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摘要

欧盟(EU)⽴法（欧盟委员会法规(EU) 2017/2158）规定了加⼯⻝品中丙烯酰胺的基准浓度，⻝品⽣产商有责任制

定缓解措施以应对超过基准浓度的情况。沃特世将快速、有效的提取和净化⼿段与LC-MS/MS测定结合使⽤，开发

出⼀种准确、耐⽤的丙烯酰胺分析⽅法。针对最近报道的关于N-⼄酰基-β-丙氨酸、3-氨基丙酰胺和乳酰胺可能导

致过⾼估计⻝品中丙烯酰胺含量的问题，我们对⽅法的选择性开展了进⼀步研究。研究确认，这三种化合物会发

⽣源内碎裂，产⽣与丙烯酰胺具有相同m/z的离⼦，随后碎裂为丙烯酰胺测定所⽤的⼦离⼦。对样品净化的研究表

明，这些化合物没有从样品提取物中去除，如果未实现⾊谱分离，将会⼲扰丙烯酰胺的测定。这三种⼲扰化合物

均使⽤之前发表的LC⽅法进⾏⾊谱分离。该⽅法已使⽤FAPAS参⽐物质进⾏验证，所得结果与标准值⾼度吻合。

可参⻅有关FAPAS参⽐物质的原始应⽤纪要，其中的结果与标准值⾼度吻合。

优势

使⽤快速、准确、精密且经济有效的⽅法定量分析加⼯⻝品基质（包括薯⽚、咖啡、⾯包和婴⼉⻝品）中的丙

烯酰胺

■

使潜在⼲扰物N-⼄酰基-β-丙氨酸、3-氨基丙酰胺和乳酰胺与丙烯酰胺实现⾊谱分离■
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简介

丙烯酰胺是⼀种强极性⽔溶性化合物，在⻝品⽣产过程中经⾼温(+120℃)烹饪产⽣，发⽣的主要化学反应称为美

拉德反应1。 ⻝品中的丙烯酰胺含量之所以引⼈关注，是因为该物质具有神经毒性、遗传毒性、致癌性和⽣殖毒性

等毒理学特性1。 由于丙烯酰胺⼴泛存在于⽇常⻝品中，因此使⽤准确、耐⽤的⽅法对低浓度丙烯酰胺进⾏检测和

定量⾄关重要。EU法规2017/2158规定了缓解措施和基准浓度，旨在减少⻝品中的丙烯酰胺含量2。

我们测定复杂⻝品基质（例如薯⽚和咖啡）中丙烯酰胺的新版解决⽅案采⽤经过改良的QuEChERS提取步骤，其

包括两种净化选项：分散固相萃取(dSPE)或Oasis MCX通过式SPE（⽤于增强型净化），然后使⽤ACQUITY UPLC 

HSS C18 SB⾊谱柱进⾏LC-MS/MS分析3。

最近有⼀项研究发现，在各种⻝品基质（例如咖啡）中，还存在可能⼲扰丙烯酰胺定量的其他化合物4。 我们研究

了潜在的丙烯酰胺同分异构体杂质，并将N-⼄酰基-β-丙氨酸的源内碎⽚鉴定为主要的同分异构体离⼦。3-氨基丙

酰胺和乳酰胺是其他⼀些有待报告的⼲扰物。虽然我们的⽅法在验证过程中已经过严格的测试，但鉴于近期发现

了可能存在的同分异构⼲扰物，我们对⽅法的选择性进⾏了重新研究。 

结果与讨论

开展本研究的⽬的是，基于这些新信息，确保沃特世丙烯酰胺试剂盒不会过⾼估计丙烯酰胺残留量。研究从三个

⽅⾯⼊⼿：这些化合物产⽣的⺟⼦离⼦对是否与丙烯酰胺所⽤的⺟⼦离⼦对同量异位；样品净化⽅案是否去除这

些化合物；使⽤沃特世应⽤纪要720006495EN <

https://www.waters.com/webassets/cms/library/docs/720006495_an_acrylamide.pdf> 中发布的条件是否

