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实验技术与方法
食品中爱德万甜检测方法比较研究
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摘"要!目的"建立准确$适用食品中爱德万甜的检测方法并比较% 方法"研究检测食品中爱德万甜的高效液相

色谱G二级管阵列";7=)G3<3#法$高效液相色谱G荧光 ";7=)GM=3#法和液相色谱G串联质谱 "=)G*>.*>#法的准

确度和精密度!并对 $ 种方法的检出限进行比较% 结果";7=)G3<3法定量限较高"&CD N-./-#!不满足食品中爱

德万甜限量值检测需求&;7=)GM=3和 =)G*>.*> 法的定量限分别为 D&C& 和 &CD !-./-!满足食品中爱德万甜检测

需求% ;7=)GM=3和 =)G*>.*> 法在检测浓度范围内线性关系良好!在方法相应的 ! 倍定量限$# 倍定量限及常用

限量值水平下的加标回收率在 D(C&h9!&$C!h!相对标准偏差为 #C(h9,C(h% 结论";7=)GM=3和 =)G*>.*>

法准确度高$精密度好!能够满足对食品中爱德万甜快速准确的检测要求%
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作者简介!廖燕芝"女"高级工程师"研究方向为食品质量安全检

验与标准化"+GNOPQ’ X\YQcRU!#’%IWN

""#&!E 年 !& 月 $& 日"原国家卫生和计划生育 委员会发布了 #&!E 年第 D 号公告 + !, "批准了食品
添加剂新品种爱德万甜在部分食品中允许使用"
并规定了相应的最大使用量要求但未规定相应的
检测方法’ 爱德万甜#OZfOS\ON[$分子式为 8G28G
2$G#$G羟基G6G甲氧基苯基$丙基G<M(G天冬氨酰3G<G
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苯丙氨酸G!G甲酯 #)#6 ;$28#2E.;#2$ "分子量为
6E’C(#’ 爱德万甜是阿斯巴甜的衍生产品"其化
学结构同纽甜类似"但是甜度却远高于阿斯巴甜
和纽甜"相当于阿斯巴甜的 !&& 倍"蔗糖的约
#& &&&9$E &&& 倍"同时具有水溶性好(耐热温度
高(适于高温加工产品的特点 + #, ’ 澳大利亚和新
西兰食品标准局(美国食品药品管理局(日本厚生
劳动省等允许爱德万甜作为甜味剂使用"根据联
合国粮农组织.世界卫生组织食品添加剂联合专
家委员会对爱德万甜的稳定性(降解产物(毒性及
暴露风险的评估结果"该物质的每日允许摄入量
不超过 ( N-./-01"限量范围内用于食品不会构
成健康风险 + $, ’

我国尚未建立食品中爱德万甜含量的检测方
法标准"目前国内外对爱德万甜的研究主要集中
对其甜味评价和安全性能的研究 + 6G’, "对其检测研
究较少"陈建等 + E,进行了爱德万甜的液相色谱检
测方法研究"=‘等 + D, (@20<L<>;‘等 + ,,研究了食
品中爱德万甜的液相色谱G串联质谱#=)G*>.*>$
法"但其线性范围浓度较高(回收率较低(方法检
出限较高’ 本试验根据爱德万甜水溶性好的特
点"选择合适的样品前处理条件&根据爱德万甜的
分子结构及官能团特点"通过其紫外光谱图(分子
荧光光谱图及质谱图特征"对检测食品中爱德万
甜的高效液相色谱G二级管阵列 #;7=)G3<3$法(
高效液相色谱G荧光 #;7=)GM=3$法和 =)G*>.*>
法进行了研究’

!"材料与方法
!C!"主要仪器与试剂

荧光分光光度计 #MG,D"上海棱光技术有限公
司$ "液 相 色 谱 三 重 四 极 杆 串 联 质 谱 仪 #4>n
nYOS\YN<II[VV"美国 4K[eNWJPVK[e$ "高效液相色
谱仪#!#’&"配二级管阵列检测器$ (高效液相色谱
仪#!#’&"配荧光检测器$均购自美国 <-PQ[S\"电子
天平#感量为&C! N-$ "超声波清洗器"冷冻离心机
#!& &&& e.NPS$ ’

