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高效液相色谱法同时测定饮料和果冻中 
9种食品添加剂 

解  楠* 
(北京市密云区食品药品安全监控中心, 北京  101500) 

摘  要: 目的  建立高效液相色谱法同时检测饮料和果冻中 9 种食品添加剂的分析方法。方法  样品用水提

取后, 加入亚铁氰化钾和乙酸锌溶液沉淀蛋白。使用 Agilent ZORBAX Eclipse Plus C18 色谱柱(250 mm×    

4.6 mm, 5 μm), 以甲醇和 0.02 mol/L 乙酸铵为流动相进行梯度洗脱, 二极管阵列检测器变波长检测, 外标法定

量。结果  9 种食品添加剂在 1.0~100 μg/mL 范围内有良好的线性, 相关系数均在 0.9995 以上, 检出限为

0.020~0.431 mg/kg, 定量限为 0.068~1.312 mg/kg。在 3 个水平下加标回收率为 80.4%~109.7%, 相对标准偏差

低于 5%。结论  该方法快速、准确、简便, 适用于饮料及果冻中 9 种添加剂的检测需求。 
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Simultaneous determination of 9 food additives in beverages and jelly by 
high performance liquid chromatography 

XIE Nan* 
(Beijing Miyun District Food and Drug Safety Monitoring Center, Beijing 101500, China) 

ABSTRACT: Objective  To establish a method for simultaneous determination of 9 food additives in beverages and 

jelly by high performance liquid chromatographic. Methods  After the sample was extracted with water, ferrous 

potassium hydride and zinc acetate solution were added to precipitate proteins, and then the solution was gradient 

eluted by a column of Agilent ZORBAX Eclipse Plus C18 (250 mm×4.6 mm, 5 μm) with the mobile phase of 

methanol and 0.02 mol/L ammonium acetate solution. Detection was performed using a diode array detector with 

variable detection wavelengths. The quantification was performed by the external standard method． Results  The 9 

food additives showed good linearity in the range of 1.0‒100 μg/mL, the correlation coefficients were all above 

0.9995. The limits of detection were 0.020‒0.431 mg/kg, and the limits of quantification were 0.068‒1.312 mg/kg. 

The recoveries of samples at 3 levels were 80.4%‒109.7%, and the relative standard deviations were less than 5%. 

Conclusion  This method is simple, rapid and accurate, which is suitable for the detection of 9 additives in 

beverages or jelly. 
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0  引  言 

随着食品工业的飞速发展和化学合成技术的进步 , 
目前全球开发的食品添加剂种类已达到 25000 多种[1], 食
品添加剂在改善食品感官品质、保持营养价值、延长食品

