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摘　 要:目的 　 建立调味品中氯酸盐和高氯酸盐的超高效液相色谱三重四极杆质谱(UPLC-MS / MS)测定方法,对

市售调味品样品进行检测。 方法 　 调味品用水和酸化的乙腈溶液超声提取,提取液经石墨化炭黑柱 ( GCB) 和

Ag / H 固相萃取小柱净化,采用 UPLC-MS / MS
 

多反应监测模式测定,同位素内标校正曲线法定量。 结果 　 氯酸盐和

高氯酸盐的线性范围分别为 1 ~ 1
 

000
 

μg / L 和 0. 10 ~ 100
 

μg / L,相关系数
 

R2 ≥0. 99。 调味品中氯酸盐的检出限为

3. 0
 

μg / kg,定量限为 10. 0
 

μg / kg;高氯酸盐的检出限为 0. 3
 

μg / kg,定量限为 1. 0
 

μg / kg。 两种目标化合物在三个加

标水平下的平均回收率为
 

86. 5% ~ 113. 7%,相对标准偏差 RSD 为 1. 8% ~ 15. 3%。 122 件调味品中氯酸盐和高氯酸

盐的检出率分别是 76. 2%(93 / 122)和 93. 4%(114 / 122),最高检出浓度分别为 30. 4
 

mg / kg 和 12. 3
 

mg / kg。 结论 　
本方法灵敏度高,重现性好,适用于调味品中的氯酸盐和高氯酸盐残留的测定;调味品中高氯酸盐的污染较为普

遍,应进一步加强研究。
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Abstract:
  

Objective　 To
 

establish
 

a
 

method
  

for
 

the
 

determination
 

of
 

chlorate
 

and
 

perchlorate
 

in
 

seasoning
 

samples
 

by
 

ultra-performance
 

liquid
 

chromatography
 

tandems
 

mass
 

spectrometry
 

( UPLC-MS / MS) .
 

Methods 　 Seasoning
 

sample
 

was
 

ultrasonically
 

extracted
 

with
 

acidic
 

acetonitrile
 

solution,
 

and
 

then
 

purified
 

with
 

a
 

graphitized
 

carbon
 

black
 

( GCB)
 

cartridge
 

and
 

an
 

Ag / H
 

cartridge.
 

UPLC-MS / MS
 

analysis
 

was
 

conducted
 

under
 

multi-reaction
 

monitoring
 

mode
 

with
 

isotope-labelled
 

internal
 

standard
 

calibration
 

for
 

quantification.
 

Results　 Chlorate
 

and
 

perchlorate
 

showed
 

a
 

good
 

linearity
 

(R2 ≥0. 99)
 

in
 

the
 

range
 

of
 

1-1
 

000
 

μg / L
 

and
 

0. 1-100
 

μg / L,
 

respectively.
 

The
 

limits
 

of
 

detection
 

for
 

chlorate
 

and
 

perchlorate
 

were
 

3. 0
 

μg / kg
 

and
 

0. 3
 

μg / kg,
 

as
 

well
 

as
 

the
 

limits
 

of
 

quantification
 

were
 

10
 

μg / kg
 

and
 

1. 0
 

μg / kg,
 

respectively.
 

The
 

average
 

recoveries
 

of
 

two
 

compounds
 

in
 

seasoning
 

samples
 

at
 

three
 

spiked
 

levels
 

were
 

86. 5% -113. 7%
 

and
 

the
 

relative
 

standard
 

deviations
 

were
 

1. 8% -15. 3% .
 

The
 

detection
 

rates
 

of
 

chlorate
 

and
 

perchlorate
 

from
 

122
 

seasoning
 

samples
 

were
 

76. 2%
 

and
 

93. 4% ,
 

with
 

the
 

maximum
 

concentration
 

of
 

30. 4
 

mg / kg
 

and
 

12. 3
 

mg / kg,
 

respectively.
 

Conclusion 　 The
 

method
  

is
 

suitable
 

for
 

qualitative
 

and
 

quantitative
 

analysis
 

of
 

chlorate
 

and
 

perchlorate
 

in
 

seasoning.
 

