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超高效液相色谱法测定焙烤食品中 
9种甜味剂及防腐剂 

路  杨*, 王丽英, 刘印平, 任贝贝, 刘梦颖, 云  鹏 
(河北省疾病预防控制中心, 石家庄  050021) 

摘  要: 目的  建立超高效液相色谱法(ultra performance liquid chromatography, UPLC)检测焙烤食品如面包、

蛋糕及饼干中 9 种甜味剂及防腐剂的分析方法。方法  样品经水提取, 乙酸锌、亚铁氰化钾沉淀蛋白, 正己烷

除脂后, 经 UPLC 二极管阵列检测器检测。结果  9 种添加剂在范围内线性关系良好, 相关系数均大于 0.9999; 

方法回收率为 74.3%~125.4%, 相对标准偏差(relative standard deviation, RSD)为 1.92%~9.09%; 安赛蜜、苯甲

酸、山梨酸、脱氢乙酸、糖精钠、水杨酸检出限为 1.5 mg/kg; 阿斯巴甜、阿力甜、纽甜检出限为 3.0 mg/kg。

结论  该方法操作简单快速、重现性好, 可用于面包、蛋糕及饼干中 9 种甜味剂及防腐剂的检测。 
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Determination of 9 kinds of sweeteners and preservatives in bakery products 
by ultra performance liquid chromatography 

LU Yang*, WANG Li-Ying, LIU Yin-Ping, REN Bei-Bei, LIU Meng-Ying, YUN Peng 
(Hebei Provincial Center for Disease Control and Prevention, Shijiazhuang 050021, China) 

ABSTRACT: Objective  To establish an analytical method for the detection of 9 kinds of sweeteners and 

preservatives in baked products such as bread, cakes and biscuits by ultra performance liquid chromatography 

(UPLC). Methods  The samples were extracted with water. The protein in the samples was precipitated by zinc 

acetate and potassium ferrocyanide, the hexane was defatted, and the samples were detected by UPLC diode array 

detector. Results  The linear relationships of the 9 kinds additives were good, and the correlation coefficients were 

greater than 0.9999. The recoveries were 74.3%‒125.4%, and the relative standard deviations (RSDs) were 

1.92%‒9.09%. The limits of detection of acesil, benzoic acid, sorbic acid, dehydroacetic acid, saccharin sodium, 

salicylic acid were 1.5 mg/kg; and the limits of detection of aspartame, alicante and neutropene were 3.0 mg/kg. 

Conclusion  This method is simple, rapid and reproducible, which can be used to detect 9 kinds of sweeteners and 

preservatives in bread, cake and biscuit. 

KEY WORDS: sweetener; preservatives; bakery product; ultra performance liquid chromatography 
 
 

0  引  言 

食品添加剂是指为改善食品色、香、味等品质, 为防

腐和加工工艺需要而加入食品中的化合物质或天然物质, 
其中甜味剂和防腐剂使用十分广泛。我国 GB 2760—2014
《食品安全国家标准 食品添加剂使用标准》[1]对于添加剂
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的使用品种、使用范围及使用量有严格的规定, 超范围或

超量使用添加剂可能会对人体健康造成损害[2‒4]。 
焙烤类食品中面包、蛋糕、饼干在我国消费市场中广

受欢迎, 为保证较好的口感的同时延长货架期, 很多产品

会在其中添加甜味剂及防腐剂。考虑到此类产品消费量巨

大, 部分企业为追求经济效益可能存在违规使用添加剂的

行为, 因此对此类产品进行甜味剂及防腐剂检测具有实际

意义。 
目前, 食品中甜味剂及防腐剂的检测方法主要有离

子色谱法 (ion chromatography, IC)[5]、气相色谱法 (gas 
chromatography, GC)[6] 、 高 效 液 相 色 谱 法 (high 
performance liquid chromatography, HPLC)[7‒13]、高效液相

色谱-串联质谱法(high performance liquid chromatography 
-tandem mass spectrometry, HPLC-MS/ MS)[14‒15]等。其中

