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高效液相色谱-串联质谱法同时测定饮料中 

8种香豆素类化合物 

许博舟, 许秀丽, 国  伟, 聂雪梅, 宋娅瑄, 王秀娟* 

(中国检验检疫科学研究院, 食品安全研究所, 北京  100176) 

摘  要: 目的  建立高效液相色谱-串联质谱法同时测定饮料中 8 种香豆素类化合物的分析方法。方法  考

察不同实验条件对液体饮料和固体饮料中 8 种香豆素类化合物的提取效果。以乙腈作为提取溶剂, 经超声提

取、冷冻离心分层, 采用 C18 色谱柱分离, 0.2%甲酸水和乙腈作为流动相梯度洗脱, 在正离子扫描模式下采用

电喷雾电离多反应监测模式(multiple reaction monitoring, MRM)进行测定, 基质曲线外标法定量。结果  8 种

目标物在 1~200 μg/L 质量浓度范围线性良好, 相关系数(r2)为 0.9976~0.9999。对于液体饮料, 方法检出限

(limits of detection, LODs)为 0.2~4.0 μg/kg, 定量限(limits of quantitative, LOQs)为 0.6~10.0 μg/kg; 对于固体饮

料, 方法检出限为 1.0~20.0 μg/kg, 定量限为 3.0~50.0 μg/kg。采用该方法对 39 例市售饮料样品进行分析, 3 例

碳酸饮料样品中检出香豆素 , 含量为 27.9~35.8 μg/kg, 测定值均低于现行方法标准中香豆素类化合物    

50.0 μg/kg 的测定低限。结论  该方法灵敏度高、定量限低, 且操作简便、快捷, 可满足同时测定饮料中 8 种

香豆素类化合物含量的检测要求。 
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Simultaneous determination of 8 kinds of coumarins in beverage by high 
performance liquid chromatography-tandem mass spectrometry 

XU Bo-Zhou, XU Xiu-Li, GUO Wei, NIE Xue-Mei, SONG Ya-Xuan, WANG Xiu-Juan* 

(Institute of Food Safety, Chinese Academy of Inspection and Quarantine, Beijing 100176, China) 

ABSTRACT: Objective  To establish an analysis method for simultaneous determination of 8 kinds of coumarins 

in beverage by high performance liquid chromatography-tandem mass spectrometry. Methods  The extraction 

effects of 8 kinds of coumarins from liquid beverage and solid beverage were investigated under different 

experimental conditions. Acetonitrile was used as extraction solvent, after the ultrasonic extraction and frozen 

centrifugation, and then the analytes were separated with C18 chromatographic column using 0.2% formic acid water 

and acetonitrile as mobile phase for gradient elution. Finally, the eluents were determined by multiple reaction 

monitoring (MRM) of electrospray ionization in positive mode, quantified by the matrix-matched external standard 

method. Results  Good linearities in the range of 1‒200 μg/L were observed for 8 kinds of target compounds, and 

the linear correlation coefficient (r2) were 0.9976‒0.9999. The limits of detection (LODs) and limits of quantitative 
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(LOQs) were 0.2‒4.0 μg/kg and 0.6‒10.0 μg/kg for liquid beverage, 1.0‒20.0 μg/kg and 3.0‒50.0 μg/kg for solid 

beverage, respectively. In this study, 39 commercial beverage samples were analysed using this method, and 

coumarin was detected in 3 carbonated beverage samples, the content range from 27.9 to 35.8 μg/kg. All measured 

values were lower than the LOQs of 50.0 μg/kg coumarin in the current method standard. Conclusion  This method 

not only has high sensitivity and low LOQs, but also is simple, rapid, can meet the requirements of simultaneous 

determination of 8 kinds of coumarins in beverage. 