Further
 

study
 

should
 

be
 

focused
 

on
 

the
 

perchlorate
 

in
 

seasoning
 

products
 

since
 

its
 

relative
 

prevalence
 

contamination.
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　 　 调味品是指在饮食、烹饪和食品加工中广泛应 用的,用于调和滋味和气味并具有去腥、除膻、解

腻、增香、增鲜等作用的产品 [ 1] 。 其主要功能是增

进菜品质量,满足消费者的感官需要,从而刺激食

欲。 调味品的质量安全是食品安全的重要组成部

分。 尽管调味品的绝对消费量不高,但因其在各类

产品中广泛使用,因此,调味品一旦发生品质问题

可能会波及很多食品。 如 2005 年辣椒粉“苏丹红”
事件导致了英国最大规模的食品召回,造成了巨大
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的经济损失 [ 2] 。 因此,加强调味品的安全监测具有

重要意义。
氯酸盐和高氯酸盐是一类含氯阴离子型无机

化合物。 这类物质会通过污染水源、土壤等途径影

响农产品和相关食品的安全。 高氯酸盐对人体的

主要危害是影响机体甲状腺的正常功能,抑制其对

碘离子的吸收,降低甲状腺激素和三碘甲状腺原氨

酸的合成量,
 

从而干扰甲状腺的正常代谢和发育,
导致甲状腺癌的发生 [ 3] 。 氯酸盐会损害血红细胞,

 

从而引起高铁血红蛋白症,
 

并会干扰碘的吸收代

谢,
 

危害人体健康 [ 4] 。 鉴于这些危害效应,欧盟食

品安全局( European
 

Food
 

Safety
 

Authority,
 

EFSA)对

食品中氯酸盐和高氯酸盐的健康风险进行了评估,设
定两者的每日耐受摄入量为分别为 3

 

μg / kg·BW[5] 和

0. 3
 

μg / kg · BW[6] 。 Commission
 

Regulation
 

( EU )
 

2020 / 685 规定食品中高氯酸盐的残留限量为 0. 01
~ 0. 75

 

mg / kg[ 7] ;Commission
 

Regulation
 

( EU)
 

2020 /
749 规定了果蔬等多类食品中的氯酸盐的限量为

0. 05 ~ 0. 70
 

mg / kg[ 8] 。
有关食品中氯酸盐和高氯酸盐的研究主要集

中于水果、蔬菜、谷物、饮用水等大宗农产品或制

品,调味品的报道非常有限。 贺巍巍等 [ 9] 对水果、
牛奶、谷物、动物性食品及香辛料调味品进行了检

测,值得注意的是 17 份香辛料中有 9
 

份高氯酸盐含

量超过了 1. 0
 

mg / kg,最高达 10. 30
 

mg / kg。 说明调

味品的污染水平较高,应引起重视。 可靠的检测方

法是开展检测和监测的基础和前提。 目前,食品中

氯酸 盐 和 高 氯 酸 盐 的 测 定 主 要 使 用 离 子 色 谱

法 [ 10-11] 、离子色谱-质谱法 [ 12-13] 和高效液相色谱质

谱法等 [ 14-17] 。 由于调味品种类繁多,性质各异,现

有的检测技术在用于这类样品的检测时存在覆盖

度低、重现性差等问题。 本研究采用两步固相萃取

净化结合超高效液相色谱三重四极杆质谱 ( Ultra-
performance

 

liquid
 

chromatography
 

tandems
 

mass
 

spectrometry,UPLC-MS / MS)建立了多类调味品中氯

酸盐和高氯酸盐的同时测定方法。

1　 材料与方法

1. 1　 主要仪器与试剂

UPLC 超高效液相色谱-TQ-XS 三重四极杆质谱

仪
 

(配 ESI
 

源,
 

美国沃特世公司) 、冷冻离心机(最

大转速 10
 

000
 

r / min,美国贝克曼公司) ,超声波清

洗器(上海科导公司) 。
甲醇、乙腈、甲酸均为色谱纯,超纯水 ( 电阻率

为 18. 2
 

MΩ·cm - 1 ,由 Milli-Q 超纯水系统制得) ,高
氯酸钠和氯酸钠标准品 ( 含量大于

 

