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爆米花中双乙酰含量检测方法的建立及应用
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摘$要!目的$建立及优化爆米花中双乙酰含量的测定方法!并对潍坊地区市售爆米花中双乙酰含量进行检测"

方法$从爆米花预处理方法#料液比#蒸馏提取时间#显色时间及最佳检测波长等方面!建立并优化爆米花中双乙

酰含量的检测方法!运用所建立的方法对 / 种市售爆米花中双乙酰含量进行测定" 结果$通过优化得到最佳提取

工艺为’爆米花样品粉碎目数 ,& 目!料液比 ’l+!蒸馏提取时间 %& M<>!显色时间 !& M<>!最佳检测波长 %%+ >M!利

用该方法测定 / 种市售爆米花中双乙酰的含量分别为 "0’+#’&0.+#+0&+#"0+&#"0,&#/0!+ MO1LO" 结论$试验建立

的双乙酰含量的测定方法简单易行!有良好的回归性和可再现性!方法检出限为 &0&/. " &O1[" 试验测得的潍坊

地区 / 种市售爆米花中双乙酰含量均在美国香料和香精制造者协会+GUT),规定范围内"
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=?K@FSD<@> KSE4DF=CK4=> 4@>H<D<@> REFE@SD<M<WEH D@EKD=?C<K6 D6EMED6@H 5@FD6EHEDEFM<>=D<@> @5H<=4EDJC4@>DE>D<>



!%+/$$ !
中国食品卫生杂志

(8Y9UIU;ZV*9)[ZGGZZ\8]:YU9U !&’/ 年第 !. 卷第 % 期

S@S4@F>3\<=4EDJC4@>DE>D@5/ L<>HK@5S@S4@F>KR=KHEDEFM<>EH R<D6 D6EMED6@H391(;<*($P6E@SD<MBM ÊDF=4D<@>

4@>H<D<@>K@5H<=4EDJC4@>DE>D<> S@S4@F> REFE,& MEK6EKM=DEF<=COF=>BC=F<DJ" ’ l+ M=DEF<EC-C<dB<H F=D<@" %& M<> ÊDF=4D<@>
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$$双乙酰 # !"%-?BD=>EH<@>E"(,8/Z! $又称二乙
酰,!"%-丁二酮"是一种黄色至浅绿色且具有强烈
奶油香味的食用香料"过去常被认为是一种安全
的食品添加剂"主要用作人造奶油,糖果的增香
剂,明胶的硬化剂等 )’-+* + 目前市售爆米花为改善
口感"均会添加含双乙酰的人造奶油"已有资料显
示"经常食用爆米花会损伤肺,脑器官 )/* + 近年
来"食品中双乙酰的安全性问题已引起了国内外
的广泛关注 )"-.* "但目前国内对于双乙酰作为食品
添加剂的安全性研究相对较少"关于双乙酰对人
体的致病机制尚未清楚+ 随着消费水平的提高和
生活方式的改变"奶油类爆米花的消费量呈每年
递增趋势"因此对于爆米花中双乙酰的含量监控
十分重要+ 目前已有的双乙酰检测方法有紫外分
光光度法,荧光分光光度法,高效液相色谱法,气
相色谱法,极谱法,肌酸比色法及化学发光法等+
其中紫外分光光度法简单易行"成本低廉"适合于
双乙酰含量的实时监测"但此法多针对啤酒等液
体样品+ 我国国标 :N1P,#!.!!&&.’啤酒分析方
法( )#*对啤酒中双乙酰含量的测定采用了改进的
邻苯二胺比色法"该方法是否适用于爆米花中双
乙酰的检测"有待考究+ 本研究以啤酒样品中改
进的邻苯二胺比色法作参照"拟建立适合于爆米
花中双乙酰含量的测定方法并对潍坊地区爆米花
中双乙酰含量进行测定"以期为监测爆米花中双
乙酰含量提供技术支持"为消费者进行爆米花的
选购提供借鉴与指导+

’$材料与方法
’0’$材料
’0’0’$样品来源

市售爆米花分别购自潍坊市某影院!,某影院
",某商场,某超市,某地下商场,市郊某集市+
’0’0!$主要仪器与试剂

双乙酰蒸馏器#郑州市兴华玻璃仪器厂$,紫外
分光光度计,US@46 超微量微孔板分光光度计,粉碎
机&邻苯二胺#北京索莱宝试剂有限公司$,双乙酰
#美国 I<OM=$,有机硅消泡剂#江苏腾达助剂有限公
司$,盐酸#)*$+

