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高效液相色谱-四极杆/静电场轨道阱高分辨质谱

法同时测定巧克力中 9 种禁限用甜味剂 

刘  芸#, 张晓燕#, 柳  菡, 殷  耀*, 李青飞, 赵晓霞, 倪家玮, 刘  莹 
(南京海关动植物与食品检测中心, 南京  210001) 

摘  要: 目的  建立高效液相色谱-四级杆/静电场轨道肼高分辨率质谱法同时测定巧克力中 9 种甜味剂(纽

甜、阿斯巴甜、阿力甜、爱德万甜、甜蜜素、安赛蜜、糖精钠、三氯蔗糖和甜菊糖苷)的方法。方法  巧克力

样品经 1 mol/L 盐酸在 60 ℃条件下水解 1 h 后, 过 HLB 固相萃取柱, 洗脱液氮吹后, 用水溶解残渣并定容至

1.0 mL, 充分涡旋混合后过 0.45 μm 滤膜。采用 Phenomenex C18 (100 mm×4.6 mm, 2.6 μm)色谱柱进行分离, 以

乙腈 -水溶液为流动相进行梯度程序洗脱。质谱采用负离子模式 , 扫描范围 : 100~1000 m/z, 二级采用

fullMS-ddMS 扫描模式, 外标法定量。结果  在所建立的色谱条件下, 9 种甜味剂能够得到较好的分离。9 种

甜味剂的检出限均为 7.0 μg/kg, 定量限均为 20.0 μg/kg, 在 20~200 ng/mL 质量浓度范围内线性关系良好, 相关

系数均大于 0.99。通过加标验证, 3 个添加水平的平均回收率范围为 75.3%~110.2%, 相对标准偏差(relative 

standard deviations, RSDs)为 3.2%~9.2%。结论  该方法样品前处理高效、快速, 可以用于高通量测定巧克力

中 9 种甜味剂。该方法的建立为食品中甜味剂的痕量检测提供了可靠而准确的技术手段, 对规范食品添加剂

在食品中的使用行为具有重要意义。 
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ABSTRACT: Objective  To establish a method for the simultaneous determination of 9 kinds of sweeteners 
(neotame, aspartame, alitame, aspartame, sodium cyclamate, acesulfame potassium, saccharin sodium, sucralose and 
stevioside) in chocolate by high performance liquid chromatography-quadrupole/electrostatic field orbital hydrazine 
high resolution mass spectrometry. Methods  The chocolate samples were hydrolyzed with 1 mol/L hydrochloric acid 
at 60 ℃ for 1 h, then passed through an HLB solid-phase extraction column. The eluate was nitrogen-blown, and the 
residue was dissolved in water and made up to 1.0 mL. After thorough vortex mixing, it was filtered through a 0.45 μm 
filter membrane. Separation was performed on a Phenomenex C18 (100 mm×4.6 mm, 2.6 μm) chromatographic 
column using a gradient elution program with acetonitrile-water solution as the mobile phase. Mass spectrometry was 
conducted in negative ion mode, with a scanning range of 100–1000 m/z. The secondary scan mode was 
fullMS-ddMS, and quantification was carried out by the external standard method. Results  Under the established 
chromatographic conditions, 9 kinds of sweeteners could be well separated. The limits of detection for the 9 kinds of 
sweeteners were 7.0 μg/kg, and the limits of quantitation were 20.0 μg/kg. The linear relationship was good within the 
concentration range of 20–200 ng/mL, and the correlation coefficients were all greater than 0.99. Through spiked 
verification, the average recovery range of the 3 levels was in the range of 75.3%–110.2%, with a relative standard 
deviations in the range of 3.2%–8.9%. Conclusion  This method is efficiency and rapid for sample pretreatment. It can 
be used for high-throughput determination of 9 kinds of sweeteners in chocolate. The established method provides a 
reliable and accurate technical means for trace detection of sweeteners in food, and is of great significance for 
regulating the use of food additives in food. 
KEY WORDS: sweeters; high performance liquid chromatography-quadrurpole/electrostatic field orbitrap high 

resolution mass spectrometry; chocolate 
 

 