99. 9%, 德国
 

Fluka
 

公 司 ) ; 高 氯 酸 盐 和 氯 酸 盐 同 位 素 内 标 液

( Cl18 O4
- 浓度 100

 

mg / L,Cl18 O3
- 浓度 100

 

mg / L,美

国剑 桥 同 位 素 实 验 室 ) ,
 

EnviCarb 石 墨 化 炭 黑

( GCB)固相萃取柱(500
 

mg,6
 

mL,德国默克公司) ,
 

Ag / H 柱(1
 

g,6
 

mL,青岛盛翰公司) 。
1. 2　 方法

1. 2. 1　 标准溶液的配制

分别称取氯酸钠 0. 128
 

g 和高氯酸钠 0. 123
 

g 用

水溶解并定容至 100
 

mL,获得氯酸根和高氯酸根浓

度分别为 1
 

mg / mL 的标准储备液。 吸取适量混合,
梯度稀释,获得混合标准使用液。 吸取 0. 5

 

mL 氯酸

盐同位素内标和 50
 

μL 高氯酸盐同位素内标,置于同

一 50
 

mL 容量瓶中,用水稀释至刻度,摇匀,制成氯酸

盐内标、高氯酸盐内标浓度分别为 1. 0、0. 1
 

μg / mL 的

混合同位素内标使用液。
1. 2. 2　 样品前处理

调味品样品称取 1
 

g(精确到 0. 01
 

g) 于 50
 

mL
离心管中,加氯酸盐和高氯酸盐混合内标使用液

200
 

μL,再加 10
 

mL 含有 0. 1% 甲酸的 50% 乙腈水

溶液, 2
 

000
 

r / min 涡 旋 混 匀 1
 

min, 超 声 提 取

30
 

min,4
 

℃
 

10
 

000
 

r / min 离心 10
 

min,上清液转移

到另一支 50
 

mL 离心管中,待净化。
GCB 柱在使用前依次用 5

 

mL
 

乙腈 5
 

mL 水活

化,抽干柱体中残留的水分,移取待净化液 6
 

mL 过

柱,弃去前 1
 

mL,收集后面的 5
 

mL 流出液,再用

Ag / H 小柱净化,流出液经 0. 22
 

μm 有机系滤膜过

滤,液相色谱-串联质谱仪测定。
 

1. 2. 3　 仪器条件

色谱柱:Waters
 

CSH
 

氟苯基柱(2. 1
 

mm×100
 

mm,
1. 7

 

μm) ;色谱柱温度:35
 

℃ ;进样体积:
 

5
 

μL;流
动相

 

A
 

为乙腈,
 

流动相
 

B
 

为
 

0. 1%甲酸溶液;梯度

洗脱程序:
 

0 ~ 4
 

min,
 

30%
 

A
 

线性升到 80%
 

A;
 

4 ~ 5
 

min,
 

80%
 

A
 

线 性 升 到
 

99%
 

A,
 

并 保 持 到

6. 5
 

min;
 

6. 5 ~ 7. 0
 

min,
 

99%
 

A
 

降到
 

30%
 

A,
 

并保

持到 8. 5
 

min,流速 0. 4
 

mL / min。
离子源: ESI- ;离子源温度: 450

 

℃ ;锥孔气流

量:
 

150
 

L / h;脱溶剂气流量:
 

1
 

000
 

L / h;扫描模式:
多反应监测( MRM) 。 具体参数件表 1。

表 1　 目标化合物质谱检测参数

Table
 

1　 Mass
 

acquisition
 

parameters
 

of
 

chlorate
 

and
 

perchlorate

化合物
母离子
/ (m / z)

子离子
/ (m / z)

锥孔电压
/ V

碰撞电压
/ V

氯酸根

高氯酸根

氯酸根内标

高氯酸根内标

83. 0 67. 0∗ 25 18
85. 0 69. 0 25 17
99. 0 83. 0∗ 20 18

101. 0 85. 0 20 17
89. 0 71. 0∗ 25 18

107. 0 89. 0∗ 20 18

注:标记∗的为定量离子

2　 结果与分析

2. 1　 仪器方法的建立和优化

采用 ESI 负离子模式测定氯酸盐和高氯酸盐,
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目前文献报道的色谱柱通常为极性 HILIC 柱,或者

