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高效液相色谱法测定凉皮中的脱氢乙酸 

王  艳* 

(厦门华厦学院, 厦门  361024) 

摘  要: 目的  建立凉皮中脱氢乙酸含量的高效液相色谱测定方法。方法  样品用水提取, 经过 0.45 μm微孔

过滤膜过滤后进样分析。色谱柱: CNW® Athena C18-WP色谱柱(250 mm×4.6 mm, 5 μm); 流动相: 10 mmol/L乙

酸铵水溶液(90%), 甲醇(10%); 洗脱方式: 等度; 检测器波长: 230 nm; 流速: 1.0 mL/min; 柱温: 室温; 进样量: 

3.0 μL; 采用色谱峰保留时间定性, 外标法峰面积定量。结果  脱氢乙酸平均回收率 98.9%~100%, 相对标准偏

差 0.730%~1.810%, 在 1.0～50.0 μg/mL范围内线性良好, 相关系数 0.9994, 定量限 10.0 mg/kg。结论  该方法

具有样品预处理简单, 分析速度快, 灵敏度高的特点。针对厦门市流通领域中的样品实际检测, 发现流动摊贩

所售凉皮制品中脱氢乙酸含量多数超过 1000 mg/kg的限量规定。 
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Determination of dehydroacetic acid in Liangpi (cold noodles) by high 
performance liquid chromatography 

WANG Yan* 

(Xiamen Huaxia University, Xiamen 361024, China) 

ABSTRACT: Objective  To establish a high performance liquid chromatography (HPLC) method for 

determination of dehydroacetic acid in Liangpi (cold noodles). Methods  Pure water was used to extract 

sample and 0.45 μm microfiltration membrane was used to filter. Column: CNW C18 column (250 mm× 4.6 mm, 

5 μm); 10 mmol/L ammonium acetate solute (90%) and methanol (10%) were used as mobile phase; Elution 

mode: isocratic, the detection wavelength was 230 nm with 1.0 mL/min as flow rate, column temperature was 

room temperature with 3.0 μL injection volume, the results were used to determine by external standard method. 

Results  The analytical results showed that the recoveries of dehydroacetic acid in Liangpi were in ranged of 

98.9% to 100%, and the relative standard deviation was 0.730%~1.810%. It showed a good linearity in 

1.0~50.0 μg/mL with the correlation coefficients (r2) of 0.9994, the limit of quantity (LOQ) of the method was 

10.0 mg/kg. Conclusion  The sample preparation of this method is simple, rapid and high sensitive. The 

testing results of the actual sample indicated that dehydroacetic acid of Liangpi products sold by street peddler 

exceed the limited provisions of 1000 mg/kg. 

KEY WORDS: high performance liquid chromatography; Liangpi; dehydroacetic acid 
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1  引  言 