货架期及满足加工工艺需求等方面起着非常重要的作用。

防腐剂、甜味剂和着色剂是食品生产中最常用的 3 类添加

剂, 国家对其使用量有着严格的控制标准, 过量添加和长

期食用会给人体健康带来危害[2]。有研究指出过量摄入防

腐剂、着色剂、甜味剂会抑制骨骼生长、危害肾脏及肝脏, 
对神经系统和消化系统造成损害[3‒5]。近年来为了吸引消费

者, 超范围、超限量使用食品添加剂屡见不鲜, 从近几年

公布的国家食品安全监督抽检情况[6‒8]可以发现存在联合

使用超量问题。但目前这几类食品添加剂的国家标准所采

用的前处理方法和检测方法不尽相同[9‒12], 逐一检测耗时

耗力, 发生食品安全问题时不能及时提供技术支持, 造成

监管部门把控食品安全风险的时效性减弱。 
近几年, 检测仪器的更新越来越快 , 检测多种食品

添加剂的方法越来越多。常见的检测方法有高效液相色

谱法[13‒17]、超高效液相色谱法[18‒20]以及液相色谱-质谱联

用法[21‒23]。液相色谱-质谱联用法灵敏度高, 但食品添加剂

的限量标准一般较高, 日常检测中会对质谱造成很大损害, 
缩短色谱柱、喷针等贵重耗材寿命, 所以高限量的食品添

加剂使用液相色谱法检测更为合适[9]。高效液相色谱法是

应用广泛、技术成熟的分析物质分离手段。目前使用高效

液相色谱法同时检测防腐剂、甜味剂和着色剂的方法较少, 
尤其与阿斯巴甜和阿力甜同时检测更少见, 本研究参考国

家标准方法和相关文献, 建立高效液相色谱法同时检测饮

料和果冻中 9 种食品添加剂(山梨酸、苯甲酸、安赛蜜、糖

精钠、阿斯巴甜、阿力甜、胭脂红、诱惑红、日落黄), 为
食品安全监管提供技术支持。 

1  材料与方法 

1.1  仪器与试剂 

1260 Infinity 高效液相色谱仪(配有二极管阵列检

测器, 美国 Agilent 公司); Heraeus Multifuge X1R 台式离

心机(中国 Thermo Scientific 公司); Milli-Q 纯水仪(美国

Millipore 公司); ME204 电子分析天平(梅特勒-托利多公

司 ); Agilent ZORBAX Eclipse Plus C18 色 谱 柱       
(4.6 mm×250 mm, 5 μm, 美国 Agilent 公司)。 

甲醇、乙酸铵(色谱纯, 美国 Fisher Chemical 公司); 
乙酸锌、亚铁氰化钾(分析纯, 国药集团化学试剂有限公

司); 山梨酸、苯甲酸、糖精钠、安赛蜜标准储备液(质
量浓度均为 1000 μg/mL, 国家标准物质中心); 阿力甜

(纯度 99.2%, 上海安普实验科技股份有限公司 ); 阿斯

巴甜(纯度 97.7%, 德国 Dr.Ehrenstorfer 公司); 胭脂红、

诱惑红、日落黄(纯度均大于 85.0%, 中国食品药品检定

研究院); 聚醚砜滤膜[Poly (ether sulfone), PES]、聚四氟

乙烯滤膜(polytetrafluoroethylene, PTFE)、聚偏氟乙烯滤

膜 (polyvinylidene fluoride, PVDF) 、 尼 龙 66 滤 膜

(Nylon)(天津津腾实验设备有限公司)。 
20 份食品样本均采自北京物美商业集团股份有限

公司滨河路店。 

1.2  实验方法 

1.2.1  溶液的配制 
精密称取阿力甜、阿斯巴甜、胭脂红、诱惑红、日落

黄对照品 0.0250 g, 用水定容至 25 mL, 配制成 1000 μg/mL
的单个标准储备液, 4 ℃避光冷藏。 

分别吸取 10 mL 单个标准储备液至于同一 100 mL 容

量瓶中, 用水定容至刻度, 即得到质量浓度为 100 μg/mL
的混合标准工作溶液, 转移至棕色玻璃瓶中, 4 ℃密封避

光冷藏。分别用水稀释成 1.0、2.0、5.0、10.0、20.0、      
50.0 μg/mL 的混合标准工作溶液, 现用现配。 
1.2.2  样品前处理 

(1)碳酸饮料、果茶、果汁等试样 
含有二氧化碳的饮料室温下超声脱气, 含有果肉的

饮料用匀浆机打碎混匀。准确称取 5 g(精确至 0.001 g)试样

于 50 mL 具塞离心管中, 加水 20 mL 涡旋混匀, 超声    
20 min, 于 4 ℃、8000 r/min 离心 5 min, 将水相转移至同

一 50 mL 容量瓶中, 并用水定容至刻度, 混匀。取上清液

过 0.45 μm 滤膜, 滤液待测。 
(2)乳制品、含乳饮料等试样 
准确称取 5 g(精确至 0.001 g)试样于 50 mL 具塞离心

管中, 加水 20 mL 涡旋混匀, 于 50 ℃水浴超声 20 min, 冷
却至室温后加亚铁氰化钾溶液 (92 g/L)和乙酸锌溶液  
(183 g/L)各 2 mL, 涡旋混匀, 于 4 ℃、8000 r/min离心 5 min, 
将水相转移至 50 mL 容量瓶中, 于残渣中加水 20 mL, 涡
旋混匀后超声 5 min, 于 4 ℃、8000 r/min 离心 5 min, 将水

相转移至同一 50 mL 容量瓶中, 并用水定容至刻度, 混匀。

取上清液过 0.45 μm 滤膜, 滤液待测。 
(3)含胶基的果冻试样 
准确称取 5 g(精确至 0.001 g)试样于 50 mL 具塞离心

管中, 加水 20 mL 涡旋混匀, 于 70 ℃水浴加热溶解试样, 
于 50 ℃水浴超声 20 min, 之后操作同方法(2)。 
1.2.3  色谱条件 

色谱柱为 Agilent Eclipse plus C18 柱(250 mm×4.6 mm, 
5 μm), 柱温 35 ℃; 流动相为 0.02 mol/L 乙酸铵(A)和甲醇