爱德万甜标准品 #)3<<G#&&&#D;" &C#( -"纯
度j,,C(h"上海安谱科学仪器有限公司$"乙腈(甲
醇(乙醇均为色谱纯" 超纯水 #*PQQgWe[纯水仪
制备$’
!C#"方法
!C#C!"样品前处理

饮料(液体调味料等液体样品%准确称取 # -样
品至 (& NQ具塞离心管中"加入约 !& NQ水"超声提
取 #& NPS"用 (&h甲醇定容至 #( NQ"’ &&& e.NPS 离

心 ( NPS"上清液经 &C6( !N滤膜过滤待测’
发酵乳或酸奶(蛋白饮料%称取 # -样品"加入

!& NQ乙醇超声提取 $& NPS"用水定容至 #( NQ"
’ &&& e.NPS离心 ( NPS"上清液经 &C6( !N滤膜过滤
待测’

蜜饯(糖果等固体%称取 # -样品"加入约 !& NQ
水"超声提取 #& NPS"用 (&h甲醇定容至 #( NQ"
’ &&& e.NPS离心 ( NPS"上清液经 &C6( !N滤膜过滤
待测’
!C#C#"标准溶液的配制

爱德万甜标准储备液%准确称取 &C!& -标准品
用甲醇充分溶解后"定容至 !&& NQ" 配制浓度为
! N-.NQ的标准储备液"6 q冷藏保存’

爱德万甜中间液%准确移取 !&C& NQ标准储备
液"用 (&h的甲醇水溶液稀释至 !&& NQ" 配制成
!C& N-.=的中间液"6 q冷藏保存’ 根据需要配制
系列标准工作溶液’
!C#C$"仪器条件
!C#C$C!";7=)G3<3法

色谱%色谱柱为 <-PQ[S\( 4)G)!D # #(& NNl
6C’ NN" ( !N$" 流 动 相% 甲 醇G&C!h甲 酸 溶 液
#6( i(("L;L$"流速 !C& NQ.NPS"柱温 $( q"进样量
#& !Q"检测波长 #&& SN’
!C#C$C#";7=)GM=3法

色谱%色谱柱为 <-PQ[S\( 4)G)!D # #(& NNl
6C’ NN" ( !N$" 流 动 相% 甲 醇G&C!h甲 酸 溶 液
#6( i(("L;L$"流速 !C& NQ.NPS"柱温 $( q"进样量
#& !Q’ 荧光检测波长%激发波长 #$& SN"发射波长
$!& SN’
!C#C$C$"=)G*>.*> 法

色谱% 色 谱 柱 为 >IP[S\PJPI;cg[eVQQ5WQZ )!D
#!&& NNl#C! NN"$C& !N$’ 流动相%甲醇G&C!h
甲酸溶液 # 6( i(("L;L$"流速 !C& NQ.NPS"柱温
$( q"进样量 (C& !Q’

质谱%电离源%电喷雾正离子模式’ 毛细管电
压 $C& /r"毛细管温度 $(& q"源温度 $&& q"鞘气
流 量 6& Oed # E &&& /7O$" 脱 溶 剂 气 !( Oed
## ’#( /7O$"爱德万甜的特征离子见表 !’

表 !"爱德万甜特征离子质谱参数
4OdQ[!"7OeON[\[eVWJ*> JWeZ[\[eNPSO\PWS WJOZfOS\ON[

化合物
保留时间
.NPS

母离子
.#,;7$

子离子
.#,;7$

锥孔电压
.[r

碰撞能量
.[r

爱德万甜 (CE6 6(,C!&$

D$C,#! E$ $(

!&!C,!! E$ #’

!,!C,’( E$ #$

#(!C,D! E$ !E



食品中爱德万甜检测方法比较研究!!!廖燕芝"等 ! ((""" !