0  引  言 

随着人们食品健康和食品安全意识的提高, 消费者

对食品添加剂的关注点也在不断增加。甜味剂作为一类常

见的用于替代糖分的食品添加剂, 具有较高的甜度和较低

的热量, 深受消费者的喜欢, 但其安全性问题也一直备受

关注。近年来, 滥用食品甜味剂的食品安全事件频发[1–3]。

大部分甜味剂主要是通过人工合成的, 如阿斯巴甜、三氯

蔗糖、糖精钠、甜蜜素、安赛蜜、阿力甜、纽甜等[4–5]。巧

克力及其制品企业中某些无良厂家为了降低成本、使产品

有更好的口感, 不惜违规滥用甜蜜素等人工合成甜味剂[6], 
直接危害消费者的利益。通常情况下, 产品按照规定使用

甜味剂对人体健康基本无害。然而, 过量或不适当使用甜

味剂可能导致一定的副作用, 引发一系列健康问题。近年

来研究发现, 长期大量摄入甜味剂可能会增加肥胖风险、

影响血糖控制致、损害肝脏、诱发龋齿等疾病[7–9]。 
GB 2760—2024《食品安全国家标准 食品添加剂使用

标准》中规定了各类食品中允许使用的添加剂种类和限量。

巧克力及其制品中允许使用的甜味剂有纽甜、阿斯巴甜、

爱得万甜和甜菊糖苷, 且每种甜味剂的最大使用限量均不

同, 具体如表 1 所示。阿力甜、甜蜜素、安赛蜜、糖精钠

和三氯蔗糖这 5 种甜味剂属于禁用物质, 不允许在巧克力

及其制品中添加和使用。且国家标准中规定了每种甜味剂

的检测方法, 但目前尚无同时检测９种甜味剂的标准方

法。因此建立同时检测巧克力制品中 9 种甜味剂的方法对

于标准方法的制定具有指导意义。 
目前, 文献报道的食品中甜味剂的检测方法主要有

液相色谱法[10–12]和液相色谱-串联质谱法[13–16]。液相色谱

法存在基质干扰强、分析时间长、检测灵敏度低、不能用

于方法确证等多种问题, 而液相色谱-质谱法可以弥补液

相色谱方法的不足, 可以同时检测多种分析物质[17–20]。也

有文献报道了香肠、发酵面制品、茶饮料、水果和酒等基

质中甜味剂的检测方法[21–27], 但针对巧克力基质中甜味剂

的检测方法还鲜见报道。对于高糖高脂肪样品的前处理方

法, 标准或者文献[28–30]中绝大部分采用溶剂提取直接进样, 
也有过 HLB 固相萃取柱或者 C18 固相萃取柱的前处理方

式。直接提取进样明显会引入更多杂质, 影响结果准确性, 
需要进一步前处理净化基质以达到满意的结果。因此, 本
研究采用高效液相色谱-四级杆/静电场轨道肼高分辨率质

谱仪, 通过 HLB 固相萃取小柱净化, 建立了一种同时测定

巧克力中纽甜、阿斯巴甜、阿力甜、爱德万甜、甜蜜素、

安赛蜜、糖精钠、三氯蔗糖、甜菊糖苷等９种甜味剂的定

性定量方法, 以期为巧克力产品的市场监督抽检及风险评

估提供技术支持。 

1  材料与方法 

1.1  材料与试剂 

巧克力样品共计 20 份, 黑巧克力、白巧克力、干果

巧克力、牛奶巧克力各 5 份, 分别购于南京市各大超市和

企业送检样品。 
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表 1  甜味剂的使用规定及标准方法 
Table 1  Regulations and standard methods for the use of sweeteners 