离子色谱法应用很少 ; 气相色谱法受化合物性质限制 , 
应用范围较窄; 高效液相色谱-质谱联用法用于甜味剂及

防腐剂检测时需要大体积稀释, 且受基质效应影响较大; 
液相色谱法在甜味剂及防腐剂检测中应用较为广泛。传

统高效液相色谱法检测时间长 , 检测通量低 , 近年已较

少采用。超高效液相色谱法大大缩短了检测时间, 检测通

量高, 极大提高了检测效率。现有研究主要关注苯甲酸、

山梨酸、糖精钠等传统添加剂检测, 对水杨酸、阿斯巴甜、

阿力甜、纽甜等新型食品添加剂关注度较低, 且很多研究

基于较简单的饮料基质。本研究建立了面包、蛋糕及饼

干中安赛蜜、糖精钠、阿斯巴甜、阿力甜、纽甜、苯甲

酸、山梨酸、水杨酸及脱氢乙酸 9 种添加剂的超高效液

相色谱(ultra performance liquid chromatography, UPLC)检
测方法。同时对这 9 种甜味剂及防腐剂进行准确的定性

和定量分析, 以期为市场监管及食品安全风险评估提供

相应技术支持。 

1  材料与方法 

1.1  实验材料 
1.1.1  实验样品 

本研究共采集河北省市售样品 40 份, 其中面包 12 份, 
蛋糕 6 份, 饼干 22 份。样品从市场上随机进行采样, 主要

采样于超市和农贸市场。样品采集后编号并记录, 饼干常

温保存, 面包、蛋糕冷冻保存。 
1.1.2  实验仪器 

Waters H-class 超高效液相色谱仪(美国 Waters 公司); 
KQ-600E 超声仪(昆山市超声仪器有限公司); JJ600 电子天

平(常熟市双杰测试仪器厂); 3-30K 冷冻离心机(德国 Sigma
公司)。 

BEH C18 色谱柱(2.1 mm×100 mm, 1.7 μm)、HSS T3 色

谱 柱 (2.1 mm×100 mm, 1.8 μm) 、 RP C18 色 谱 柱         
(2.1 mm×100mm, 1.7 μm)(美国 Waters 公司)。 

1.1.3  实验试剂 
甲醇、正己烷(色谱纯, 德国默克公司); 乙酸铵、冰

乙酸(色谱纯, 天津市科密欧化学试剂有限公司); 乙酸锌、

亚铁氰化钾(分析纯, 天津市永大化学试剂有限公司); 安
赛蜜(99.1%)、糖精钠水合物(99.9%)、阿斯巴甜(97.7%)、
苯甲酸(99.9%)、山梨酸(99.9%)、脱氢乙酸(99.0%)、水杨

酸(98.9%)(德国 Dr. Ehrenstorfer 公司); 纽甜(98.5%)、阿力

甜(99.2%)(上海安谱公司); 实验所用水均为一级水。 

1.2  实验方法 

1.2.1  溶液配制 
1.00 mg/mL 标准储备液的配制: 准确称取 9 种标准物

质各 10.00 g 于 10 mL 容量瓶中, 加入约 9 mL 水, 超声溶

解, 加水定容至 10 mL, 密封 4 ℃保存。 
混合标准系列: 使用水对 1.00 mg/mL 标准储备液采

用逐级稀释的方式配制成质量浓度分别为 0.5、1.0、2.5、
5.0、10.0、25.0、50.0(安赛蜜、苯甲酸、山梨酸、脱氢乙

酸、糖精钠、水杨酸 )和 1.0、2.0、5.0、10.0、50.0、       
100.0 μg/mL(阿斯巴甜、阿力甜、纽甜)的标准浓度系列, 密
封 4 ℃保存。 
1.2.2  色谱条件 

色谱柱为: Waters ACQUITY UPLC RP C18 液相色谱

柱(2.1 mm×100 mm, 1.7 µm); 流速为 0.3 mL/min; 进样量

4.0 µL; 柱温 35 ℃; 流动相: A: 甲醇; B: 20 mmoL/L 乙酸

铵; 流动相梯度见表 1。定量检测波长 225、210 nm。 
 

表 1  流动相梯度 
Table 1  The gradient of mobile phase  

时间/min A(甲醇)/% B(0.02 mol/L 乙酸铵)/% 

0 4 96 

2.5 4 96 

2.7 60 40 

7.0 60 40 

7.1 4 96 

 
1.2.3  样品前处理 

准确称取 2.0 g 样品, 置于 50 mL 离心管中, 加入   
6 mL 水, 50 ℃超声提取 20 min。放置室温后, 加入 2 mL
乙酸锌溶液、2 mL 亚铁氰化钾溶液, 混匀, 10000 r/min
离心 5 min, 取上清液 2 mL, 加入正己烷 2 mL, 充分混匀, 
10000 r/min 离心 5 min, 弃去有机相层 , 下层样液过  
0.22 μm 滤膜, 待测。 

2  结果与分析 

2.1  色谱条件的优化 

2.1.1  色谱柱的优化 
本研究分别考察了添加剂检测中常用的 BEH C18 柱、
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HSS T3 柱和 RP C18柱对 9 种添加剂的分离效果, 结果发现