KEY WORDS: coumarins; high performance liquid chromatography-tandem mass spectrometry; simultaneous 

determination; beverage 
 

 

0  引  言 

香豆素作为主要豆香型香料之一, 常用于日用香精

中。但毒理实验发现, 香豆素对小鼠胚胎有毒性, 能引起

痛觉消失, 使中性胆碱醋酶发生变化, 对大鼠为可疑致肿

瘤物[1]。由于合成香豆素的毒性大, GB 2760—2014《食品安

全国家标准 食品添加剂使用标准》中没有列出香豆素, 欧

盟、美国等则禁止香豆素作为食品添加剂使用。欧洲食品安

全局(European Food Safety Authority, EFSA)建议的容许日

摄入量(tolerable daily intake, TDI)为 0~0.1 mg/kgꞏbw[2]。自

60 年代开始, 饮料工业进入集中生产和高速发展的阶段, 

且饮料品种繁多, 包括矿泉水、碳酸饮料、果蔬汁、乳饮料、

酒精饮料等。随着饮料行业的发展, 消费者对饮料的风味与

口感也有了更多的追求, 饮料企业为提供独特香型的饮料

产品, 会使用香豆素类香精等添加剂来增强风味, 但是在提

升口感的同时, 也带来了潜在的食品安全风险。 

中 国 现 行 的 出 入 境 检 验 检 疫 行 业 标 准 SN/T 

4318—2015《出口食品中香豆素、6-甲基香豆素、二氢香

豆素、7-甲氧基香豆素、醋硝香豆素、7-乙氧基-4-甲基香

豆素含量的测定》中对饮料中香豆素类化合物含量的测

定低限较高, 为 50.0 μg/kg。而且部分香豆素类化合物的

衍生物, 如 7-甲基香豆素、环香豆素、3,3'-羰基双(7-二乙

胺香豆素)等也可作为香豆素替代物添加在食品中而逃避

监管 , 但此类化合物在文献中尚未见报导 , 且缺少相应

检测方法。因此, 为保障饮料食品安全, 保证消费者的饮

食安全, 建立饮料中多种香豆素类化合物的同时测定方

法非常必要。 

目前, 针对食品中香豆素类化合物的测定方法主要有

液相色谱法(liquid chromatography, LC)[3‒6]、气相色谱-质谱

法(gas chromatography-mass spectrometry, GC-MS)[7‒10]、液相

色 谱 - 质 谱 法 (liquid chromatography-mass spectrometry, 

LC-MS)[11‒13] 和 毛 细 管 电 泳 法 (capillary electrophoresis, 

CE)[14]。液相色谱法的前处理方法复杂, 操作时间较长, 在

复杂基质多组分分析时, 存在灵敏度低的问题, 导致方法检

出限较高[15‒17]。气相色谱-串联质谱法采用选择离子监测

(select ion monitoring, SIM)模式对化合物进行分析, 受基质

干扰明显, 易出现假阳性结果[18‒19]。YANG 等[19]采用液相

色谱 -三重四极杆 /复合线性离子阱质谱联用法 [liquid 

chromatography-triple quadrupole linear ion trap mass 
spectrometry, LC-QqQ(LIT)-MS/MS], 可同时对多种目标化