目标物 GB 2760—2024 的规定 检测标准 方法 前处理方法 

纽甜 最大使用量 0.1 g/kg 
GB 5009.247—2016《食品安全国家标准

食品中纽甜的测定》 
液相色谱法 甲酸和三乙胺提取、过 C18 柱

阿斯巴甜 最大使用量 3.0 g/kg 
GB 5009.263—2016《食品安全国家标准

食品中阿斯巴甜和阿力甜的测定》 
液相色谱法 水提取、正己烷脱脂 

阿力甜 禁用 GB 5009.263—2016 液相色谱法 水提取、正己烷脱脂 

爱德万甜 最大使用量 0.0005 g/kg BJS 202201《食品中爱德万甜的测定》 液相色谱-质谱法 乙腈提取、加 C18 粉末 

甜蜜素 禁用 
GB 5009.97—2023《食品安全国家标准 

食品中环己基氨基磺酸盐的测定》 
液相色谱法/液相

色谱-质谱法 
水提取、衍生 

安赛蜜 禁用 
GB 5009.140—2023《食品安全国家标准

食品中乙酰磺胺酸钾的测定》 
液相色谱法 

水提取、亚铁氰化钾/乙酸锌沉蛋

白或中性氧化铝固相萃取柱 

糖精钠 禁用 
GB 5009.28—2016《食品安全国家标准 食
品中苯甲酸、山梨酸和糖精钠的测定》

液相色谱法 水提取、正己烷脱脂 

三氯蔗糖 禁用 
GB 5009.298—2023《食品安全国家标准

食品中三氯蔗糖(蔗糖素)的测定》 
液相色谱法/液相

色谱-质谱法 
甲醇-水提取、过 HLB 柱 

甜菊糖苷 最大使用量 0.83 g/kg 
SN/T 3854—2014《出口食品中天然甜味

剂甜菊糖苷、甜菊双糖苷、甘草酸、甘

草次酸的测定 高效液相色谱法》 
液相色谱法 0.1%甲酸的乙腈水溶液超声 

 
纽甜、阿斯巴甜、阿力甜、爱德万甜、甜蜜素、安赛

蜜、糖精钠、三氯蔗糖、甜菊糖苷共 9 种甜味剂的标准品(纯
度均大于等于 99.5%, 天津阿尔塔科技有限公司); 乙腈(色
谱纯, 天津科密欧公司); 甲酸铵(色谱纯, 南京化学试剂股

份有限公司); 盐酸(分析纯, 国药集团化学试剂有限公司); 
试验用水均为超纯水(自制)。 

1.2  仪器与设备 

Dionex 3000 高压液相色谱-Q-Exactive 四极杆静电场

轨道阱高分辨质谱仪、HERAEUS Multifuge X1R 离心机(美
国 Thermo Fisher Scientific 公司); KH-500B 超声波仪(昆山

禾创超声仪器有限公司); WH-86 型涡旋混合器(太仓华利

达实验室设备公司); SMATR 高纯水发生器(上海和泰仪器

有限公司); PB-20 水浴控温振荡器(上海珂淮仪器有限公

司); Auto Vap s60 氮吹仪(美国 ATR 公司); HLB 固相萃取柱

(规格为 3CC, 60 mg, 美国沃特世科技有限公司); C18 固相

萃取柱(规格为 3 mL, 500 mg, 上海安谱实验科技股份有限

公司); Phenomenex C18 (100 mm×4.6 mm, 2.6 μm, 美国

Phenomenex 公司); MSE 125P 分析天平[感量 0.1 mg, 赛多

利斯科学仪器(北京)有限公司]。 

1.3  标准溶液的配制 

标准储备液(1 mg/mL): 分别称取纽甜、阿斯巴甜、阿

力甜、爱德万甜、甜蜜素、安赛蜜、糖精钠、三氯蔗糖和

甜菊糖苷 9 种标准品各 10.00 mg(精确至 0.01 mg), 分别置

于 10 mL 容量瓶中, 用水溶解并稀释至刻度, 摇匀, 配制

成 1 mg/mL 的标准储备液, 于 4 ℃冰箱中保存, 有效期 6
个月。 

标准中间溶液(1 μg/mL): 分别移取上述标准储备溶

液各 100 μL 于 100 mL 容量瓶中, 用水稀释并定容, 制得

质量浓度为 1 μg/mL 的混合标准中间溶液。 
标准工作溶液: 吸取标准中间溶液体积分别为 5、10、

20、50、100、200 μL, 用水稀释并定容至 1 mL, 配成质量

浓度为 5、10、20、50、100、200 ng/mL 的系列标准溶液, 
现用现配。 

1.4  样品前处理 

称取 1.0 g 试样(精确到 0.01 g)于 50 mL 离心管中, 加
入 5 mL 浓度为 1 mol/L 的盐酸溶液, 涡旋混合后, 放入

60 ℃±2 ℃的水浴振荡器中水解 1 h。水解结束后, 将水解液

冷却至室温, 加入 5 mL水, 混匀, 以 8000 r/min离心 3 min, 
收集上清液待用。 

净化: C18固相萃取小柱使用前依次用 10 mL 甲醇、10 mL
水通过, 静置活化 30 min。取全部上清液过柱, 弃去流出液。

加入 10 mL 超纯水淋洗, 弃去淋洗液。量取 10 mL 甲醇

洗脱, 并收集洗脱液至氮吹管中。在氮吹仪中吹干后, 用
1.0 mL 的水溶解样品管中剩余的残渣 , 涡旋混匀 , 过
0.45 μm 微孔滤膜, 供仪器测试; HLB 固相萃取小柱使用