自 2014年, 各地质检部门在简陋食品作坊中查

获含有超量 “脱氢乙酸钠”的凉皮类制品[1,2]。国标

GB 2760-2014[3]规定, 脱氢乙酸及其钠盐作为食品

添加剂使用时, 其最大使用量以脱氢乙酸计, 其中

淀粉制品的最大使用量为 1000 mg/kg。另外美国食

品及药物管理局 (FDA)规定最高残留限量为 65 

mg/kg[4]。由于脱氢乙酸钠需要添加较高的剂量才能

起效, 例如 0.1%能有效抑制霉菌, 0.4%可有效抑制

细菌, 所以, 为了防腐效果很多业者倾向于超限量

使用。 

“脱氢乙酸钠”在食物中的起效成分为脱氢乙酸

(dehydroacetic acid, DHA)。脱氢乙酸别名“脱氢醋

酸”, 常温为晶型粉末并难溶于水, 故常以钠盐形态

流通和使用。脱氢乙酸及钠盐是一种酸型广谱防腐

剂, 对食品中的细菌、霉菌和酵母菌有较强抑制作

用 , 特别对霉菌酵母的抑菌力强。脱氢乙酸毒性  

低, 其急性毒性 LD50 570 mg/kg(大鼠, 经口)[5], 并

且脱氢乙酸无臭 , 无刺激性 , 略带酸味 , 在水中逐

渐降解为乙酸, 十分适合作为“凉皮”制品的专用防

腐剂。 

脱氢乙酸的检测方法有气相色谱法, 多数使用

乙醚[6]作为提取溶剂, 也可以用乙醇[7]、乙腈[8]、乙酸

乙酯[9]等提取, 挥干后丙酮定容, 用火焰离子检测器

(FID)检测器检测, 2003版国标方法[10]也采用气相法, 

不过由于其使用玻璃填充柱分离, 在当前已经不合

时宜; 也有用紫外分光光度法检测, 例如赵舒景等[11]

用硫酸锌沉淀火腿肠中蛋白质后于 293 nm波长测定

上清液的吸光度, 陈丹萍等[12]用水蒸气蒸馏加有机

溶剂萃取法, 提取物于 308 nm 波长测定吸光度; 高

效液相色谱法 , 前处理中主要的提取溶剂为水 [13], 

甲醇[14], 乙醇[15]等; 对于油性样品也有用乙腈[16]提

取的; 多数方法没有对提取液 pH 值提出要求, 如需

要可用氨水[17]或碳酸盐[18]调节。针对脱氢乙酸含量

测定, 业界主要采用液相色谱法, 因为液相色谱法具

有前处理简单, 测定结果重现性好的特点。本文针对

“凉皮”制品的特点, 优化有关前处理和仪器参数, 采

用高效液相色谱法分析厦门流通领域中各主体制售

“凉皮”制品中脱氢乙酸的实际含量。 

2  材料与方法 

2.1  材料与试剂 

供试凉皮类样品, 采自厦门市不同行政区的集贸

市场、商场/超市, 中小学周边等地点(2015年 6月)。 

脱氢乙酸标准品(1000 μg/mL乙醇, 农业部环境

保护科研监测所 ), 临用时用超纯水配制成 1~50 

μg/mL工作液。甲醇(色谱纯, 美国 Tedia公司), 其他

试剂为分析纯, 实验用水为超纯水。离心管(容量 50 

mL), 针式微孔过滤膜(孔径 0.45 μm)。 

2.2  仪器设备 

高效液相色谱仪(LC1200, 美国 Agilent 公司), 

配有 DAD检测器(美国 Agilent公司); CNW® Athena 

C18-WP 色 谱 柱 (250 mm×4.6 mm, 5.0 μm, 

PN8.462572.0001, 上海安谱公司); 电子天平(精确至

0.01 g); IKA均质器(T18 Basic, 德国 IKA公司); 离

心机(TGL-16G, 上海安亭)。 

2.3  方  法 

2.3.1  样品处理 

称取 2.00 g样品于 50 mL离心管中, 加入 20.0 

mL 超纯水, 均质后于 2500 r/min 离心, 取上清液过

0.45 μm针式微孔过滤膜, 进样分析。 

2.3.2  液相色谱条件 

色谱柱 : CNW® Athena C18-WP 色谱柱 (250 

mm×4.6 mm, 5 μm); 流动相: A为 10 mmol/L乙酸铵

水溶液, B为甲醇。洗脱方式: 等度, A:B=90:10; 检测

器波长: 230 nm; 流速: 1.00 mL/min; 柱温: 室温; 进

样量: 3.00 μL; 采用色谱峰保留时间定性, 峰面积外

标法定量。 

3  结果与讨论 

3.1  前处理 

对于高蛋白含量类型的食品, 前处理时一般针

对性的加入乙酸锌和亚铁氰化钾的方法沉淀, 由于

凉皮中蛋白质含量低, 此步骤可以省略。对于凉皮样

品, 加水后是否调节 pH=7.0, 经过对比, 发现对于色

谱峰型和定量影响不大, 所以省略此步骤。对于添加

合理脱氢乙酸剂量的凉皮样品, 10 倍稀释后的样品

试液正合适, 对于违规超量添加的样品, 得到第 1次

初筛结果后, 第 2次复验时需要针对性的将稀释倍数
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提高到 50~100 倍, 使其检测浓度落在方法线性范围