#"结果与分析
#C!"提取溶剂的选择

根据爱德万甜溶于水和醇的特点"采用水或
乙醇作为提取溶剂"试验证明"发酵乳或酸奶(蛋
白饮料采用乙醇作为提取溶剂"其他食品采用水
作为提取溶剂’ 样品质量与提取溶剂比为 ! i(时"
超声提取 #& NPS"样品中的爱德万甜基本提取
完全’
#C#";7=)G3<3法的优化
#C#C!"色谱条件的优化

在 !,&96&& SN范围内全波长扫描爱德万甜"
根据爱德万甜紫外光谱图的最大吸收峰为 #&& SN
#紫外光谱图见图 !$ "比较二级管阵列检测器的
检测波长分别为 #&&(#!& SN仪器灵敏度和干扰’
试验表明"标准溶液浓度在 &C#9#&C& !-.NQ范围
内"#&&(#!& SN波长下线性方程#&为峰面积(.为
标准 溶 液 浓 度 $ 分 别 为% &B!&EC&,6E.( &B
6$C,$6,."说明 #&& SN比 #!& SN波长下仪器灵
敏度增加!C( 倍"噪音基本维持不变"同时后续试
验表明样品检测时 #&& SN波长并没有增加新的
干扰色谱峰&因此选择二极管阵列检测器的波长
为 #&& SN’

图 !"爱德万甜的紫外光谱图
MP-Ye[!"?rVg[I\eW-eONWJOZfOS\ON[

#C#C#"流动相的选择
比较了甲醇G水#(& i(&"L;L$(甲醇G&C!h甲酸

溶液# 6( i(("L;L$(甲醇G&C#h乙酸溶液 # 6( i(("
L;L$$ 种流动相对于样品的检测效果"发现采用甲
醇G&C!h甲酸溶液#6( i(("L;L$作为流动相"色谱峰
形较好"干扰少’ 爱德万甜标准溶液 ;7=)G3<3色
谱图见图 #’
#C$";7=)GM=3法色谱条件的优化

爱德万甜的分子具有刚性结构和平面结构的 )
电子共轭体系"推测能发生强度较高的荧光’ 经试
验确证"将爱德万甜水溶液在激发波长为 #&& 9

图 #"爱德万甜标准溶液 ;7=)G3<3色谱图
MP-Ye[#";7=)G3<3IKeWNO\W-eONWJOZfOS\ON[

6&& SN(发射波长为 #&& 9,&& SN范围内进行三维
波长扫描"得到爱德万甜的分子荧光光谱图 #见图
$$’ 从荧光光谱图看"发射波长为 $!& SN时"爱德
万甜在激发波长 #$& 9#,& SN均有较强信号’ 在
;7=)GM=3法中"选择发射波长为 $!& SN"激发光
分别为 #$&(#,& SN的荧光检测器进行比较发现"
发射波长为 $!& SN(激发波长为 #$& SN时色谱灵
敏度是发射波长为 $!& SN(激发波长为 #,& SN色
谱灵敏度的!& 倍’ 分析该原因可能是由于斯托克
位移越大"激发波长对荧光测定的干扰越小"因此
选择发射波长为 $!& SN(激发波长为 #$& SN作为
;7=)GM=3法荧光检测器的条件’ ;7=)GM=3法
色谱图见图 6’

图 $"爱德万甜的荧光光谱图
MP-Ye[$"MQYWe[VI[SI[Vg[I\eW-eONWJOZfOS\ON[

#C6"=)G*>.*> 法质谱条件的优化
用适当浓度的爱徳万甜标准溶液进样分析"选

择电喷雾离子源#+>‘$分别在正离子和负离子模式
下进行全扫描以选择适当的分子离子峰和电离方
式’ 结果表明"爱德万甜在正离子模式下的母离子
信号响应比负离子模式下的母离子信号响应强"
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图 6"爱德万甜的 ;7=)GM=3色谱图
MP-Ye[6";7=)GM=3IKeWNO\W-eONVWJOZfOS\ON[