合物进行检测, 该方法灵敏度较高, 但一般检测实验室难以

配备此类较高端的仪器设备。本研究建立了高效液相色谱-

串联质谱法(high performance liquid chromatography-tandem 

mass spectrometry, HPLC -MS/MS)同时测定饮料中 8 种香豆

素类化合物的分析方法, 可为饮料中 8种香豆素类化合物的

同时测定提供技术支持。 

1  材料与方法 

1.1  材料与试剂 

本研究在北京市各大中型超市采集饮料样品 39 例, 包

括天然矿泉水、果蔬汁类饮料、含乳饮料、发酵乳饮料、碳

酸饮料、茶饮料、运动饮料、速溶咖啡、黑芝麻糊、奶茶冲

剂、可可粉等。将果蔬汁类饮料、碳酸饮料、含乳饮料等液

体样品充分摇匀分装密封, 将速溶咖啡、黑芝麻糊、奶茶冲

剂等固体饮料样品捣碎充分混匀分装密封, 并记录其品牌、

货架期、包装、建议保存条件等信息, 4 ℃避光保存, 备用。 

乙腈、甲酸(色谱纯, 美国 Fisher 公司); 氯化钠、无

水硫酸钠(分析纯, 中国百灵威公司); 香豆素、7-甲氧基香

豆素、二氢香豆素、7-甲基香豆素、7-乙氧基-4-甲基香豆

素、醋硝香豆素、环香豆素、3,3'-羰基双(7-二乙胺香豆

素)(纯度均大于 99.6%, 德国 Dr. Ehrenstorfer GmbH 公司)。 

1.2  仪器与设备 

Milli-Q 超纯水仪(美国 Millipore 公司); KQ-500DE 超

声波清洗仪(昆山市超声仪器公司); Allegra X-22R 高速冷

冻离心机(美国 Beckman Coulter 有限公司); PL203 电子天

平(梅特勒-托利多仪器上海有限公司); Vortex Genie 2 涡旋

振荡器(美国 Vortex 公司); Symbiosis Pro 液相色谱(荷兰

Spark Holland 公司); QTRAP 6500 三重四极杆质谱系统(美

国 AB SCIEX 公司)。 

1.3  实验方法 

1.3.1  前处理方法 

准确称取液体饮料试样 5 g(精确至 0.1 g), 置于   
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50 mL 聚丙烯离心管中, 准确加入 10.0 mL 乙腈, 涡旋振

荡 30 s, 加入 5.0 g 氯化钠后, 超声提取 10 min, 离心    

5 min (8000 r/min, -4 ℃), 取 1.0 mL 上清液, 过 0.22 μm 有

机滤膜, 待测。 

准确称取固体饮料试样 1 g(精确至 0.1 g), 置于 50 mL

聚丙烯离心管中, 准确加入 10.0 mL 乙腈, 涡旋振荡 30 s, 

加入 3.0 g 无水硫酸钠后, 超声提取 10 min, 离心 5 min 

(8000 r/min, -4 ℃), 取 1.0 mL上清液, 过 0.22 μm有机滤膜, 

待测。 

1.3.2  标准储备液配制 

分别准确称取 5 mg(精确至 0.01 mg)标准品, 置于   

5 mL 小烧杯中, 定量转移至 50 mL 棕色容量瓶中, 用乙腈

溶解并定容至刻度, 混匀, 配制成质量浓度为 100 mg/L 标

准储备液。4 ℃避光保存, 备用。 

1.3.3  基质匹配标准曲线 

分别称取空白饮料样品 1 g(精确至 0.1 g), 按 1.3.1 的

方法分别完成样品前处理, 得到不同饮料样品的基质提取

液, 用基质提取液作为稀释溶液制备基质标准溶液。 

1.3.4  仪器条件 

参考文献 [11-13]的方法, 本研究对仪器相关参数进行

了优化。 

液相色谱条件: 色谱柱为 Agilent Eclipse plus C18 反相

液相色谱柱(150 mm×2.1 mm, 3.5 μm); 流动相 A 为 0.2%甲

酸水溶液, 流动相 B 为乙腈; 流速 0.4 mL/min; 柱温 40 ºC; 

进样量 10 µL; 流动相梯度洗脱程序 0.00~2.00 min, A 相

70%, 2.00~12.50 min, A相 70%~10%, 12.50~13.00 min, A相

10%~70%, 13.00~15.00 min, A 相 70%。 

质谱条件: 电离方式为电喷雾离子源(electron spray 

ionization, ESI), 扫描方式为正离子模式, 测定模式为多反

应离子监测(multiple reaction monitoring, MRM)模式, 干燥

气、雾化气、鞘气、碰撞气等均为高纯氮气, 电压为 4500 V, 

干燥气温度为 600 ℃, 干燥气流速为 40.0 L/min, 雾化气压

力为 275.8 kPa (40.0 psi), 定性离子对、定量离子对和碰撞

能量等其他质谱参数见表 1。 

 
表 1  8 种香豆素类化合物的保留时间和质谱参数 

Table 1  Retention time and mass spectrum parameters of 8 kinds of coumarin compounds  