是带有离子交换基团的氟苯基柱及离子交换型复

合柱 [ 18-20] 。 Acquity
 

CSH 氟苯基柱采用 BEH 亚乙基

桥杂化颗粒键合了五氟苯基,其表面带有少量正电

荷,对卤代化合物和极性化合物具有优异的选择

性,流动相中仅需加入 0. 1% 的甲酸就能使高氯酸

盐和氯酸盐在柱上得到很好的保留和分离,峰形对

称、 尖 锐 且 出 峰 时 间 较 短。 因 此, 本 试 验 选 择

Acquity
 

CSH 氟苯基柱作为分析柱。
2. 2　 前处理条件的优化

为了去除样品中的杂质,使用炖肉调料提取

液分别对比了 Waters
 

C18 ( 6
 

mL / 200
 

mg) 固相萃

取柱、Waters
 

PRiME
 

HLB( 6
 

mL / 200
 

mg)固相萃取

柱、Oasis
 

HLB ( 6
 

mL / 200
 

mg ) 固 相 萃 取 柱 和

EnviCarb 石墨化炭黑( GCB) 固相萃取柱的净化效

果。 从表观上来看,GCB 小柱的净化效果最好,其
色度去除能力显著优于其他五种小柱( 图 1) 。 进

一步考察回收率和基质效应两项指标,发现各小

柱的平均回收率均在 90% 以上,但从基质效应来

看 GCB 的效果最佳,可降至 20% 以内, GCB 较好

的净化效果可能是由于该填料具有六边形的微观

结构,对化合物表现出广谱吸附性,既可以吸附非

极性和弱极性化合物,又可以吸附极性化合物的

缘故。

图 1　 不同固相萃取小柱炖肉调料提取液的净化效果图

Figure
 

1　 Purification
 

results
 

using
 

different
 

SPE
 

cartridges
 

for
 

the
 

extraction
 

of
 

a
 

meat-stew
 

composite
 

seasoning

　 　 实验中发现在分析部分调味品,如酱油、蚝油、
椒盐时,尽管提取液经 GCB 净化后能够有效去除色

素,但是依然呈现出明显的基质抑制,且峰形会展

宽和前移。 推测是 Cl- 干扰的结果。 根据文献报

道,离子色谱测定卤酸盐时其色谱峰信号易受样品

中共存的 Cl- 影响 [ 21] 。 由于酱油中含有 5% ~ 15%
的 Cl- ,尽管提取液可对其进行 10 倍稀释,但依然有

高浓度的 Cl- ,GCB 小柱对这类强阴离子的去除效

果不明显,使得上样液中大量共存的 Cl- 影响了目

标化 合 物 的 质 谱 响 应。 为 了 证 实 这 一 点, 在

20
 

μg / L 的标准溶液中加入不同浓度的氯化钠溶

液,色谱图如图 2 所示,可以看到当进样体系中氯化

钠的 浓 度 为 0. 05% 时, 样 品 中 的 氯 酸 盐 ( RT
 

2. 88
 

min)的基质抑制达到了 52. 3%;氯化钠的浓度

为 0. 1%时,氯酸盐的色谱峰前伸明显,高氯酸盐的

基质抑制约为 28. 4%;氯化钠的浓度达到 0. 2%时,
高氯酸盐的色谱峰也出现了前伸的肩峰。 氯化钠

进一步增加到 0. 5% 时,两目标化合物的基质抑制

均在 65%以上,氯酸盐甚至达到了 85. 5%。 因此,
要想改善这种现象,实现对高盐调味品的准确定

量,必须去除样品中的 Cl- 。
　 　 比较了 Ag 柱和 Ag / H 复合柱的除氯效果 ( 图

3) ,发现对酱油样品,两小柱均能达到较好的效果,
但是对于基体更为复杂的蚝油样品来说,Ag / H 复

合柱处理明显优于 Ag 柱。 Ag / H 型小柱的填料中

图 2　 NaCl 浓度对目标化合物色谱行为的影响

Figure
 

2　 LC-MS / MS
 

chromatograms
 

of
 

chlorate
 

and
 

perchlorate
 

in
 

different
 

levels
 

of
 

NaCl
 

solution

也包含有氢 H + 型的强酸型聚苯乙烯型的阳离子交