前依次用 10 mL 甲醇、10 mL 水通过, 静置活化 30 min。
取全部上清液过柱, 弃去流出液。加入 10 mL 超纯水淋洗, 
弃去淋洗液。量取 10 mL 甲醇洗脱, 并收集洗脱液至氮吹

管中。在氮吹仪中吹干后, 用 1.0 mL 的水溶解样品管中剩

余的残渣, 涡旋混匀, 过 0.45 μm 微孔滤膜, 供仪器测试。 

1.5  实验方法 

1.5.1  色谱条件   
色谱柱: Phenomenex C18 (100 mm×4.6 mm, 2.6 μm); 

柱温: 25 ℃; 进样量: 5 μL; 流动相: A 相为水; B 相为乙
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腈; 流速: 0.6 mL/min; 梯度洗脱程序: 0~1.5 min, 5% B; 
1.5~5.0 min, 5%~95% B; 5.0~8.5 min, 95% B; 8.5~9.0 min, 
95%~5% B; 9.0~10.0 min, 5% B。 
1.5.2   质谱条件   

可加热的电喷雾离子源; 毛细管温度为 320 ℃, 鞘气

(N2)流速 50 L/min, 辅助气(N2)流速 15 L/min, 吹扫气(N2)流
速 2 L/min; 采用负离子扫描模式 ; 全扫描的分辨率

R=70000, 扫描范围: 100~1000 m/z, 二级采用 fullMS-ddMS
扫描模式, 分辨率 R=35000。其他参数如表 2 所示。 

1.6  数据处理 

所有表格和图均采用Office 2024版本自带的Word(版
本号: 14.0.7268.5000)、Excel(版本号: 14.0.7268.5000)完成; 
数据均采用 6 平行。 

2  结果与分析 

2.1  仪器条件的优化 

2.1.1  质谱条件的优化 
采用流动注射的方式, 将质量浓度为 1 μm/mL 的 9 种

甜味剂的单个标准溶液打入质谱, 分别进行一级质谱全扫

描, 并根据母离子的响应强度选择合适的离子扫描模式。

结果发现, 安赛蜜和糖精钠在正离子扫描时完全没有母离

子信号, 当切换为负离子扫描时才出现了母离子, 这与分

子结构有关(如图 1所示), 离子化后带负电荷; 甜蜜素虽然

也容易电离, 但分子中含有杂原子氮, 使得在正离子模式

下有微弱的响应, 但在负离子模式下响应更高; 其他 6 种

化合物在正负离子模式下均有响应, 且响应值在负离子模 
 

表 2  9 种甜味剂的质谱参数 
Table 2  Mass spectrometry parameters of the 9 kinds of sweeteners 

目标物 保留时间/min 母离子(m/z) 碰撞能/V 子离子*(m/z)   子离子(m/z)   
纽甜 5.55 377.20859 25 200.07098 301.19226 

阿斯巴甜 4.82 293.11533 40 200.07144 261.08875 
阿力甜 4.92 330.14963 20 312.13919 295.11218 

爱德万甜 5.31 457.19965 20 200.07135 337.19370 
甜蜜素 6.98 178.05344 40 79.95583 158.93745 
安赛蜜 6.97 161.98578 15 82.02844 77.96411 
糖精钠 7.12 181.99103 35 105.95900 81.95184 

三氯蔗糖 4.87 395.00821 25 302.90475 206.91644 
甜菊糖苷 5.16 803.37069 35 479.26584 317.21271 

注: *为定量离子。 

 
 

图 1  9 种甜味剂的结构 
Fig.1  Structure of 9 kinds of sweeteners 



330 食品安全质量检测学报 第 17 卷 
 
 
 
 
 