化合物 保留时间/min 母离子(m/z) 子离子(m/z) 碰撞能/eV 去簇电压/V 

香豆素 4.38 147.3 102.9*/91.0 20; 30 55 

7-甲氧基香豆素 5.16 177.1 121.0*/134.1 30; 40 60 

二氢香豆素 5.37 149.1 107.0*/121.0 20; 20 50 

7-甲基香豆素 5.84 161.1 105.0*/115.1 30; 30 55 

7-乙氧基-4-甲基香豆素 7.25 205.1 177.2*/105.0 25; 30 55 

醋硝香豆素 7.96 354.1 249.1*/163.0 45; 20 50 

环香豆素 10.56 323.1 251.0*/173.1 25; 40 46 

3,3'-羰基双(7-二乙胺香豆素) 11.31 461.0 244.0*/446.3 25; 35 50 

注: *定量离子。 

 

2  结果与分析 

2.1  质谱条件的考察 

三重四极杆质谱条件的优化一般包括母离子、子离子的

选取, 喷雾电压、去簇电压、碰撞能量等的优化。本研究以

针泵注射的方式将 0.1 mg/L 的香豆素等 8 种目标物标准溶液

分次注入质谱仪中, 在正离子扫描模式下进行一级质谱扫描, 

选取相对丰度较高的特征碎片离子, 得到稳定的分子离子峰

[M+H]+, 对去簇电压进行优化后, 再进一步对碰撞能进行优

化, 经过二级质谱扫描, 得到单一化合物的二级质谱信息, 

在全扫描模式下得到母离子、经碰撞打碎后的碎片离子。本

研究选取响应强度高、干扰小的两对离子作为监测离子对用

于定性和定量, 8 种香豆素类化合物的总离子流图见图 1。最

后在 MRM 正离子扫描模式下优化离子对的电喷雾电压、雾

化温度、去簇电压、碰撞能量、碰撞室入口和出口电压等质

谱参数, 优化后的质谱参数和保留时间见表 1。 
 

 
 

注: 1. 香豆素; 2. 7-甲氧基香豆素; 3. 二氢香豆素; 4. 7-甲基香豆

素; 5. 7-乙氧基-4-甲基香豆素; 6. 醋硝香豆素; 7. 环香豆素;  

8. 3,3'-羰基双(7-二乙胺香豆素)。 

图 1  8 种香豆素类化合物标准溶液总离子流图 

Fig.1  Total ion chromatogram of standard solutions of 8 kinds of 
coumarin compounds 
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2.2  色谱条件的考察 

