
 

 

附件 1 

 

食品中香兰素、甲基香兰素和乙基香兰素的测定 

BJS 201705 

1 范围 

ԅ Ҭ ῌ ȁ ῌ Ә ῌ -ұ

Ȃ 

ԍ ᵣӲȁ ȁ ᾙ Ӳ ̂Ҍ ᾙ Ӳ ȁ̃

ᾙ ꜛ ȁ ⱴ ȁ Ҭ ῌ ȁ ῌ Ә ῌ

Ȃ 

2 原理 

Ә Ῥ̆ץ  ̆ -ұ ת ̆ Ȃ 

3 试剂和材料 

̆ ╕ ҹ№ ̆ ҹ GB/T6682 ѿ Ȃ 

3.1 试剂 

3.1.1 （CH4O）： Ȃ 

3.1.2 Ә （C2H3N）： Ȃ 

3.1.3 （CH2O2）： Ȃ 

3.1.4 （C6H14）： Ȃ 

3.1.5 （NaCl）： 550Ņ 4h Ȃ 

3.1.6 0.1% ̔ 10mL ⱴ῀ 1000mLȂ 

3.2 标准品 

ῌ ȁ ῌ Ә ῌ ‰ ů98.0%̆Ҭ ȁ ȁCAS ȁ

№ ȁ № Ḥ A A.1Ȃ 

3.3 标准溶液配制 

3.3.1 ‰Ữ ̂1.00mg/mL̃̔ №≢ ῌ ȁ ῌ Ә ῌ 0.1g 



 

 

̂ 0.0001g̃ ‰ ԍ100mL Ҭ̆ ̆ ┴ Ȃ ᾣԍ-18ŅҊḠ ̆

Ḡ ҹ6ҩ Ȃ 

3.3.2 ‰Ữ №̔≢ ҉ ҈ ‰Ữ 1.00mLԍ ѿ100mL Ҭ̆ Ә  

⌠┴ └ ҹ10ɛg/mL ‰Ữ ̆ ᾣԍ-18ŅḠ ̆Ḡ ҹ1ҩ Ȃ 

3.3.3 ̔ 6.1 ╠ ᵬ└ Ȃ 

3.3.4 ‰ ↓ ᵬ №̔≢‰ ῌ ȁ ῌ Ә ῌ ‰Ữ  

(3.3.2)̆ ̂3.3.3̃ ῒ ҹ5ng/mLȁ10ng/mLȁ20ng/mLȁ40ng/mLȁ

80ng/mLȁ160ng/mL ‰ ↓ ᵬ ̆ҳ └Ȃ 

4 仪器和设备 

4.1 液相色谱-串联质谱仪： Ȃ 

4.2 涡旋混合器。 

4.3 超声波清洗器。 

4.4 离心机： Ó5000r/minȂ 

4.5 分析天平： 0.1mg 0.01gȂ 

5 试样制备 

ᾙ ꜛ ȁ ⱴ ̆ᶏῒῃ ץ 425ɛm ‰ ̕

ῒ └ Ȃ 

6 分析步骤 

6.1 样品的制备与提取 

6.1.1 ᾙ Ӳ ȁ ᾙ ꜛ ̔ 1g ̂ 0.01g̃̆ ԍ 50mL Ҙ

Ҭ ⱴ̆῀ 3mL ̆ 30s ⱴ̆῀ 7mLӘ ̂3.1.2̃̆ 30s̆ 25min̆

10000r/min 5min ̆ ҉ 2mLԍ 10mL Ҭ̆ⱴ῀ 1mL ̂3.1.4̃̆

30s̆5000r/min 3min ̆ Ҋ ̆ ̂0.22ɛm̆ ̃̆ № Ȃ 

6.1.2 ᵣӲ̂ Ӳȁ Ӳȁ Ӳ ȁ̃ ̔ 2g ̂ 0.01g̃̆

ԍ 50mL Ҙ Ҭ̆ⱴ῀ 20mLӘ ̂3.1.2̃̆ 30s̆ 25min̆ⱴ῀ 1g

̂3.1.5̃̆ 10000r/min 5min ̆ ҉ 2mLԍ 10mL Ҭ̆ⱴ῀ 1mL

̂3.1.4̃̆ 30s̆5000r/min 3min ̆ Ҋ ̆ ̂0.22ɛm̆ ̃̆

№ Ȃ 

6.1.3 ⱴ ̂ ̃̔ 1g ̂ 0.01g̃̆ ԍ 50mL Ҙ Ҭ̆

ⱴ῀ 3mL ̆ 30s̆ⱴ῀ 7mLӘ ̂3.1.2̃̆ 30s̆ 25min 1̆0000r/min

5min ̆ ҉ 0.22ɛm̂ 4.6̃̆ № Ȃ 

6.1.4 ̔ 1g ̂ 0.01g̃̆ ԍ 50mL Ҙ Ҭ̆ⱴ῀ 1mL

10mL Ә ̂3.1.2̃̆ 30s̆ 25min̆ⱴ῀ 1g ̂3.1.5̃̆ 10000r/min



 

 

5min ̆ ҉ 2mLԍ 10mL Ҭ ⱴ̆῀ 1mL ̂3.1.4̃̆ 30s 5̆000r/min

3min ̆ Ҋ ̆ ̂0.22ɛm̆ ̃̆ № Ȃ 

6.2 仪器参考条件 

6.2.1 色谱条件 

a) ̔XDBC18 ̆4.6mm¦50mm̆1.8mm̆ Ȃ 

b) ꜚ ̔A̔0.1% ̆B̔ ̆ ᴆ 1Ȃ 

c) ̔0.3mL/minȂ 

d) ̔30ºCȂ 

e) ̔2µLȂ 

1 ᴆ 

̂miñ A ̂%̃ B ̂%̃ 

0 75 25 

0.5 75 25 

2 50 50 

6 50 50 

7 10 90 

9 10 90 

12 75 25 

 