’0!$方法
’0!0’$溶液配制

双乙酰标准溶液%取 ’& &C双乙酰标准品
#&0#.’ O1MC$"加蒸馏水梯度稀释至 &0#.’ MO1[+
邻苯二胺溶液%准确称取 &0+ O邻苯二胺晶体"放入
烧杯中"加入少量 , M@C1[的盐酸完全溶解"将溶液
倒入 +& MC容量瓶中"洗涤玻璃棒与烧杯三次"并将
洗涤液倒入容量瓶中"加 , M@C1[盐酸至刻度线+
’0!0!$吸收光谱扫描

将双乙酰标准品及样品馏出液分别与邻苯二
胺反应后产物#!"%-二甲基喹喔啉$在 %&& h+&& >M
波长下进行扫描"确定最佳检测波长+
’0!0%$标准曲线的制作

用已配制的 #0.’ MO1[双乙酰标准溶液"按表
’ 所示配制成 &0/.", ’0%",, !0&/’, !0",., %0,%+
MO1[的双乙酰溶液"在 %%+ >M处测定其 Z\值+
以双乙酰浓度为横坐标"Z\值为纵坐标"制作双乙
酰标准曲线+

表 ’$双乙酰标准溶液配置表

P=?CE’$\<=4EDJCKD=>H=FH K@CBD<@> 4@>5<OBF=D<@> D=?CE
试剂 ’ ! % , + /

双乙酰标准液1&C & %+& "&& ’ &+& ’ ,&& ’ "+&

蒸馏水1MC +0& ,0/+ ,0%& %0#+ %0/& %0!+
’& O1[邻苯二胺1MC &0!+ &0!+ &0!+ &0!+ &0!+ &0!+

暗处放置 !& M<>
, M@C1[盐酸1MC ’0&& ’0&& ’0&& ’0&& ’0&& ’0&&

’0!0,$爆米花双乙酰含量检测流程
爆米花粉碎’过筛’浸泡’蒸馏’取馏出液

+0& MC加入邻苯二胺 &0+ MC’加入盐酸 ’0& MC’紫
外分光光度法测定双乙酰含量+
’0!0+$单因素试验

以样品粉碎至 ’, 目"浸泡 %& M<>"料液比
’l%"蒸馏时间 !& M<>"显色时间 ’& M<> 为初始条
件"对影响爆米花中双乙酰提取因素粉碎目数,浸
泡时间,料液比,蒸馏时间,显色时间进行单因素
检测+
’0!0/$加标回收试验

根据其中一份样品所测得的双乙酰含量"量取
其含量的 !&‘标准溶液"加入到爆米花中"以最佳
方式进行蒸馏"测定加标后的馏出液中双乙酰含
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量"计算加标回收率+
’0!0"$精确度 )’&*和检出限 )’’*

分别取同种样品 / 次蒸馏所得的馏出液"利用
邻苯二胺比色法测定 Z\值"并代入标准曲线计算
双乙酰含量"计算 / 组数据的标准差得到精确度+

根据特殊仪器检出限的规定"分光光度法中是
以扣除空白值后的与 &0&’ 吸光度相对应的浓度值
作为方法检出限+

!$结果与分析
!0’$检测波长的确定

将馏出液与邻苯二胺的反应产物进行波长扫
描"结果如图 ’ 所示"发现反应产物最佳检测波长为
%%+ >M"可排除馏出液中其他物质的干扰"因此可以
选择 %%+ >M作为测定双乙酰与邻苯二胺反应产物
Z\值的波长+

图 ’$双乙酰反应物吸收峰检测
G<OBFE’$\EDE4D<@> @5H<=4EDJCFE=4D=>D=?K@FSD<@> SE=L

!0!$标准曲线
以双乙酰浓度为横坐标"混合物吸光度为纵坐

标"在 %%+ >M检测波长下得到双乙酰标准曲线如图
! 所示"在 &0/." h%0,%+ MO1[呈线性相关关系"线
性方程为%-a&0&"++Iq&0&&+"#(! a&0##, #$+

图 !$双乙酰标准曲线#%%+ >M$

G<OBFE!$ID=>H=FH 4BFQE@5H<=4EDJC

!0%$考察单因素的影响
粉碎目数%利用粉碎机将爆米花粉碎为 ’,,,&

目及不粉碎"分别进行蒸馏"测定馏出液与邻苯二
胺反应产物的 Z\值"得出双乙酰的含量+ 结果显
示从不粉碎到 ’, 目之间含量有所增加但并不明显"
在粉碎至 ,& 目之后"含量可能继续增加"但考虑样

品过于粘滞会影响双乙酰的释放"故将粉碎目数定
为 ,& 目+

浸泡时间%将样品分别浸泡 &,’,!,%,,,+ 6"蒸馏
提取 !& M<>"测得每组馏出液与邻苯二胺反应产物的
吸光度+ 由于蒸馏时间较长"爆米花在此过程中已充
分浸泡"故浸泡时间对双乙酰含量无明显影响+