(B), 梯度洗脱程序: 0~9.0 min, 8%~20% B; 9.0~12.0 min, 
20%~40% B; 12.0~20.0 min, 40% B; 20.0~22.0 min, 
40%~20% B; 22.0~25.0 min, 20%~8% B; 25.0~30.0 min, 8% 
B; 流速为 1.0 mL/min, 进样量为 10 μL。检测波长为   
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215 nm, 230 nm。 

2  结果与分析 

2.1  色谱条件的优化 

2.1.1  检测波长的选择 
对 9 种化合物的国家标准分析方法均采用紫外固定

波长法检测其中 1 种或几种化合物, 由于每种化合物的最

大吸收波长不同 , 固定波长检测会造成化合物灵敏度降

低。本研究采用二极管阵列检测器, 在 190~600 nm 范围内

对 9 种化合物的混标溶液进行全波长扫描, 色谱图见图 1, 
得到各组分的最大吸收波长 , 安赛蜜 230 nm、苯甲酸   
226 nm、山梨酸 209 nm、糖精钠 254 nm、胭脂红 222 nm、

日落黄 240 nm、诱惑红 220 nm、阿斯巴甜 214 nm、阿力

甜 212 nm, 结合国家标准推荐检测波长, 最终选定检测波

长为 215 nm、230 nm。 
2.1.2  柱温的选择 

考察了柱温为 30、35、40 ℃时各组分的分离效果。

实验表明不同温度下各组分均可较好的分离, 且峰面积无

差异。但 30 ℃时, 215 nm 信号基线不稳定, 为更好地保证

分离效果, 延长色谱柱寿命, 选择 35 ℃作为最佳柱温。 
2.1.3  流动相的选择 

乙酸铵具有水溶性好且不易在色谱柱上残留的优点, 
所以在食品添加剂检测中常作为缓冲溶液。本研究比较了

甲醇-乙酸铵缓冲溶液和乙腈-乙酸铵缓冲溶液梯度洗脱对

9 种目标物的分离效果。结果表明, 在相同色谱条件下, 使
用乙腈-乙酸铵缓冲溶液各组分出峰时间较早且峰较密集, 
而甲醇-乙酸铵缓冲溶液表现出良好的分离和洗脱能力 , 

因此采用甲醇-乙酸铵缓冲溶液作为流动相对 9 种添加剂

进行色谱分离。 

2.2  滤膜的考察 

本研究考察了聚四氟乙烯滤膜、尼龙 66 滤膜、聚醚

砜滤膜、聚四偏氟乙烯滤膜对 9 种添加剂溶液的吸附作用。

分别取质量浓度为 20 μg/mL的混合标准溶液通过 4种滤膜, 
弃去初滤液 1 mL, 收集到进样小瓶中, 用于滤膜考察。每

份样品重复测定 3 次。 
实验结果见表 1, 由表 1 可知, 尼龙 66 滤膜对着色剂

的吸附能力较强, 特别是胭脂红与诱惑红; 方差分析见表

2, 由表 2 可知, 在显著水平(P<0.05)下, 4 种滤膜对山梨酸

与糖精钠的吸附能力存在显著性差异, 尼龙 66 滤膜明显

强于其他滤膜。综合比较可以看出 PTFE 滤膜与 PES 滤膜

对 9 种添加剂溶液的吸附作用相当, 但 PTFE 滤膜价格较

贵, 最后选择 PES 滤膜作为样品前处理用滤膜。计算方式

按照公式(1)。 

100%
经滤膜过滤测得的峰面积

峰面积比＝
未经滤膜过滤测得的峰面积   

(1) 

2.3  方法的线性范围及检出限 

将系列标准溶液在选定色谱条件测定, 进行线性回

归分析, 结果表明各化合物在 1~100 μg/mL 范围内有良好

的线性关系。用空白基质提取液稀释标准溶液, 将信噪比

等于 3 时的各目标化合物对应的浓度作为检出限, 信噪比

等于 10 时对应的目标化合物浓度作为定量限, 得到各化

合物的线性回归方程、相关系数、检出限和定量限见表 3, 
结果表明检出限与定量限均低于国家标准的要求[5‒8]。 

 