内为宜。 

3.2  仪器参数优化 

3.2.1  检测波长的选择。 

脱氢乙酸的吸收波长扫描图[19]显示其有 2 个吸

收峰, 分别在 230 nm、293 nm附近, 针对标准品的

实际测试表明, 230 nm波长比 293 nm波长所得色谱

峰面积大 2倍左右, 230 nm吸收信号较强且该波长也

可用于苯甲酸和山梨酸的检测, 为了获得较好的灵

敏度并满足多项目同时测定需要, 本方法选择 230 

nm为检测波长。 

 
 

 

图 1  脱氢乙酸(5 μg/mL)检测波长的实测色谱图对比

(a)230 nm; (b) 293 nm 
Fig. 1  Chromatograms of dehydroacetic acid  

(5 μg/mL) under the wavelength of (a) 230 nm and  
(b) 293 nm respectively 

 
3.3  线性关系 

将脱氢乙酸标准品用水稀释 , 配置成浓度为

1.00~50.0 μg/mL 的标准工作液进样分析, 以峰面积

为纵坐标, 对应的浓度为横坐标, 作标准曲线并进行

回归分析。结果表明, 在 1.00~50.0 μg/mL范围内脱

氢乙酸浓度与色谱峰面积具有良好的线性关系, 且

峰形良好, 能够满足 GB 2760-2014 中关于脱氢乙酸

添加限量 300~1000 mg/kg 的法规测定需要且有冗

余。线性范围内的标准工作曲线具体见图 2。 

图 3为阴性样品添加 10.0 mg/kg浓度水平, 前处

理后所得试液浓度在 1 μg/mL左右的色谱图, 以及凉

皮阴性样品和浓度为 1 μg/mL 的标准工作液实测所

得色谱图。 

 

图 2  脱氢乙酸标准工作曲线 

Fig. 2  Calibration curve of dehydroacetic acid 

 
 

 

图 3  脱氢乙酸色谱图 

Fig. 3  Chromatograms of dehydroacetic acid 
(a)阴性样品添加 10 mg/kg(前处理后试液浓度在 1 μg/mL左右)、

(b)凉皮阴性样品和(c)标准工作液(1 μg/mL) 

(a) spiked Liangpi sample (10 mg/kg, test solution about  
1 μg/mL); (b) blank Liang Pi sample; (c) standard working 

solution (1μg/mL) 
 

3.4  准确度、精密度和方法定量限 

取阴性凉皮样品, 向其中添加脱氢乙酸, 使其
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浓度水平达到 10.0、20.0和 50.0 mg/kg, 每个浓度水