料液比%将 ,& 目的样品分成 + 等份"依次加入
不同体积蒸馏水"使料液比分别为 ’l%,’l,,’l+,
’l/,’l""分别测得馏出液与邻苯二胺反应产物的
Z\值"结果如图 % 所示+ 由此可看出随着蒸馏水
添加量的增加双乙酰含量逐渐增加"在达到 ’l+之
后"双乙酰含量不再明显增加+ 为节约成本及缩短
操作时间"故将料液比定为 ’l++

图 %$料液比与双乙酰含量关系#%%+ >M$

G<OBFE%$*EC=D<@>K6<S ?EDREE> M=DEF<=C-R=DEFF=D<@

=>H H<=4EDJC4@>DE>D

蒸馏时间%在第一滴馏出液流出时开始计时"
并分部收集馏出液"外加冰水冷浴"每管收集 ’&
M<>"测定各管中双乙酰含量"结果如图 , 所示+ 由
图可见"随着蒸馏时间的延长"双乙酰的馏出量逐
渐减少"当蒸馏时间达到 %& M<> 后"几乎无双乙酰
被蒸出+ 综合考虑试验操作时间及对未加工玉米
的检测结果"故将蒸馏时间定为 %& M<>+

图 ,$蒸馏时间与双乙酰含量关系
G<OBFE,$*EC=D<@>K6<S ?EDREE> H<KD<CC=D<@> D<ME=>H

H<=4EDJC4@>DE>D

显色时间%通过测定馏出液与邻苯二胺反应产
物在不同显色时间条件下的 Z\值"结果显示"在室
温,暗处条件下反应 ’& M<> 后测定值偏低"!& h
,& M<>范围内无明显变化"建议将显色时间定为
!& M<>"以缩短试验操作时间+

综上所述"爆米花中双乙酰含量检测的最佳方

法为%爆米花样品粉碎目数 ,& 目"现泡现用"料液比
’l+"蒸馏提取 %& M<>"显色 !& M<>"最佳检测波长为
%%+ >M+
!0,$加标回收试验

加标前爆米花中双乙酰含量为 "0’+ MO1LO"加



!%+.$$ !
中国食品卫生杂志

(8Y9UIU;ZV*9)[ZGGZZ\8]:YU9U !&’/ 年第 !. 卷第 % 期

标后双乙酰含量测定值为 .0++ MO1LO"通过加标回
收率计算公式得回收率为 #"0#‘"馏出液双乙酰回
收率较高"能满足试验精确度要求+
!0+$精确度检测

精确度是指对同一试验过程实施多次后所得
到的数据之间的一致性程度"是一个试验的重要指
标+ 通过对同种爆米花样品进行的多次测定 # * a
/$"按照公式计算测定结果的平均偏差,标准偏差,
相对标准偏差"考察方法的精确度+ 从表 ! 可以看
出"样品的相对标准偏差在 %‘以内"表明该方法有
较高的重现性"精确度较高+

表 !$精密度试验测定结果

P=?CE!$*EKBCD@5SFE4<K<@> ÊSEF<ME>D

样品
编号

Z\值
测定结果
1#MO1LO$

平均
偏差

标准
偏差

相对标准
偏差1‘

)’ &0’’! /0/#
)! &0’’’ /0/%
)% &0’’/ /0#,
), &0’’& /0+/
)+ &0’’+ /0..
)/ &0’’! /0/#

&0’! &0’%/ ’0’%

!0/$方法检出限的确定
配制浓度为 &0&/. MO1[的标准溶液"多次测定

其与邻苯二胺反应后产物的吸光度"测定值为
&0&’%, &0&’’, &0&&#, &0&’’, &0&’’, &0&&#, &0&’&+
吸光度接近 &0&’"可以此浓度作为本试验的方法检
出限+
!0"$市售爆米花双乙酰含量检测

按照本试验所建立的爆米花中双乙酰含量检
测的最佳方法"课题组对前期收集到的 / 种市售爆
米花样品中的双乙酰含量进行了检测"结果见表 %+
结果显示 / 种样品的双乙酰含量在 +0&+ h’&0.+
MO1LO之间"均在美国香料和香精制造者协会
#GUT)$规定范围内"且处于相对较低水平+