 
 

注: 安赛蜜: 4.783 min; 苯甲酸: 6.269 min; 山梨酸: 7.569 min; 糖精钠: 8.327 min; 胭脂红: 12.883 min; 
日落黄: 14.271 min; 诱惑红: 15.476 min; 阿斯巴甜: 17.398 min; 阿力甜: 22.575 min。 

图 1  标准溶液的色谱图 
Fig.1  Chromatogram of standard solution 
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表 1  标准溶液经不同滤膜过滤后的各组分峰面积比(%)(n=3) 
Table 1  Peak area ratio of each component after standard solution filtration through different membranes (%)(n=3) 

化合物 PTFE Nylon PES PVDF 

安赛蜜 99.20±0.15 94.74±0.12 99.29±0.04 99.28±0.13 

苯甲酸 99.55±0.33 97.86±0.13 99.37±0.07 99.35±0.08 

山梨酸 99.51±0.04 92.98±0.27 99.70±0.15 99.59±0.06 

糖精钠 99.49±0.20 96.93±0.13 99.19±0.08 99.33±0.49 

胭脂红 98.74±0.18 8.44±0.01 99.69±0.35 97.02±0.11 

日落黄 99.49±0.26 30.35±0.15 99.97±0.20 98.77±0.40 

诱惑红 99.58±0.51 9.27±0.02 99.19±0.14 96.27±0.03 

阿斯巴甜 98.92±0.74 96.38±0.47 96.81±0.58 98.31±0.60 

阿力甜 99.81±0.69 97.56±0.89 98.07±0.37 97.70±0.42 

 
 

表 2  方差分析 
Table 2  Analysis of variance 

化合物 差异源 离均差平方和 自由度 均方 F 值 显著性 

山梨酸 

组间 0.010 3 0.003 1327.016 0.000 

组内 1.984×10‒5 8 2.480×10‒6   

总计 0.010 11    

糖精钠 

组间 0.001 3 0.000 57.558 0.000 

组内 6.103×10‒5 8 7.629×10‒6   

总计 0.001 11    

 
 

表 3  9 种食品添加剂的线性回归方程、相关系数、检出限和定量限 
Table 3  Regression equations, correlation coefficients, limits of detection and limits of quantitation of 9 food additives 

化合物 线性回归方程 回归系数 检出限/(mg/kg) 定量限/(mg/kg) 

安赛蜜 Y＝31.29706X‒12.43822 0.99983 0.042 0.093 

苯甲酸 Y＝34.23887X‒13.20897 0.99983 0.041 0.099 

山梨酸 Y＝16.18522X‒5.69046 0.99983 0.050 0.198 

糖精钠 Y＝58.69094X‒21.44716 0.99984 0.026 0.095 

胭脂红 Y＝5.50354X‒5.76143 0.99981 0.020 0.068 

日落黄 Y＝16.67759X‒5.76143 0.99983 0.064 0.208 

诱惑红 Y＝28.61532X‒10.13231 0.99984 0.038 0.124 

阿斯巴甜 Y＝18.46597X‒12.40552 0.99980 0.431 1.312 

阿力甜 Y＝14.22392X‒13.32083 0.99970 0.293 1.276 

注: Y 为峰面积, X 为质量浓度/(μg/mL)。 
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2.4  回收率及精密度实验 

对碳酸饮料、果茶、乳饮料、果冻 4 种基质中的 9 种

目标物在 1.0、5.0 和 20.0 mg/kg 3 个水平下进行加标回收

实验, 平行测定 6 次, 计算加标回收率, 结果见表 4。9 种

添加剂的回收率在 80.4%~109.7%之间, 相对标准偏差均

低于 5%, 由此可以看出测定结果稳定。 

 
表 4  9 种食品添加剂的平均回收率和相对标准偏差(n=6) 

Table 4  Average recoveries and relative standard deviations of 9 food additives (n=6) 