"""

因此选择在正离子化模式下对爱德万甜进行母离
子全扫描"确定爱德万甜的分子离子 +*A;, A为
,;76(,C!"子离子扫描主要产生 ,;7#(!C,(!,!C,(
!&!C,(D$C, 等碎片离子’ 试验选取碎片离子峰丰
度较强的子离子 ,;7#(!C,(!,!C,(!&!C,(D$C, 作
为爱徳万甜的监测离子’ 采用多反应监测正离子
模式对爱德万甜的母离子和子离子的 +>‘电喷雾电
压"鞘气(辅助气(离子传输毛细管温度和碰撞能量
等质谱参数进行优化"使得爱德万甜的子离子 ,;7
#(!C,(!,!C,(!&!C,(D$C, 信号强度达到最大"从而
获得 !C#C$C$ 中的质谱条件’ 其标准品四个提取离
子流图及总离子流图见图 (’

注%<分别对应子离子 !&!C,(D$C, 提取离子流图&0分别对应子离子 #(!C,(!,!C, 提取离子流图&)为总离子流图

图 ("爱德万甜标准品离子流图
MP-Ye[("*:*IKeWNO\W-eONVWJOZfOS\ON[

#C("线性关系(检出限和定量限
根据原国家卫生和计划生育委员会发布的

#&!E 年第 D 号公告%蛋制品和果冻中爱德万甜的最
大使用量为 6&& !-./-&冷冻饮品(可可制品(巧克
力及巧克力制品(糖果及复合调味料中其最大使用
量为 (&& !-./-&茶(咖啡(植物#类$饮料中其最大
使用量为 $ &&& !-./-&固体饮料中其最大使用量为
6 &&& !-./-&发酵乳和风味发酵乳中其最大使用量
为 ’ &&& !-./-& 加工水果 中其最 大使用量为
!#& &&& !-./-&调味糖浆餐桌甜味料等按生产需要

适量使用’ 由表 # 可知"采用 ;7=)G3<3法检测爱
德万甜"其检测器灵敏度较低"方法定量限为
D&&C& !-./-"高于蛋制品(果冻(冷冻饮品(可可制
品(巧克力及巧克力制品(糖果及复合调味料的最
大使用量"不适合用于食品中爱德万甜含量的检
测’ ;7=)GM=3法检测食品中的爱德万甜灵敏度
较高"方法定量限 D&C& !-./-"基本可以满足食品
中爱德万甜含量的检测’ =)G*>.*> 法灵敏度更
高"方法定量限 &CD !-./-"适用于食品中爱德万
甜含量的检测’

表 #"$ 种检测方法的线性方程(仪器检出限(方法检出限和方法定量限
4OdQ[#"=PS[Oe[̂YO\PWS" PSV\eYN[S\Z[\[I\PWS QPNP\#‘3=$" N[\KWZ Z[\[I\PWS QPNP\#*3=$"N[\KWZ ^YOS\P\O\Pf[QPNP\#*n=$

WJ\K[$ N[\KWZV

检测方法 线性方程
线性范围
.#!-.NQ$

相关系数
仪器检出限
.# S-.NQ$

方法检出限
.#!-./-$

方法定量限
.#!-./-$

;7=)G3<3 &B!&EC&,. &C(&9#&C&& &C,,, & #&C&& #(&C&& D&&C&
;7=)GM=3 &B$!C,#(. &C&(9&C(& &C,,, , #C&& #(C&& D&C&
=)G*>.*> &B$’,$#. &C&&& &(&9&C#& &C,,D , &C&# &C#( &CD