表 %$市售爆米花中双乙酰含量检测#(Ii."* a%$

P=?CE%$\EDE4D<@> @5H<=4EDJC4@>DE>D<> S@S4@F>
样品编号 含量1#MO1LO$

某地下商场 "0’+ i&0!+

某商场 ’&0.+ i&0%+

某超市 +0&+ i&0!&

某影院! "0+& i&0’+

某影院" "0,& i&0/&

市郊某集市 /0!+ i&0&!+

%$讨论
双乙酰作为一种重要的合成风味物质"广泛应用

于奶油味微波爆米花,巧克力,糖果,焙烤食品等的生
产+ 虽然双乙酰被美国食品药品管理局#G\)$列为
一般认为安全级#:*)I 级$"但其安全性已引起了各

方面的广泛关注+ 根据国内外资料显示"长期接触双
乙酰会导致或加重呼吸系统疾病的发生和发展"如导
致闭塞性细支气管炎,加重囊性纤维化,诱导氧化应
激等毒性作用)’!* + 双乙酰引起的闭塞性细支气管炎
又被称为-爆米花肺. )’%* "患者会出现呼吸困难"咳
嗽"肺组织纤维化"基本功能丧失甚至死亡等临床表
现)’,* + 此外双乙酰可以激活囊性纤维化患者肺部常
见菌群#铜绿假单胞菌$对肺部的损伤作用"导致肺
纤维化和肺功能丧失)’+-’/* "甚至还可以使人体产生过
量活性氧"加快机体衰老+ 鉴于过量摄入双乙酰会对
人体造成的上述严重危害及爆米花销售量的增加"其
含量监控十分重要"为此本课题组开展此课题来进行
相关研究+

目前邻苯二胺比色法多应用于啤酒,葡萄酒等
液体样品中双乙酰含量的测定"此法对固体物质中
双乙酰含量的检测尚未见相关报道+ 本试验在建
立优化爆米花中双乙酰含量的测定方法中发现双
乙酰含量的测定主要取决于蒸馏时间的长短,料液
比及显色反应时间+ 目前"啤酒体系中双乙酰含量
测定的蒸馏时间为 % h+ M<>"而此时间并不适用于
爆米花+ 通过对多组样品进行蒸馏操作发现在达
到 %& M<> 时才能将绝大部分双乙酰蒸馏出来"同时
试验也发现 %& M<> 后仍有少量双乙酰的馏出"结合
对未添加奶油的玉米进行相同处理的检测结果#见
图 ,$及参考相关文献后"证实此时的双乙酰主要来
自玉米中脂质氧化及糖类的分解 )’!"’"-’#* "故将蒸馏
时间定为 %& M<> 即可满足试验要求+ 蒸馏时料液
比应达到 ’l+"料液比过低会导致双乙酰蒸馏效率
下降"以致双乙酰馏出量过少&而过高的料液比也
无益于双乙酰的蒸馏提取+ 显色反应时间至少达
到 !& M<>"否则会使结果偏低+ 由于双乙酰主要附
着于爆米花表面"因此爆米花的粉碎目数及浸泡时
间对其含量的测定影响不大+

综上所述"本研究所建立的爆米花双乙酰检测
方法简单易行"成本低廉"此外本试验应用邻苯二
胺比色法测定双乙酰与邻苯二胺反应产物的吸光
度"然后采用标准曲线取代啤酒中经验值法求出双
乙酰的含量浓度"此法使结果精确度较高 )!&-!%* +
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总局办公厅关于经营者经营芽苗类蔬菜中含 /-苄基腺嘌呤等
物质处置有关问题的复函
食药监办食监二函$!&’/%’,, 号

福建省食品药品监督管理局’
你局)关于如何处置经营者经营芽苗类蔬菜中含 /-苄基腺嘌呤等物质的请示* +闽食药监食流-!&’/.,

号,收悉" 经商农业部门!现函复如下’
一#)关于豆芽生产过程中禁止使用 /-苄基腺嘌呤等物质的公告* +食品药品监管总局#农业部#国家卫

生计生委公告 !&’+ 年第 ’’ 号,+以下简称)公告*,现行有效!应当继续严格执行"
二#)绿色食品芽苗类蔬菜*+9]1P’%!+(!&’+,为农业部发布的标准" 农业部认为!)公告*规定豆芽

生产者不得在豆芽生产过程中使用 /-苄基腺嘌呤!豆芽经营者不得经营含有 /-苄基腺嘌呤的豆芽" 在修订
)绿色食品芽苗类蔬菜*时!为落实)公告*规定!增加了绿色食品芽苗类蔬菜中 /-苄基腺嘌呤的限量指标!参
照)食品中 /-苄基腺嘌呤的测定高效液相色谱法*+:N1P!%%.’(!&&#,定量检出限 &0&! MO1LO!规定了绿色
食品芽苗类产品中的 /-苄基腺嘌呤限量值为 &0&! MO1LO!与)公告*要求一致!目的是防止非法添加"

食品药品监管总局办公厅

二〇一六年三月四日
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