式时均较强。仪器在正负离子同时扫描时, 可能会存在扫

描点数过少的情况, 影响灵敏度。因此, 最终 9 种化合物

均选择负离子模式下分析。继而进行二级质谱条件优化, 
通过确定的母离子, 利用碰撞电压对其进行轰击, 选取相

对强度较高的两个离子作为定性定量离子。最终确定的质

谱参数如表 2 所示。 
2.1.2  色谱条件的优化 

通过对 9 种甜味剂的化学结构进行分析(图 2 所示), 分
别以甲醇-水、乙腈-水、乙腈-2 mol/L 乙酸铵为流动相进行

分析研究。在不同流动相下的提取色谱图如图 2 所示。结果

发现甲醇-水做流动相时, 甜蜜素、安赛蜜和糖精钠峰形较

差, 换做乙腈-水做流动相后, 这 3 种物质峰形明显改善。又

比较了乙腈-水和乙腈-2 mol/L 乙酸铵对目标物分析的影响, 
发现当选用乙酸铵做流动相后, 甜蜜素和糖精钠两个化合物

的峰形会稍微改善, 但目标物的响应值均降低 1~2个数量级。 
综合考虑后, 最终选用乙腈-水做为流动相, 甜蜜素和

糖精钠的峰形虽然不如乙腈-2 mol/L 乙酸铵流动相时半峰宽

小, 但也在可以接受范围内。而且乙腈-水作为流动相时, 所有

化合物的质谱响应值较高, 会明显提高检测灵敏度。在最终优

化的色谱条件下, 9 种目标物的提取离子流图如图 3 所示。 
 

 
 

注: A. 甲醇-水; B. 乙腈-2 mol/L 乙酸铵; C. 乙腈-水。NL 为归一化响应水平(normalized response level)。 
图 2  不同流动相下的色谱图 

Fig.2  Chromatograms under different mobile phases  
 

 
 

图 3  9 种甜味剂在优化条件下的色谱图 
Fig.3  Chromatograms of 9 kinds of sweeteners under optimized conditions 
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2.2  前处理条件的优化 