6.2.2 质谱条件 

f) ̔ Ȃ 

g) ̔ (ESI+)Ȃ 

h) ̔ (MRM)Ȃ 

i) ȁ ȁ ꜛ ȁ ⱬȁ ᴨ ᶃ ̆

ῒז BҬ B.1Ȃ 

6.3 测定 

6.3.1 标准曲线的制作 

‰ ↓ ᵬ (3.3.4)№≢ ת ᴆ̂6.2̃ ̆ ⌠ ‰

ץ̆ ‰ ᵬ ҹ ץ̆ ҹ ̆ └ ‰ Ȃ 

6.3.2 定性测定 

ᴆҊ ‰ ᵬ ̆ ‰ ᵬ Ҭ

Ḡ Ȃ Ҭ ₮ҍ ‰ ̂3.3.4̃Ҭ Ḡ ѿ ̆ғῒ

ҍ ‰ Ҭ ү Ẓ Ҍ 2 ↕̆

ץ Ҭ ₮ Ȃ 



 

 

2 ү ᾛ Ẓ  

ү /% ̘50 20͘50 10͘20 Ů10 

ᾛ Ẓ /% ±20 ±25 ±30 ±50 

 

6.3.3 定量测定 

̂6.1̃ ת ᴆ̂6.2̃ ̆ ⌠ ̆

‰ Ҭ № Ȃ Ҭ № ṿ ‰

ῤ̆ ₮ ̆↕ № ̆ Ә ⌠ Ȃ ‰ ᵬ

-ұ MRM C.1Ȃ 

7 结果计算 

Ҋ ̂1̃ Ҭ ̔ 
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³

³³
=

m

Vc
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Ҭ̔ 

Xðð Ҭ № ̆ ᵝҹ ᾥ ᾥ̂ɛg/kg̃̕  

cðð׆ ‰ Ҭ ₮ Ҭ № ̆ ᵝҹ ᾥ ̂ɛg/L̃̕  

mðð ̆ ᵝҹᾥ̂g̃̕  

Vðð ᵣ ̆ ᵝҹ ̂mL Ȃ̃ 

ץ ᴆҊ ң ṿ ̆ Ḡ

ѿᵝȂ 

8 检测方法的灵敏度、准确度、精密度 

8.1 灵敏度 

ᵣӲ ҹ2ğ ȁ ȁ ⱴ ȁ ᾙ Ӳ ȁ ᾙ

ꜛ 1g ̆ ῌ ȁ ῌ Ә ῌ ₮ ҹ30.0ɛg/kğ ҹ

100.0ɛg/kgȂ 

8.2 准确度 

ᾙ Ӳ ȁ ᵣӲȁ ȁ ȁ ⱴ ȁ ᾙ ꜛ

100.0~1000.0ɛg/kg ⱴ ῤ ҹ 78.6%~118.4%Ȃ 

8.3 精密度 

ᴆҊ ң Ҍ ṿ 10%Ȃ 

 

 



 

 

附录 A 

香兰素、甲基香兰素和乙基香兰素三种化合物相关信息 

 

A.1  Ҭ ȁ ȁCAS ȁ№ ȁ №  

  CAS №  №   

ῌ  Vanillin 121-33-5 C8H8O3 152.14 
OH

O

O

H

 

ῌ  Methylvanillin 120-14-9 C9H10O3 166.17 
O

O

O

H

 

Ә ῌ  Ethylvanillin 121-32-4 C9H10O3 166.17 OH

O

O

H

CH3  

 

 

 

 

 



 

 

 

附录 B 

参考质谱条件 

 

质谱参数： 

a) ̔ ̕ 

b) ̔ (ESI+)̕ 

c) ̔ (MRM)̕ 

d) (IS)̔5500V̕ 

e) (Gas1):50psi 

f) ꜛ (Gas2):50psi 

g) ⱬ(CUR)̔35psi̕ 

h) (TEM)̔500Ņ̕ 

i) ȁ ῒז B.1Ȃ 

B.1  ҈ ȁ №  

 №  
 

m/z 

 

V 

 

eV 

῀  

V 

₮  

V 

1 ῌ  
153.1/93.1* 90 19 10 13 

153.1/125.0 90 14 10 13 

2 ῌ  
167.2/139.0* 100 17 10 13 

167.2/124.0 100 25 10 13 

3 Ә ῌ  
167.2/111.0* 90 17 10 13 

167.2/93.0 90 23 10 13 

*̔  

注̔ B ↓ ᴆֽᶫ ̆ Ҍ ת ת̆ ̆ ╠

ᴨ ⌠ ᶃȂ



 

 

附录 C 

香兰素、甲基香兰素和乙基香兰素的标准色谱图 
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0 2 4 6 8 10 12

%

 ῌ  
         153.1/93.1

5.98

100

0

Time (min)
0 2 4 6 8 10 12

%

0

100
                  ῌ  
                        153.1/125.0

5.98

 

Time (min)
0 2 4 6 8 10 12

%

100

0

6.90

 ῌ  
            167.2/139.1

Time (min)

0 2 4 6 8 10 12

%

6.90

 ῌ  
           167.2/124.1

0

100

Time (min)
0 2 4 6 8 10 12

%

7.41

Ә  ῌ  
           167.2/111.0

0

100

Time (min)

0 2 4 6 8 10 12

%

7.41100

0

Ә  ῌ  
            167.2/93.0

 

图 C.1  香兰素、甲基香兰素和乙基香兰素标准物质的 MRM 色谱图 
 

ᵝ̔ Ȃ 
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