换树脂。 该树脂对多价阳离子如过渡金属离子和

钙离子 Ca2+ 具有很好的选择。 这种复合柱的设计目

的就是为了从样品基体中除去较高浓度的碱土金

属和过渡金属离子、中和强碱性样品溶液。 在该复

合柱的结构中,H 树脂被放在两层结构中的下层,该
层树脂可除去样品基体中的可溶性 Ag+ 离子和其他

阳离子。 Ag / H 型离子色谱预处理柱可用来生产沉

淀的方式从样品溶液中去除 Cl- 、Br- 、I- 、CN - 、SCN -

等阴离子。 因此,对于调味品样品,我们统一使用



—800　　 —
中国食品卫生杂志

CHINESE
 

JOURNAL
 

OF
 

FOOD
 

HYGIENE 2021 年第 33 卷第 6 期

图 3　 不同小柱净化后酱油和蚝油样品的 LC-MS / MS 谱图

Figure
 

3　 LC-MS / MS
 

chromatograms
 

of
 

chlorate
 

and
 

perchlorate
 

in
 

soy
 

sauce
 

and
 

oyster
 

sauce
 

purified
 

by
 

different
 

cartridges

在 GCB 和 Ag / H 小柱后做两步固相萃取净化。

2. 3　 方法确证

配制高氯酸盐浓度为 0. 1 ~ 100. 0
 

μg / L、氯酸盐

浓度为 1 ~ 1
 

000
 

μg / L 的标准工作液,其中氯酸盐同

位素内标溶液浓度为 20. 0
 

μg / L、高氯酸盐同位素

内标溶液浓度为 2. 0
 

μg / L。 采用 UPLC-MS-MS 进

行数据采集,结果表明氯酸盐和高氯酸盐分别在

0. 1 ~ 100. 0
 

μg / L
 

和 1 ~ 1
 

000
 

μg / L
 

范围内线性良

好,相关系数 ( r) > 0. 995。 将标准溶液使用基质溶

液进行逐级稀释,以 3 倍信噪比的色谱峰对应的浓

度计算,调味品中高氯酸盐和氯酸盐的检出限分别

为 0. 3
 

μg / kg 和 3
 

μg / kg。 以 10 倍信噪比的色谱峰

对应的浓度计算,高氯酸盐和氯酸盐的定量限分别

为 1. 0
 

μg / kg 和 10. 0
 

μg / kg。
实验中选用了 5 种不同的调味品,分别为酱油、

醋、胡椒粉、脆皮炸鸡粉和味精。 氯酸盐的加标浓

度为 LOQ 的 1、2 和 10 倍,由于样品中含有一定量

的高氯酸盐,故酱油、醋和味精的加标浓度水平为

10、20
 

和 100
 

μg / kg,胡椒粉和脆皮炸鸡粉中的加标

浓度为 2、5
 

和 10
 

μg / kg,每个浓度水平设定 6 个平

行。 精密度用相对标准偏差( RSD)表示。 由表 2 可

知,氯酸盐盐和高氯酸盐在 5 种调味品中的平均加

标回收率为 86. 5% ~ 113. 7%, 精 密 度 为 1. 8% ~
15. 3%。 方法确证的各项指标均满足食品中痕量污

染物检测的要求。

表 2　 调味品中氯酸盐和高氯酸盐的回收率和精密度(n = 6)
Table

 

2　 Recovery
 

and
 

precision
 

of
 

chlorate
 

and
 

perchlorate
 

in
 

seasoning
 

samples
 

(n = 6)

样品名称
氯酸盐 高氯酸盐

添加水平 / ( μg / kg) 平均回收率 / % RSD / % 添加水平 / ( μg / kg) 平均回收率 / % RSD / %

酱油

醋

胡椒粉

脆皮炸鸡粉

味精

10 96. 0 10. 4 10 104. 9 4. 6
20 107. 7 6. 9 20 110. 3 5. 3

100 112. 3 4. 0 100 91. 3 4. 3
10 104. 0 8. 6 10 88. 2 10. 7
20 113. 3 14. 4 20 103. 3 3. 5