化合物 基质 
1 mg/kg 5 mg/kg 20 mg/kg 

回收率/% RSD/% 回收率/% RSD/% 回收率/% RSD/% 

安赛蜜 

碳酸饮料 93.1 0.59 93.1 1.18 98.7 1.00 

果茶 88.0 1.06 90.0 0.66 94.4 1.15 

乳饮料 99.0 0.57 98.5 1.07 89.3 0.98 

果冻 98.5 1.15 88.9 2.24 88.0 1.31 

苯甲酸 

碳酸饮料 81.7 2.69 80.4 0.67 104.7 0.66 

果茶 99.5 0.77 99.0 1.64 91.3 1.00 

乳饮料 105.0 1.77 104.5 1.93 99.3 0.97 

果冻 104.5 3.22 90.5 1.16 92.0 1.22 

山梨酸 

碳酸饮料 84.0 2.80 84.5 0.93 96.0 0.71 

果茶 99.5 0.13 99.5 1.02 94.3 1.04 

乳饮料 96.0 2.89 96.0 3.00 99.7 2.31 

果冻 96.0 1.28 88.0 0.96 87.7 1.54 

糖精钠 

碳酸饮料 101.5 2.66 87.5 1.86 104.0 0.50 

果茶 98.0 3.46 99.0 1.34 96.7 0.76 

乳饮料 96.3 1.67 104.0 2.82 99.0 1.08 

果冻 104.0 2.79 86.5 0.96 90.3 2.14 

胭脂红 

碳酸饮料 99.3 1.64 95.8 0.43 96.0 1.97 

果茶 92.4 2.22 90.4 1.33 93.4 1.43 

乳饮料 92.6 1.40 89.5 1.85 91.6 0.99 

果冻 89.5 4.94 90.7 2.31 90.0 2.67 

日落黄 

碳酸饮料 95.0 2.97 94.5 1.69 109.7 1.38 

果茶 95.0 1.42 95.5 2.74 94.7 1.52 

乳饮料 101.5 0.99 105.5 2.35 94.7 1.66 

果冻 90.5 1.12 90.5 2.88 90.3 1.01 

诱惑红 

碳酸饮料 93.5 1.58 89.5 0.97 105.0 0.77 

果茶 88.0 3.75 88.0 1.49 88.9 1.39 

乳饮料 91.2 2.54 88.4 2.71 88.0 2.00 

果冻 90.0 2.50 88.1 1.82 87.7 1.31 

阿斯巴甜 

碳酸饮料 93.7 2.76 96.0 3.40 101.3 2.69 

果茶 88.9 3.08 91.0 2.08 89.9 0.81 

乳饮料 92.5 2.27 96.5 1.71 91.0 1.33 

果冻 86.5 3.02 89.7 2.21 88.6 0.98 

阿力甜 

碳酸饮料 87.5 0.64 88.0 1.36 93.7 2.42 

果茶 94.5 1.19 87.5 2.89 92.6 1.14 

乳饮料 92.5 2.11 90.4 3.44 89.7 0.93 

果冻 86.0 2.09 92.1 1.74 88.2 1.07 
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2.5  实际样品的测定 

应用本方法对 20 份购自超市的碳酸饮料(5 份)、茶饮

料(5 份)、果汁(5 份)、乳饮料(3 份)与果冻(2 份)进行测定分

析, 每个样品重复测定 3 次。结果发现 20 个样本中 60%的

样本含有糖精钠, 40%的样本含有安赛蜜。同时检出安赛蜜、

阿斯巴甜的样品有 3 个, 同时检出山梨酸、苯甲酸、诱惑红

的样品有 1 个, 同时检出山梨酸、糖精钠的样品有 2 个, 同
时检出苯甲酸、安赛蜜、糖精钠、阿斯巴甜的样品有 1 个, 样
品色谱图见图 2。根据 GB 2760—2014《食品安全国家标准 
食品添加剂使用标准》[24]中对食品添加剂的使用限量标准, 

所检出的阳性样品均符合国家标准要求。 

3  结  论 

本研究建立了高效液相色谱法测定饮料和果冻中 2
种防腐剂、4 种甜味剂、3 种着色剂的检测方法, 经实验验

证各化合物线性范围良好、检出限较低、准确度与精密度

较高, 可在 20 min 内实现快速分离检测。本方法简单、快

速、准确, 适用于饮料和果冻中添加剂的检测, 很大程度

上提高了工作效率, 降低了实验成本, 为食品安全监管提

供了有力支持和有效保障。 
 

 
 

注: 安赛蜜: 4.776 min; 苯甲酸: 6.268 min; 山梨酸: 7.615 min; 糖精钠: 8.294 min; 阿斯巴甜: 17.291 min。 
图 2  样品的色谱图 

Fig.2  Chromatogram of sample 
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