为实现多种目标化合物的最佳分离效果, 在确定以

Agilent Eclipse plus C18 色谱柱为分析柱后, 本研究考察了

乙腈-甲酸水、甲醇-甲酸水、甲醇-水、乙腈-水[3‒7]4 种流

动相体系对目标化合物洗脱分离的影响。结果表明在乙腈

体系中, 8 种香豆素类化合物均有较好的色谱保留, 且出峰

时间均在 12 min之内; 当选择乙腈-甲酸水体系时, 二氢香

豆素的峰响应强度远大于选用乙腈-水体系时, 其他 7 种化

合物峰响应强度影响不明显, 且乙腈-甲酸水体系下色谱

柱的耐受压力较小。因此, 综合考虑保留时间、质谱响应

和色谱峰型, 选择乙腈-甲酸水体系为液相色谱的流动相。 

2.3  前处理方法的优化 

2.3.1  提取溶剂的选择 

化合物的提取效率主要由提取溶剂、提取方式、提取

时间等因素决定, 由于香豆素类化合物易溶于极性溶剂[20], 

本研究进行 3 个浓度(10、20、50 μg/kg)的加标回收实验, 每

个浓度 2 组平行, 并比较其回收率, 分别采用乙腈、甲醇、

乙醇从果汁饮料中提取 8 种香豆素类化合物。实验结果如

图 2 所示, 甲醇为提取溶剂时, 香豆素 7-甲基香豆素、7-

甲氧基香豆素和 3,3'-羰基双(7-二乙胺香豆素)的提取回收

率均低于 20%, 二氢香豆素的回收率高于乙醇为提取溶剂

时的回收率; 乙醇为提取溶液时, 二氢香豆素和 3,3'-羰基

双(7-二乙胺香豆素)的提取回收率仅在 4.9%~23.5%之间。

提取溶剂对 7-乙氧基-4-甲基香豆素、环香豆素和醋硝香豆

素的回收率影响不明显; 当采用乙腈为提取溶剂时, 8 种香

豆素类化合物回收率均在 75.4%~110.8%之间。因此, 为实

现 8 种香豆素类化合物的同时测定, 本方法选择乙腈作为

提取溶剂。 

2.3.2  提取时间的优化 

样品提取时间是一个重要的参数, 提取时间过短将

不能将目标物质完全提取出来, 而提取时间过长则可能会

造成香豆素类化合物结构上的改变[20‒21]。以回收率为指标, 

本研究考察不同超声提取时间(1、5、10、15 和 20 min)对

各目标物提取效率的影响, 每个提取时间 2 组平行。研究

结果表示, 随着提取时间增长, 目标化合物的提取效率逐

步提升后下降, 见图 3。当提取时间为 1 min 时, 目标化合

物的回收率均低于 40.0%, 当提取时间为 5 min 时, 7-甲氧

基香豆素、醋硝香豆素的回收率均已超过 75.0%, 且随超

声时间的延长, 回收率无明显变化; 当提取时间为 10 min

时, 香豆素、7-甲基香豆素、二氢香豆素、7-乙氧基-4-甲

基香豆素和 3,3'- 羰基双 (7- 二乙胺香豆素 ) 回收率在

80.8%~85.4%; 当提取时间超过 15 min 时, 7 种目标化合物

的回收率均随时间的延长而下降; 当提取时间为 20 min 时, 

环香豆素的回收率达到 94.2%, 但二氢香豆素的回收率仅

为 47.7%。综上结果, 考虑到提取效率, 为实现 8 种香豆素

类化合物的同时提取, 本研究采用超声提取 10 min, 可实

现 8 种化合物回收率在 76.4%~104.7%之间。 

2.3.3  提取次数的确定 

考虑到超声提取次数对提取效率的影响, 本研究考

察低、中、高 3 个添加水平(10、20、50 μg/kg)下 8 种香豆

素类化合物分次提取的回收率, 以 10 mL 乙腈为提取溶剂, 

对样品中的目标化合物进行 3 次提取。实验结果表明, 提

取 1 次, 3 个添加水平的样品中 8 种香豆素类化合物的回收

率均在 75.0%以上, 第 2 次提取的回收率在 1.0%~2.0%之

间, 第 3 次提取为未检出。综合考虑回收率、检测效率和

实验成本, 本方法超声提取 1 次可满足测定要求, 因此本

研究采用超声提取 1 次。 

 
 

 
 
 
 

图 2  3 种提取溶剂下 8 种香豆素类化合物的回收率 

Fig.2  Recoveries of 8 kinds of coumarin compounds in 3 kinds of extraction solvents 
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图 3  不同提取时间下 8 种香豆素类化合物的回收率 

Fig.3  Recoveries of 8 kinds of coumarin compounds in different extraction time 
 
 