#C’"方法的准确度和精密度
准确称取样品 #C& -"根据 50.4#E6&6!#&&D

)实验室质量控制规范 食品理化检测 * + !&, 对
;7=)GM=3和 =)G*>.*> 法进行加标回收试验验
证"加标基质为发酵乳(液体复合调味料等 D 类食

品样品"加标水平为检测方法的 ! 倍定量限(# 倍
定量限浓度及加标基质的限量值浓度’ 加标回收
试验结果见表 $’ 结果表明";7=)GM=3和 =)G
*>.*> 法在方法相应的 ! 倍定量限(# 倍定量限
及常用限量值水平下的加标回收率在 D(C&h9



食品中爱德万甜检测方法比较研究!!!廖燕芝"等 ! (E""" !

!&$C!h"相对标准偏差为 #C(h9,C(h"食品中爱
德万 甜 含 量 大 于 D& !-./-时" ;7=)GM=3 和

=)G*>.*> 法准确度和精密度均可满足准确定量
检测的要求’

表 $";7=)GM=3和 =)G*>.*> 法的加标回收率试验结果#)B’$

4OdQ[$":[IWf[eP[VOSZ e[QO\Pf[V\OSZOeZ Z[fPO\PWSVWJ;7=)GM=3OSZ ;7=)G*>.*>

样品名称 检测方法
加标量
.#!-./-$

平均测定值
.#!-./-$

平均回
收率.h

AIJ
.h 样品名称 检测方法

加标量
.#!-./-$

平均测定值
.#!-./-$

平均回
收率.h

AIJ
.h

发酵乳

液体复合调
味料

调味糖浆

蜜饯

;7=)GM=3

=)G*>.*>

;7=)GM=3

=)G*>.*>

;7=)GM=3

=)G*>.*>

;7=)GM=3

=)G*>.*>

D&C& EC# ,&C& ,C$
!’&C& !$C’ D(C’ DCE

’ &&&C& ( EE&C$ ,’C# $C’
DC& EC# ,&C& ,C$
!’C& !$C’ D(C’ DCE

’ &&&C& ’ &&,CD !&&C! 6C&
D&C& D!C& !&!C# DC!
!’&C& !’6C& !&#C( ’C$
(&&C& 6,#C& ,DC6 ’C&
DC& DC! ,$C( (CE
!’C& !’C# !&!C# (C!
(&&C& (!&C6 !&#C& #CE
DC& EC! DDCD (C’
!’C& !(C# ,(C& 6CE
(&&C& 6D’C! ,EC# $CE
DC& EC& DEC( DC,
!’C& !(C& ,!C# ’C$
(&&C& 6D,CD ,DC& (C&
DC& EC# ,&C& ’CE
!’C& !’C( !&$C! (CE

’ &&&C& ’ !&&C$ !&!CE 6C#
DC& EC( ,$CD ,C(
!’C& !$CE D(C’ DC#

’ &&&C& ’ !#,C’ !&#C# 6C!

糖果

果冻

果汁饮料

陈醋

;7=)GM=3

=)G*>.*>

;7=)GM=3

=)G*>.*>

;7=)GM=3

=)G*>.*>

;7=)GM=3

=)G*>.*>

DC& DC# !&#C( ’CE
!’C& !(C$ ,(C’ (CE
(&&C& 6DEC# ,EC6 6C’
DC& EC6 ,$C& ’CE
!’C& !6C’ ,!C# 6CE
(&&C& 6E$CE ,6C, 6C&
DC& ’CD D(C& EC&
!’C& !$CD D’C# (C,
6&&C& $(6CD DDCD $CE
DC& DC# !&#C# DC$
!’C& !(C’ ,EC( #CE
6&&C& 6!&C$ !&#C( 6C&
6C& 6C! !&#C( #C(
DC& ECD ,EC( $C&

$ &&&C& # ,6$C& ,DC! $C6
6C& $C6 D(C& ,C(
DC& EC( ,$C( EC,

$ &&&C& # DD$C# ,’C! (C(
DC& EC, ,DCD ’CE
!’C& !(C$ ,(C’ EC!
(&&C& 6(EC$ ,!C6 (C$
DC& DC! ,$C( (CE
!’C& !’C# !&!C# (C!
(&&C& (&,C( !&#C& #CE