在相同的分离条件下 BEH C18 柱和 RP C18 柱两款柱子均能

较好地分离 9 种被测物, 而 HSS T3 柱分离效果相对较差。

考虑到某些被测物极性较强, 更适合在高比例水相流动相

中进行检测, 本研究选用 RP C18 柱进行分析。 
2.1.2  流动相水相组分选择 

本研究选取甲醇 -水、甲醇‒0.5%乙酸溶液、甲醇    
‒20 mmol/L 乙酸铵溶液进行比较。甲醇-水作为流动相色

谱峰宽较大, 峰型较差, 无法达到有效分离; 甲醇‒0.5%乙

酸作为流动相 , 目标化合物出峰时间大大延长 , 甲醇     
‒20 mmol/L 乙酸铵溶液各目标化合物的峰型理想, 保留时

间稳定, 分离效果最好。本研究最终选定甲醇‒20 mmol/L
乙酸铵溶液作为流动相。 
2.1.3  流动相有机相的选择 

本研究对流动相有机相的种类进行了考察。比较

了乙腈-乙酸铵、甲醇-乙酸铵作为流动相时各化合物的

分离情况 , 两者对目标化合物的分离及色谱峰没有区

别 , 表明有机相对本研究影响很小 , 考虑经济效益及

环境影响 , 本研究最终选用甲醇‒20 mmol/L 乙酸铵作

为流动相。  
根据本研究条件, 9 种目标化合物得到有效分离。测

定结果见图 1 及图 2。 

2.2  方法学验证 

本研究采用空白样品添加不同浓度目标化合物的标

准溶液, 在已优化的色谱条件下, 对目标化合物进行定量

测定。以基线噪音的 3 倍(S/N=3)和 10 倍(S/N=10)分别计算

对应目标化合物的浓度作为检出限和定量限, 计算得出目

标化合物的检出限和定量限。9 种添加剂的线性方程、线

性范围、相关系数、检出限与定量限见表 2。 
 
 
 

 
 
 

注: 1. 安赛蜜; 2. 苯甲酸; 3. 山梨酸; 4. 脱氢乙酸; 5. 糖精钠; 6. 水杨酸。 
图 1  标准品色谱图(225 nm) 

Fig.1  Chromatogram of standard materials(225 nm) 
 
 
 

 
 
 

注: 1. 阿斯巴甜; 2. 阿力甜; 3. 纽甜。 
图 2  标准品色谱图(210 nm) 

Fig.2  Chromatogram of standard materials(210 nm) 
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实验结果表明 9 种目标化合物在线性范围内相关性

良好, 且检出限低, 检测灵敏度高。 
在不含目标化合物的阴性样品中添加高、中、低 3 个

浓度水平的目标化合物, 每个加标水平平行测定 6 次, 计

算目标化合物的回收率和相对标准偏差(relative standard 
deviation, RSD), 结果见表 3。表 3 的分析结果表明, 方法

回收率为 74.3%~125.4%, RSD 为 1.92%~9.09%, 实验结果

准确, 满足检测需要。 
 

表 2  线性方程、线性范围、相关系数、检出限与定量限 
Table 2  Linear equations, linear ranges, correlation coefficients, limits of detection and limits of quantitation 

名称 线性范围/ (μg/mL) 线性方程 相关系数 检出限/ (mg/kg) 定量限/(mg/kg) 

安赛蜜 0.5~50 Y=4.10×104X‒1.17×103 0.999983 1.5 5.0 

苯甲酸 0.5~50 Y=5.59×104X‒2.08×103 0.999981 1.5 5.0 

山梨酸 0.5~50 Y=6.42×104X‒2.07×103 0.999968 1.5 5.0 

脱氢乙酸 0.5~50 Y=4.52×104X‒2.96×103 0.999973 1.5 5.0 

糖精钠 0.5~50 Y=5.96×104X‒1.09×104 0.999957 1.5 5.0 

水杨酸 0.5~50 Y=4.28×104X‒1.20×104 0.999992 1.5 5.0 

阿斯巴甜 1.0~100 Y=2.45×104X‒2.50×103 0.999984 3.0 10.0 

阿力甜 1.0~100 Y=2.00×104X‒1.98×103 0.999990 3.0 10.0 

纽甜 1.0~100 Y=1.73×104X‒3.35×103 0.999982 3.0 10.0 

 
表 3  焙烤食品中 9 种添加剂添加水平、回收率及 RSD(n=6) 

Table 3  The spiked levels, recovery and RSD of 9 sweeteners in bakery products samples(n=6) 

添加剂名称 添加水平/(mg/kg) 