使潜在的⼲扰物得到⾊谱分离。

利⽤溶剂标准品通过RADAR扫描对三种化合物的潜在源内碎裂进⾏研究。RADAR是⼀种可以同时采集MRM和全扫

描MS且性能不会发⽣任何明显下降的采集模式，这种独特功能可简化并加快⽅法开发。RADAR是所有Xevo串联

四极质谱仪系统的⼀项标准功能。这些扫描结果（图1）确认，当使⽤丙烯酰胺分析⽅法的MS参数时，化合物的

确在源内产⽣m/z 72的离⼦。随后使⽤m/z 72作为⺟离⼦对N-⼄酰基-β-丙氨酸、3-氨基丙酰胺和乳酰胺进⾏⼦离

⼦扫描，确认在m/z 55和27处形成⼦离⼦。因此，这些化合物可能会⼲扰丙烯酰胺检测所⽤的两个⺟⼦离⼦对（

m/z 72>55和72>27），导致过⾼估计丙烯酰胺的浓度。
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图1.在RADAR采集模式下获得的乳酰胺、3-氨基丙酰胺和N-⼄酰基-β-丙氨

酸的质谱图

我们使⽤发布的LC条件研究两种净化选项能否成功去除潜在⼲扰物，以及这些化合物是否与丙烯酰胺共流出。初

步研究结果⻅图2所⽰的⾊谱图，结果表明，这些化合物在净化后并未从提取物中完全去除，因此必须进⾏⾊谱分

离。图3显⽰，在以前发布的条件下使⽤ACQUITY HSS C18 SB⾊谱柱和pH受控的流动相时，N-⼄酰基-β-丙氨酸

、3-氨基丙酰胺和乳酰胺均与丙烯酰胺峰实现完全分离。移除流动相A中的甲酸后(pH=7)，丙烯酰胺和乳酰胺峰的

保留时间不受影响，分别保持在2.90 min和1.90 min处。但是，N-⼄酰基-β-丙氨酸峰从2.95 min偏移⾄2 min，

同时3-氨基丙酰胺未得到保留（图4）。由此表明，如果不控制流动相的pH，N-⼄酰基-β-丙氨酸将可能与丙烯酰

胺共流出。
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图2.咖啡提取物经Oasis MCX净化前后得到的⾊谱图
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图3.利⽤当前的沃特世⽅法得到的3-氨基丙酰胺、乳酰胺、丙烯酰胺和N-A-β-丙氨酸的⾊谱分离结果 

流动相A：0.1%甲酸的⽔溶液，B：甲醇

5丙烯酰胺的测定：能否绕过同分异构⼲扰物？



图4.使⽤改性流动相得到的3-氨基丙酰胺、乳酰胺、丙烯酰胺和N-A-β-丙氨

酸的⾊谱分离结果 

流动相A：⽔，B：甲醇

为确认使⽤沃特世丙烯酰胺试剂盒不会过⾼估计丙烯酰胺残留量，本研究分析了购⾃FAPAS（参⽐：

TYG010RM）的咖啡参⽐物质。使⽤dSPE (x�=248 µg/kg)和Oasis MCX SPE净化(x�=250 µg/kg)获得的结果与

认定值249 µg/kg⾼度吻合。结果表明，在存在其他化合物的情况下，通过分析参⽐物质，⾊谱图中的丙烯酰胺峰

可以得到正确归属。在优化的pH条件下使⽤ACQUITY HSS C18 SB⾊谱柱的⽅法具有优异的选择性，能够实现丙

烯酰胺的准确定量。分析参⽐物质得到的离⼦丰度⽐和保留时间与分析加标样品得到的参⽐值⼀致，均处于残留

物分析常⽤的偏差范围内（例如≤20%和±0.1 min）。

结论

即使存在N-⼄酰基-β-丙氨酸、3-氨基丙酰胺和乳酰胺，丙烯酰试剂盒⽅法也可以准确测量FAPAS参⽐物质中的丙

烯酰胺。关键参数是控制⽔性流动相的pH，确保三种潜在⼲扰物与丙烯酰胺分离。
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