#CE"实际样品检测
;7=)GM=3和 =)G*>.*> 法检测市售的发酵

乳(液体复合调味料(调味糖浆(蜜饯(糖果(果冻(
果汁饮料(陈醋"仅在 ! 批次的调味糖浆中检出了爱
德万甜"其检测值均为 $# &&& !-./-"其他产品中未
检出爱德万甜’

$"小结
本试验通过仪器条件的优化选择"建立了

;7=)G3<3(;7=)GM=3和 =)G*>.*> 法检测食品
中爱德万甜’ 结果表明%;7=)G3<3法灵敏度较
低"其定量限高于部分食品中爱德万甜的最大使用
量"达不到有效检测食品中爱德万甜含量的目的&
;7=)GM=3和 =)G*>.*> 法灵敏度高"可有效检测
食品中爱德万甜的含量"且在检测浓度范围内"线
性关系良好"方法准确度高(精密度好"满足对食品
中爱德万甜快速准确的检测及食品中爱德万甜安
全限量的要求"可为监管部门检测食品中爱德万甜
的含量(监督食品中爱德万甜规范使用提供技术
支撑’
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欧盟拟修订高效氯氟氰菊酯在芹菜(茴香和大米中的最大残留限量

""#&!, 年 ! 月 $ 日!欧盟食品安全局"+M><#发布消息称!拟修订高效氯氟氰菊酯"QONdZOGIcKOQW\KePS#在
芹菜$茴香和大米中的最大残留限量%

根据法规"+)#8W$,’.#&&( 第 ’ 条!>cS-[S\O)eWg 7eW\[I\PWS <5向希腊国家主管部门提交申请!要求修
订高效氯氟氰菊酯在芹菜$茴香和大米中的最大残留限量% 申请之后转至欧盟食品安全局% 经过评估!欧
盟食品安全局得出结论!使用高效氯氟氰菊酯短期和长期摄入残留物不太可能对消费者健康构成风险!但
由于缺少某些数据!提交的消费者风险评估可能需要重新考虑% 目前暂定的限量如下表%

商品 现有欧盟 *:=."N-./-# 拟议的欧盟 *:=."N-./-#

芹菜 &C&$ &C#

茴香 &C# &C$

大米 &C&!" &C#

注’*:=为最大残留水平!"表示 *:=是在量化极限"=2n#下提出的

"""来源食品伙伴网!相关链接’K\\g’..S[TV%JWWZNO\[%S[\.#&!,.&!.(&!##(%K\NQ#

.#$.

欧盟拟修订苯草醚等农药在部分食品中的最大残留限量

""#&!, 年 ! 月 #! 日!欧洲食品安全局 "+M><# 发布消息!拟修订苯草醚 "OIQWSPJ[S #$四氟醚唑
"\[\eOIWSORWQ[#$肟菌酯"\ePJQWXcV\eWdPS#和氯氨吡啶酸"ONPSWgceOQPZ#在部分食品中的最大残留限量% 部分拟
修订限量如下’

农药 食品 现有最大残留限量."N-./-# 拟议最大残留限量."N-./-#

苯草醚

四氟醚唑

肟菌酯

氯氨吡啶酸

根芹菜 &C&# &C$

日本柿子 &C&#" &C&,

亚麻籽$罂粟籽 &C&#" &C!(

家禽肉 &C&#" &C&!"

牛奶 &C&( &C&( 或 &C&!(

西蓝花 &C( 需要进一步的风险管理考虑
大麦 &C! &C!(

小米$高粱 &C&!" &C&(

小麦 &C! &C!"不变#

"""来源食品伙伴网!相关链接’K\\g’..S[TV%JWWZNO\[%S[\.#&!,.&!.(&6&!,%K\NQ#