2.4  净化条件的优化 

由于食品基质较为复杂, 参考相关文献[13,16,21], 考察

不同净化方式下目标化合物提取回收率和净化效果的区

别。本研究分别比较了经亲水亲油 (hydrophile-lipophile 

balance, HLB) 固 相 萃 取 柱 、 乙 二 胺 -N- 丙 基 甲 硅 烷

(primary-secondary amine, PSA)粉末和 C18 粉末净化后含乳

饮料样品中 8 种香豆素类化合物的回收率和净化效果。结

果表明, 经 HLB 固相萃取柱净化后, 虽杂质干扰稍有降低, 

但 7-乙氧基-4-甲基香豆素和 7-甲氧基香豆素回收率稍有

降低; 经 PSA 粉末和 C18 粉末净化后, 香豆素、二氢香豆

素、3,3'-羰基双(7-二乙胺香豆素)回收率明显减低。 

与其他研究结果一致, 对于较复杂的食品基质, 采用

HLB 固相萃取柱可对样品基质进行有效净化[22]。但是, 鉴

于饮料样品基质干扰相对较小, 未经净化的提取液中 8 种

香豆素类化合物定量离子的提取离子流图干扰不明显。因

此, 综合考虑检测效率、实验成本、净化效率等, 饮料样

品经乙腈提取和高速冷冻离心, 上清液过 0.22 μm 有机滤

膜后上机检测。 

除此之外, 对于含脂肪的样品, 如发酵乳、植物蛋白

饮料等, 经乙腈进行蛋白沉淀的同时, 乙腈也易将样品中

的少量脂肪提取出来, 为降低脂肪对检测结果的影响, 对

于脂肪含量较高的样品, 采用加入 5 mL 乙腈饱和正己烷, 

涡旋振荡后弃去正己烷层进行样品净化。 

2.5  滤膜效应考察 

本研究在实验室间对比实验中发现, 其中 1 家实验室

提供的反馈结果中 4 种目标化合物的回收率低于 60.0%, 因

此研究人员对方法进行了排查, 发现滤膜对香豆素类化合

物的回收率有影响。本研究对尼龙、聚四氟乙烯、聚醚砜、

聚丙烯 4 种直径为 13 mm 的 0.22 μm 孔径滤膜的性能进行

了考察。对比结果发现, 聚丙烯滤膜对 8 种香豆素类化合物

均有吸附作用, 其中对 7-乙氧基-4-甲基香豆素、7-甲氧基香

豆素、醋硝香豆素和 3,3'-羰基双(7-二乙胺香豆素)吸附作用

明显, 经滤膜过滤后, 回收率仅为 57.0%~67.8%。因此, 所

选用滤膜应采用标准溶液检验确认无吸附现象后方可使用。 

2.6  方法学考察 

2.6.1  线性范围、检出限和定量限 

本研究配制了 1、2、5、10、20、50、100、200 μg/L

的 8 种香豆素类化合物的混合标准溶液, 以基质溶液定容, 

在优化后的条件下, 将上述标准系列工作液按照浓度由低

到高进样, 以待测物的质量浓度为横坐标, 相应化合物的响

应值峰面积为纵坐标绘制标准曲线。以 3 倍信噪比(S/N=3)、

10 倍信噪比(S/N=10)分别计算方法的检出限和定量限。结果

显示, 8 种香豆素类化合物在 1~200 μg/L 质量浓度范围线性

良好 , r2 均大于 0.9976, 对于液体饮料 , 方法检出限为

0.2~4.0 μg/kg, 定量限为 0.6~10.0 μg/kg; 对于固体饮料, 方

法检出限为 1.0~20.0 μg/kg, 定量限为 3.0~50.0 μg/kg, 相关

系数和回归方程等见表 2。本研究的方法检出限和定量限明

显低于文献报道[5-6]。 

2.6.2  回收率和精密度 

取空白茶饮料样品 5 g, 分别添加 3 个水平(1、2、5

倍 LOQ)的标准储备液, 完成加标回收实验, 每个加标水

平 6 组平行, 并计算 8 种香豆素类化合物的回收率和精密

度。结果显示 , 8 种香豆素类化合物的平均回收率为

87.8%~105.3%, 日内精密度为 0.7%~6.6%, 日间精密度为

1.7%~3.9%, 结果见表 3。 
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表 2  8 种香豆素类化合物的线性范围、回归方程、相关系数、检出限和定量限 
Table 2  Linear ranges, regression equations, correlation coefficients (r2), limits of detection (LODs) and limits of quantification (LOQs) 

of 8 kinds of coumarin compounds 

目标化合物 线性回归方程 相关系数(r2) 
检出限/(μg/kg) 定量限/(μg/kg) 