样品基质 

面包 蛋糕 饼干 

回收率/% RSD/% 回收率/% RSD/% 回收率/% RSD/% 

安赛蜜 5.0 83.1 7.65 80.0 6.96 81.3 7.11 

9 
50.0 84.7 4.79 89.8 4.65 97.5 4.86 

100.0 85.1 2.64 84.5 3.45 99.6 4.29 

苯甲酸 

5.0 87.8 6.38 74.3 7.83 125.4 8.53 

50.0 90.8 5.98 82.6 5.85 107.9 6.69 

100.0 89.6 2.84 87.4 3.22 100.4 2.65 

山梨酸 

5.0 83.7 6.58 81.2 8.06 84.3 8.65 

50.0 82.2 5.90 81.6 6.90 82.7 5.78 

100.0 99.7 2.92 88.69 4.82 88.6 2.33 

脱氢乙酸 

5.0 80.6 7.24 75.2 8.31 80.8 7.04 

50.0 80.9 4.46 79.3 5.56 79.5 6.40 

100.0 112.3 4.62 82.7 2.38 81.1 3.17 

糖精钠 

5.0 100.7 7.19 79.1 7.46 85.4 7.98 

50.0 81.9 4.94 79.6 7.22 80.1 4.35 

100.0 107.2 2.44 112.1 3.52 83.0 2.59 

水杨酸 

5.0 116.4 6.33 118.0 7.62 80.1 8.38 

50.0 100.8 5.77 112.1 4.71 80.8 5.23 

100.0 88.9 3.15 93.3 3.45 90.4 4.36 
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表 3(续) 

添加剂名称 添加水平/(mg/kg) 

样品基质 

面包 蛋糕 饼干 

回收率/% RSD/% 回收率/% RSD/% 回收率/% RSD/% 

阿斯巴甜 

10.0 75.8 7.51 121.0 8.96 122.1 7.73 

100.0 82.4 3.84 102.6 4.96 113.6 6.54 

200.0 86.3 4.06 82.9 3.28 86.0 4.05 

阿力甜 
 

10.0 78.9 8.92 81.7 9.09 78.8 8.80 

100.0 84.2 3.31 80.9 5.13 80.0 4.65 

200.0 84.2 1.92 81.8 4.41 104.9 3.74 

纽甜 

10.0 80.4 7.12 83.4 7.43 80.6 7.74 

100.0 79.7 3.29 81.4 4.76 78.9 3.97 

200.0 89.4 1.94 81.4 3.76 117.7 3.91 

 

 
2.3  样品中甜味剂含量的测定 

采用上述方法测定了市售的 40 份样品中 9 种添加剂

的含量, 其中面包 12 份、蛋糕 6 份、饼干 22 份。共 7 份

样品为阳性样品, 面包 5 份, 饼干 2 份, 样品检出率为

17.5%。其中 , 3 份样品检出脱氢乙酸 , 检出值范围

102.2~235.4 mg/kg; 5 份样品检出山梨酸, 检出值范围为

24.11~183.0 mg/kg; 其中 1 份面包样品同时检出山梨酸和

脱氢乙酸。GB 2760—2014[1]中规定面包、蛋糕中山梨酸使

用限量为 1.0 g/kg; 脱氢乙酸使用限量为 0.5 g/kg; 饼干中

二者均不得使用, 2 份饼干中均检出山梨酸, 检测结果提示

饼干类存在超范围使用防腐剂的问题。 

3  结  论 

本研究建立了超高效液相色谱法同时测定焙烤食品

中安赛蜜、苯甲酸、山梨酸、脱氢乙酸、糖精钠、水杨酸、

阿斯巴甜、阿力甜及纽甜 9 种添加剂的检测方法, 并对市

售的 40 份焙烤类样品进行了检测, 其中 7 份样品检出山梨

酸及脱氢乙酸。实际样品检测表明本方法简单快速、重现

性好, 可以高效、快速、准确地测定焙烤食品中 9 种添加

剂的含量, 为焙烤食品中甜味剂及防腐剂的安全监管提供

了技术支持。 
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“食品保鲜与贮藏”专题征稿函 

 
随着生活水平的逐渐提高, 人们对食品的质量有了更高的要求。 因此, 保鲜技术被广泛应用于食品的加

工流通过程中。如何保持食品的新鲜度以及食品在储藏过程中的安全性成为目前研究的重点。 

鉴于此, 本刊特别策划了“食品保鲜与贮藏”专题, 由浙江大学 罗自生 教授 担任专题主编, 主要围绕 

(1)果蔬、粮食、水产品、禽肉制品等食品保鲜方法、技术; (2)食品在储藏中的生理、生化变化; (3)食品腐败

以及控制方法等或您认为有意义的领域展开讨论, 计划在 2021 年 6 月出版。 

鉴于您在该领域的成就, 本刊主编国家风险评估 吴永宁 研究员 及浙江大学 罗自生教授 特邀请您为

本专题撰写稿件, 以期进一步提升该专题的学术质量和影响力。综述、实验报告、研究论文均可, 请在 2021

年 4 月 19 日前通过网站或 E-mail 投稿。我们将快速处理并优先发表。 

谢谢您的参与和支持！ 
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