6#作为流动
相的分离效果较好$样品分析时间仅需 # ABC’
595$质谱条件的优化

对质谱参数进行优化$通过流动注射将标准溶
液直接注射进入质谱仪$在正离子和负离子模式下
进行全扫描$结果表明$负离子")*’<#模式下$各化
合物的)V<(F* g为最高强度峰’ 在选择母离子后$
通过碰撞诱导解离 "%’2#获得各化合物的碎片信
息$并对碰撞能量等进行优化$ 当 :"I!bE96 在碰
撞能量为 5E Mn时$:"Ib"9" 和 :"I"89" 碎片离子
$$

的响应较高’ :"I!bE96 ib"9" 灵敏度高于 :"I
!bE i"89"$故选择 :"I!bE96 ib"9" 作为定量离
子$ :"I!bE i"89" 作为定性离子’

对其他质谱参数如毛细管电压(锥孔电压(源
温度(脱溶剂气温度(脱溶剂气流量(.R0MCT! 和 .1
0MCT5(碰撞梯度等条件进行优化$结果如下%毛细管
电压 796 Un$锥孔电压 76 n$.10MCT! 和 .10MCT5
分别为 !798 和 698 n$源温度 !56 c$脱溶剂温度
786 c&脱溶剂气流量 866 0@G’
597$方法参数考察

甜蜜素在 6965! d!67 !J@AW范围内具有良好
线性关系$回归方程分别为 6fg!5"#97ECgE95#65
"#f69""" !#’ 准确率试验添加了高(中(低不同水
平$测得回收率为 b896ed!68e$精密度为 !698e
d!59!e’ 方法检出限为 696!6 !J@AW$定量限为
6965! !J@AW’
59#$酒中甜蜜素的测定

采集市售 76 种酒"白酒(黄酒(葡萄酒各!6 种#
进行检测’ 吸取样品适量$加水稀释并定容 "稀释
倍数可根据实际样品的浓度调整#$混匀$经滤膜过
滤$进行仪器分析’ 在被测 76 个样品中$!7 个样品
检出甜蜜素$浓度水平为 6965b dE"! !J@AW’ 测定
结果见表 !$标准溶液和样品溶液总离子流图和提
取离子色谱图见图 !’

图 !$标准溶液和样品溶液总离子流图和提取离子色谱图
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