平 6个平行样, 依据本法处理, 所得测试液理论浓度

水平为 1.00、2.00和 5.00 μg/mL。脱氢乙酸的加标回

收率和精密度结果见表 1。在实际样品中添加脱氢乙

酸浓度最低为10.0 mg/kg时, 依据本法测定所得回收

率和精密度均满意。因此, 将 10.0 mg/kg作为本方法

的定量限。 

3.5  实际样品检测 

流通领域中凉皮的制售主体主要包括商场 /超

市、社区餐馆或流动摊贩, 而货源基本以自制和作坊

批发 2种方式为主。对于大型超市来说, 其凉皮以自

产自销为主, 流动摊贩由于销量较小则主要从无名

作坊批发进货, 社区餐馆的凉皮来源介于以上 2种可

能性之间。受人力和物力限制, 此次样本数量有限, 

所得数据及分析结论仅供管窥。 

3.5.1  脱氢乙酸的整体使用情况 

样品的采样地点涉及厦门市海沧、湖里和思明 3

个区, 业者形态包括路边流动摊贩、有固定店面的社

区餐馆、便民店和大型商场超市, 样品中脱氢乙酸的

检测结果见表 2。 

根据以上数据初步分析, 流动性摊贩所售凉皮

中超标使用脱氢乙酸的情况最为普遍和严重, 最高

添加量达到 2000 mg/kg，超标 2倍; 有固定店面的社

区餐馆, 其自制凉皮制品也有添加中等量的脱氢乙

酸, 具体为限量值的 20%~30%, 固定店面也有从小

作坊批发凉皮, 其测定结果超标。对于大型商场/超市

内部的熟食店铺, 其凉皮为现场制作销售并且由于

管理严格规范, 脱氢乙酸用量很低甚至无添加。 
3.5.2  凉皮中脱氢乙酸的添加方式 

凉皮是用高筋面粉制作, 面粉揉成面团后在水

中揉捏, 揉制时溶于水的部分为“面浆”, 揉制后期不

溶水的面团剩余部分为“面筋”。将面浆在刷油平盘上

烫熟即为半透明状的凉皮; 面筋蒸熟后为灰色蜂窝

孔状, 切小块作为配料与凉皮相拌和。从工艺分析, 

如果直接在面粉中添加, 则制成的凉皮和面筋都含

脱氢乙酸; 若仅在揉制所得面浆中添加, 则凉皮有而

面筋不应含有脱氢乙酸。 

由于凉皮中脱氢乙酸含量较高要 100 倍稀释后

才可落在线性范围内测试, 面筋 10倍稀释即可。图 4

为某公交站旁电动三轮车流动摊贩所销售凉皮及配

料面筋中脱氢乙酸的检测结果, 该样品凉皮中脱氢

乙酸的含量高于面筋约 70 倍, 据此推断无名作坊业

者是在面团揉制期间直接拌入脱氢乙酸钠, 在水中

揉制时脱氢乙酸富集在面浆中, 所以凉皮和面筋都

含有脱氢乙酸, 但以凉皮中含量为高。 
 
 

表 1  加标回收率与精密度(n=6) 
Table 1  Recoveries and relative standard deviation of samples (n=6) 

组份 
样品添加水平 

(mg/kg) 
测试液理论水平 

(μg/mL) 
测试液平均值 

(μg/mL) 
回收率 

(%) 
RSD 
(%) 

脱氢乙酸 

10.0 1.00 0.989 98.9 1.81 

20.0 2.00 2.00 100 1.45 

50.0 5.00 4.97 99.5 0.730 

 
 

表 2  凉皮中脱氢乙酸检出情况汇总表 
Table 2  Detection results of dehydroacetic acid in Liangpi 

行政区 业者形态 采样数 

脱氢乙酸使用情况 

超标 
(>1000 mg/kg) 

适量 
(100~1000 mg/kg) 

微量 
(<100 mg/kg) 

海沧区 流动个体 6 5 / 1 

海沧区 固定店面 1 1 / / 

湖里区 固定店面 3 / 2 1 

思明区 大型商场超市 4 / 1 3 
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图 4  某流动摊贩所售(a)凉皮及(b)配料面筋中的脱氢乙酸

含量差异 

Fig. 4  Concentration difference of dehydrogenation acid in 
(a) Liangpi and (b) ingredient gluten sold by a specific 

itinerant trader 

 

4   结  论 

脱氢乙酸钠作为防腐剂在凉皮制品中被大量使

用, 其含量测定以 HPLC法为主, 本文所述方法对样

品前处理步骤进行简化, 对液相色谱法的参数进行

优化, 方法可以满足标准法规中的有关限量检测需

求。在 2015 年夏季高温时节, 对本地区各类市场主

体销售的凉皮制品进行随机检测, 发现大型商超和

有固定店面的业者较为自律，其自制凉皮在添加脱氢

乙酸钠时较为规范并符合限量; 城乡结合部和街边

流动摊贩销售的凉皮多数存在脱氢乙酸含量超标的

现象。 
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