液体饮料 固体饮料 液体饮料 固体饮料

香豆素 Y=2.45×105X+24200 0.9996 0.5  2.5  2.0 10.0 

7-甲氧基香豆素 Y=8.67×105X+69100 0.9991 0.5  2.5  2.0 10.0 

二氢香豆素 Y=4.17×104X+36500 0.9999 4.0 20.0 10.0 50.0 

7-甲基香豆素 Y=5.51×105X+35500 0.9998 0.4  2.0  1.6  5.0 

7-乙氧基-4-甲基香豆素 Y=1.43×106X+20200 0.9995 0.2  1.0  0.8  4.0 

醋硝香豆素 Y=1.47×106X+45200 0.9998 0.2  1.0  0.6  3.0 

环香豆素 Y=2.54×105X+40900 0.9976 0.4  2.0  1.8  9.0 

3,3'-羰基双(7-二乙胺香豆素) Y=7.09×105X+13300 0.9994 0.5  2.5  2.0 10.0 

 
表 3  茶饮料中 8 种香豆素类化合物的平均回收率、日内精密度和日间精密度(n=6) 

Table 3  Average recoveries, intra-day precisions and inter-day precisions of 8 kinds of coumarin compounds in tea drink (n=6) 

目标化合物 平均回收率/% 日内精密度/% 日间精密度/% 

香豆素 104.6 2.2 2.1 

7-甲氧基香豆素 95.1 1.3 1.7 

二氢香豆素 105.3 1.7 2.9 

7-甲基香豆素 92.5 0.7 1.7 

7-乙氧基-4-甲基香豆素 94.4 1.5 3.9 

醋硝香豆素 87.8 1.2 1.8 

环香豆素 91.9 1.4 3.1 

3,3'-羰基双(7-二乙胺香豆素) 95.7 6.6 2.9 

 
2.6.3  实际样品测定 

采用本研究已建立的检测方法对市售的 39 例饮料样

品进行 8 种香豆素类化合物的含量测定, 包括天然矿泉

水、果蔬汁类饮料、含乳饮料、发酵乳饮料、碳酸饮料、

茶饮料、运动饮料、速溶咖啡、黑芝麻糊、奶茶冲剂、可

可粉等, 并对数据结果进行分析。结果显示, 3 例碳酸饮料

样品中检出香豆素, 含量分别为 35.8、27.9 和 30.0 μg/kg。

检出值均低于现行出入境检验检疫行业标准 SN/T 

4318—2015 中香豆素类化合物 50.0 μg/kg 的测定低限, 其

余 7 种化合物在实际样品中测定值均低于方法检出限。 

3  结  论 

本研究采用直接乙腈提取, 经冷冻高速离心分层后, 

采用高效液相色谱-串联质谱法测定, 通过提取溶剂的选

择、提取时间的优化等, 建立了同时测定饮料中 8 种香豆

素类化合物的定量分析方法。本方法较其他文献方法和标

准方法中 50.0 μg/kg 的测定低限, 具有更低的检出限和定

量限, 灵敏度更高, 且前处理操作更加简单, 方法学评价

和实际样品测定结果良好, 可满足同时测定饮料中 8 种香

豆素类化合物的检测要求。目前, 该方法可用于测定饮料

中香豆素含量的总和, 未来将进一步研究天然香豆素类化

合物和合成香豆素类香精的鉴别。 
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