100 98. 0 15. 3 100 94. 0 1. 8
10 108. 7 4. 3 2 91. 6 10. 7
20 90. 6 4. 2 5 88. 5 2. 5

100 102. 4 6. 8 10 108. 5 6. 4
10 97. 8 4. 3 2 88. 7 10. 1
20 104. 3 4. 5 5 88. 1 4. 7

100 90. 1 7. 8 10 113. 7 3. 9
10 86. 5 11. 2 2 89. 5 8. 4
20 95. 6 5. 8 5 92. 3 7. 9

100 94. 3 8. 6 10 105. 6 6. 8

2. 4　 样品测定

参考 《 GB / T
 

20903—2007
 

调味品分类》 [ 1] ,在

北京市内大型超市和市场购买了 122 份调味品样

品,包括酱油 11 份、蚝油和鲍汁 5 份、醋 13 份、酱和

腐乳 11 份、料酒 5 份、香辛料 50 份、味精 5 份、其他

复合调味料 22 份。 采用本文建立的方法对其进行

检测,结果如表 3 所示。 11 份酱油中有 7 件检出了

氯酸盐,含量范围为 < LOD ~ 17. 1
 

mg / kg,最大值来

自一份老抽酱油;尽管高氯酸盐的检出率为 100%
(11 / 11) ,但最大浓度仅为 0. 213

 

mg / kg。 对于醋类

样品,氯酸盐和高氯酸盐的检出率分别为 92. 3%
(12 / 13 ) 和 100% ( 13 / 13 ) , 最 大 浓 度 分 别 为

2. 34
 

mg / kg 和 4. 09
 

mg / kg,浓度次高的氯酸盐为

0. 133
 

mg / kg,其余样品均不高于 0. 10
 

mg / kg。 酱和
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腐乳样品中两种目标物检出率均为 100% ( 11 / 11) ,
含量在 0. 5

 

mg / kg 以下。 5 份蚝油和鲍汁中,有 1 份

蚝油的氯酸盐浓度达到了 7. 57
 

mg / kg,其余浓度值

均低于 0. 3
 

mg / kg,高氯酸盐的平均值和中位值均

低于氯酸盐。 料酒和味精中分别有 4 份检出了氯酸

盐,两类样品全部检出高氯酸盐,检出浓度均低于

0. 6
 

mg / kg。 50 份辛香剂中有 37 份检出了氯酸盐,
46 份检出了高氯酸盐,两目标物的最大值分别来自

1 份辣酱粉和 1 份麻椒样品,浓度值为 30. 4
 

mg / kg
和 12. 3

 

mg / kg。 22 份其他类调料包括韩式烤肉调

料、香酥炸鸡配料、五香炸鸡配料、炖卤鱼调料、烧

烤料、十三香等复合干调味料,其中 14 份样品检出

了氯酸盐,18 份检出了高氯酸盐,其平均值分别为

0. 123
 

mg / kg 和 0. 245
 

mg / kg, 中 位 值 分 别 为

0. 090
 

mg / kg 和 0. 042
 

mg / kg。 总体看来,高氯酸盐

的检出率高于氯酸盐,说明调味品中高氯酸盐的污

染相对更为普遍。 欧盟规定干草药中高氯酸盐的

限量为 0. 5
 

mg / kg,若调味品以此为限值,则有 22 份

样品超标,其中 16 份是香辛料。
以往的研究对于调味品中氯酸盐和高氯酸盐

的关注较少。 贺巍巍等 [ 9] 发现 17 份香辛料中有

9
 

份花椒样品的高氯酸盐含量超过了 1. 0
 

mg / kg,最
高为 10. 3

 