巧克力中含有较多糖类和可可脂类, 用水直接提取, 
巧克力容易结块, 成颗粒渣状。巧克力中可可脂的熔点约

为 34~38 ℃, 当超声温度升至 40 ℃时, 可观察到可可脂慢

慢溶解; 当温度在 40 ℃时, 超声 0.5 h后, 发现巧克力溶解

成咖啡色液体。但当温度降低时, 巧克力又会凝固, 上层

析出固体可可脂, 下层为咖啡色粘稠溶液。下层溶液中由

于含有较多糖类, 无法通过 0.45 μm 的尼龙滤膜。因此考

虑先对巧克力样品进行水解, 水解后再进行提取。 
2.2.1  水解试剂和浓度的选择 

考察了 5 mL 1 mol/L 盐酸溶液和 5 mL 1mol/L NaOH
溶液对巧克力的水解差异。选择黑巧克力样品作为研究对

象, 在 60 ℃条件下, 水浴振荡水解 1 h 后, 加入 5 mL 水定

容。水解液离心后发现, 经盐酸水解的巧克力样品颜色较

浅, 经氢氧化钠水解的巧克力颜色较深。且在碱性条件下, 
巧克力并未水解完全, 冷却后仍有少量可可脂析出。因此

选用盐酸作为水解试剂。 
考察 5 mL 盐酸浓度分别为 0.2、0.5、0.8、1.0、1.5 mol/L

时, 在 60 ℃左右条件下水解 1 h 的效果。发现随着盐酸

浓度增加, 9 种甜味剂的回收率整体上逐渐提高, 当使用

1.0 mol/L 盐酸进行水解时, 回收率范围可达 89%~96%, 
具体结果见表 3; 当盐酸浓度大于 1.0 mol/L, 9 种甜味剂

的回收率不再明显增加。因此最终选用 1.0 mol/L 盐酸

做为水解试剂。 
 

表 3  盐酸浓度的优化 
Table 3  Optimization of hydrochloric acid concentration 

化合物 
回收率/% 

0.2 mol/L 0.5 mol/L 0.8 mol/L 1.0 mol/L 1.5 mol/L 

纽甜 33.5 50.4 76.8 94.2 94.0 

阿斯巴甜 35.6 51.7 82.7 93.3 91.9 

阿力甜 20.4 42.6 80.0 89.0 89.2 

爱德万甜 37.3 48.9 77.4 92.1 92.8 

甜蜜素 29.5 42.6 76.5 86.3 86.7 

安赛蜜 48.1 62.8 81.4 89.1 89.3 

糖精钠 36.6 60.5 84.5 90.7 91.8 

三氯蔗糖 28.9 45.9 76.8 92.6 92.3 

甜菊糖苷 32.6 53.6 78.9 95.7 95.8 
 

2.2.2  水解温度和水解时间的选择 
考察温度对巧克力样品水解效果的影响, 以加标回

收率为评价指标。选择了 20、40、60、80 ℃条件下对样

品使用 5 mL 1 mol/L 盐酸水解 1 h 的影响, 结果表明, 随
着温度升高, 9 种甜味剂的回收率逐渐增加, 当达到 60 ℃
后, 回收率不再明显增加。因此, 选择 60 ℃作为酸水解

的温度。 
本研究也考察了水解时间的影响, 考察了 60 ℃下对

巧克力样品使用 5 mL 1 mol/L 盐酸, 分别水解 15、30、45、
60、75 min 的影响, 结果表明, 随着水解时间的增加, 9 种

甜味剂的回收率随之提高, 当水解时间为 60 min 时, 回收

率均能达到 80%以上。因此, 选择 60 min 作为水解时间。 
2.2.3  固相萃取柱的选择 

9 种甜味剂均属于极性化合物, 本研究中比较了常用

的前处理柱子 HLB 固相萃取柱和 C18 固相萃取柱的效果, 
以加标量 100 µg/kg 的回收率作为评价指标。结果如图 4 所

示, HLB 固相萃取柱能有效去除杂质的干扰, 对所有甜味剂

的回收率更高。虽然 C18 固相萃取柱对安赛蜜和甜蜜素的选

择性最强, 但 HLB 固相萃取柱适用的 pH 范围更宽, 对极性

化合物都有更好的保留。由于 9 种甜味剂的极性差异较大, 

因此也更适合用 HLB 固相萃取柱进行分析。用水进行淋洗、

甲醇洗脱就能取得较好的效果, 回收率在 80%以上。 
 

 
 

图 4  不同固相萃取小柱对甜味剂的回收率差异 
Fig.4  Differences in recovery rates of sweetener with different  

solid-phase extraction columns 
 

2.3  方法学评价 

2.3.1  线性范围及检出限   
配制标准工作溶液, 对 9 种甜味剂进行测定, 采用
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外标法定量。以各标准物质的质量浓度为横坐标 (X, 
ng/mL)、峰面积为纵坐标(Y)绘制标准曲线。可以看出, 9
种甜味剂在 20~200 ng/mL 范围内的线性关系良好, 相关系

数(r2)大于 0.99。以信噪比为 3 和 10 分别为检出限和定量限。

选择空白巧克力, 对检出限和定量限浓度下的信噪比进行

验证, 检出限均为 7.0 μg/kg, 定量限均为 20.0 μg/kg, 9 种甜

味剂的信噪比均满足要求。具体结果如表 4 所示。信噪比的

满足表明该方法能够在实际样品中准确地检测和定量这些

甜味剂, 可以确保分析方法的灵敏度和可靠性。 

2.3.2  回收率和精密度 
选取空白的两种巧克力样品进行添加回收和精密度

实验, 根据 GB 27404—2008《实验室质量控制规范》中选

取定量限、中间浓度和残留限量 3个浓度水平进行加标实验, 
每个水平重复测定 6 次。在 9 种添加剂中, 有限量要求的有

纽甜、阿斯巴甜、爱德万甜和甜菊糖苷, 其他 5 种物质均为

禁用。其中爱德万甜的残留限量最低, 为 0.0005 g/kg, 所以

最终确定的添加水平分别为 20、100、500 µg/kg。具体结

果如表 5 所示, 在巧克力基质中, 9 种甜味剂在 3 个添加 
 

表 4  9 种甜味剂的线性方程、相关系数、检出限和定量限 
Table 4  Regression equations, correlation coefficients, limit of detection and limit of quantitation of 9 kinds of sweeteners  