mg / kg。 本研究的结果与其类似,9 份花

椒样品中有 8 份的检出浓度在 1
 

mg / kg 以上,最高

为 12. 3
 

mg / kg。 香辛料高氯酸盐的检出水平高于

其他类调料。
 

在 EFSA 的评估报告中,蔬菜、水果、
牛奶、大米、 面粉中高氯酸盐的加权平均浓度为

0. 5 ~ 111
 

μg / kg[ 6] ,相比之下,本研究测定的调味品

中高氯酸盐的含量处于较高水平。 由于调味品在

整个食品行业中的使用非常广泛,加之传统中式烹

调使用的调味品较多,因此,这类产品中氯酸盐和

高氯酸盐的污染应引起进一步重视。

表 3　 调味品中氯酸盐和高氯酸盐的检出情况

Table
 

3　 Occurrence
 

of
 

chlorate
 

and
 

perchlorate
 

in
 

seasoning
 

samples

调味品种类 化合物名称
检出
个数

检出率
/ %

最大值
/ ( mg / kg)

最小值
/ ( mg / kg)

平均值
/ ( mg / kg)

中位值
/ ( mg / kg)

酱油( n = 11)

醋( n = 13)

酱和腐乳( n = 11)

蚝油和鲍汁( n = 5)

料酒( n = 5)

味精( n = 5)

香辛料( n = 50)

复合调味料( n = 22)

氯酸盐 7 63. 6 17. 10 <LOD 1. 71 0. 025
高氯酸盐 11 100 0. 213 0. 018 0. 071 0. 027
氯酸盐 12 92. 3 2. 34 <LOD 0. 204 0. 022
高氯酸盐 13 100 4. 09 0. 013 0. 365 0. 062
氯酸盐 11 100 0. 476 0. 039 0. 148 0. 106
高氯酸盐 11 100 0. 033 0. 011 0. 017 0. 013
氯酸盐 4 80 7. 572 <LOD 1. 592 0. 145
高氯酸盐 5 100 0. 057 0. 021 0. 030 0. 024
氯酸盐 4 80 0. 060 <LOD 0. 026 0. 022
高氯酸盐 5 100 0. 043 0. 026 0. 031 0. 030
氯酸盐 4 80 0. 559 <LOD 0. 219 0. 163
高氯酸盐 5 100 0. 136 0. 032 0. 088 0. 084
氯酸盐 37 74 30. 40 <LOD 0. 903 0. 052
高氯酸盐 46 92 12. 30 <LOD 1. 47 0. 148
氯酸盐 14 63. 6 0. 327 <LOD 0. 123 0. 090
高氯酸盐 18 81. 8 0. 680 <LOD 0. 245 0. 042

3　 小结

本文以调味品中氯酸盐和高氯酸盐为研究对

象,在建立高效液相色谱串联质谱分析方法的基础

上,对调味品中目标化合物的提取和净化条件进行

了优化,最终选用 0. 1% 甲酸水和乙腈溶液进行提

取,GCB 固相萃取小柱去除样品的色素和亲脂性有

机物,Ag / H 固相萃取小柱去除高浓度的盐,同位素

内标法定量。 方法的灵敏度、检出限、回收率、精密

度等指标均满足食品中污染物残留检测的要求。
对市售的 122 件调味品样品进行了分析,发现酱油

和香辛料中氯酸盐含量较高,整体上高氯酸盐的污

染较重。 为保护消费者健康,有必要开展调味品中

氯酸盐和高氯酸盐的来源解析、迁移转化、污染控

制等研究,为食品污染的风险评估和风险削减提供

技术支持。
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·公告·

关于食叶草等 15 种“三新食品”的公告
2021 年 　 第 9 号

　 　 根据《食品安全法》规定,审评机构组织专家对食叶草新食品原料、蛋白酶等 9 种食品添加剂新品种、N,
N-二甲基-N-2-丙烯基-2-丙烯-1-氯化胺(1 ∶1)与 2-丙烯酰胺脱羧基盐酸盐的共聚物等 5 种食品相关产品新

品种的安全性评估材料审查并通过。
特此公告。
附件:食叶草等 15 种“三新食品”公告文本

国家卫生健康委

2021 年 10 月 13 日

相关链接:解读《关于食叶草等 15 种“三新食品”的公告》(2021 年第 9 号)
食品安全标准与监测评估司

二〇二一年十月二十二日

(相关链接:http: / / www. nhc. gov. cn / sps / s7892 / 202110 / 0c1d177c19384989acfd24a37a8b8692. shtml)