化合物 线性方程 相关系数 检出限/(µg/kg) 定量限/(µg/kg) 
纽甜 Y=73493+12275.4X 0.9957 7.0 20.0 

阿斯巴甜 Y=40240+51165.7X 0.9977 7.0 20.0 
阿力甜 Y=49230+72738.3X 0.9942 7.0 20.0 

爱德万甜 Y=54832+81021.3X 0.9984 7.0 20.0 
甜蜜素 Y=51078+74223.3X 0.9989 7.0 20.0 
安赛蜜 Y=19112+34279.3X 0.9945 7.0 20.0 
糖精钠 Y=70240+78206.9X 0.9929 7.0 20.0 

三氯蔗糖 Y=15677+12356.6X 0.9925 7.0 20.0 
甜菊糖苷 Y=25443+24677.5X 0.9966 7.0 20.0 

 
表 5  巧克力样品中甜味剂加标回收率和精密度结果(n=6) 

Table 5  Recovery rates and precision results of sweeteners spiked in chocolate samples (n=6) 

分析物 添加水平/(µg/kg) 
黑巧克力 白巧克力 

回收率/% 相对标准偏差/% 回收率/% 相对标准偏差/% 

纽甜 
20 78.5 8.4 80.5 9.2 

100 82.3 7.2 83.9 9.1 
500 88.5 6.8 89.7 5.7 

阿斯巴甜 
20 90.2 7.7 75.9 8.8 

100 95.6 6.8 80.4 7.6 
500 100.8 4.3 83.5 5.6 

阿力甜 
20 87.8 7.9 85.8 8.3 

100 97.4 7.0 93.5 6.8 
500 103.5 5.4 99.8 5.2 

爱德万甜 
20 92.4 5.2 94.3 5.3 

100 95.0 4.6 97.4 4.9 
500 108.7 4.8 104.3 4.1 

甜蜜素 
20 82.3 6.9 85.6 6.3 

100 88.7 6.1 89.6 5.9 
500 98.7 5.4 97.4 4.8 

安赛蜜 
20 79.4 6.3 76.4 7.8 

100 84.5 5.5 79.4 6.9 
500 88.9 4.9 83.5 5.8 

糖精钠 
20 87.4 5.4 88.6 5.8 

100 94.5 4.5 96.4 4.4 
500 106.4 3.9 108.9 3.2 

三氯蔗糖 
20 92.1 5.4 90.4 6.0 

100 98.4 4.8 100.3 5.2 
500 107.9 4.0 110.2 4.6 

甜菊糖苷 
20 75.3 7.8 77.9 8.9 

100 78.9 6.9 80.3 8.1 
500 83.2 6.0 83.5 7.6 
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水平的平均回收率范围为 75.3%~110.2%, 相对标准偏差

为 3.2%~9.2%。这些数据表明所建立的方法具有较好的准

确性和精密度, 重复性和稳定性较好。 

2.4  实际巧克力样品中甜味剂的检测 

为验证本方法, 对超市和企业送检的 20 份巧克力样

品进行分析, 仅发现一份样品中检出有甜菊糖苷, 含量为

0.08 µg/kg, 不超过 GB 2760—2024 中的规定限值, 其他样

品均未发现使用上述 9 种甜味剂的情况, 可能是本研究样

品都来自正规厂家生产的巧克力, 因此没有超范围或者超

量使用甜味剂情况。以后将重点针对三无产品进行检测。

本研究此次对巧克力中甜味剂的摸底筛查, 也是为监管部

门数据支持。 

3  结  论 

本研究建立高效液相色谱-四级杆/静电场轨道肼高分

辨率质谱法测同时测定巧克力中９种甜味剂(纽甜、阿斯巴

甜、阿力甜、爱德万甜、甜蜜素、安赛蜜、糖精钠、三氯

蔗糖、甜菊糖苷)的方法, 并对该方法进行了优化。优化了

流动相、质谱条件、水解溶剂、水解温度、水解时间和固

相萃取柱等条件, 最大可能降低样品中基质对目标物测定

的影响。该方法可以用于巧克力样品中甜味剂的日常检测。

该分析方法的建立, 可以高效、快速、高通量的测定巧克

力中的甜味剂, 大大提高了样品的检测分析效率; 也可以

为巧克力中的甜味剂使用情况提供数据支撑, 为市场监管

提供有力的技术支持。 
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