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          前  言

本标准由安徽省浓香型白酒标准化技术委员会提出并归口。

本标准主要起草单位：安徽瑞思威尔科技有限公司。

本标准参与起草单位：安徽古井贡酒股份有限公司。

本标准主要起草人：                  、沈小梅、马雷、王银辉、刘露、胡心行

本标准首次发布。

白酒中7种非挥发性有机酸的测定   超高效液相色谱-串联质谱法
范围

本标准规定了超高效液相色谱-串联质谱法测定白酒样品中7种非挥发性有机酸（苹果酸、酒石酸、阿魏酸、绿原酸、对香豆酸、咖啡酸以及没食子酸）含量的分析方法。

本标准适用于白酒样品中7种非挥发性有机酸（苹果酸、酒石酸、阿魏酸、绿原酸、对香豆酸、咖啡酸以及没食子酸）含量的测定。

规范性引用文件

下列文件对于本文件的应用是必不可少的。凡是注日期的引用文件，仅注日期的版本适用于本文件。凡是不注日期的引用文件，其最新版本（包括所有的修改单）适用于本文件。

GB/T 6682 分析实验室用水规格和试验方法

术语和定义

    下列术语和定义适用于本文件。
白酒

白酒的标准定义是：以粮谷为主要原料，以大曲、小曲或麸曲及酒母等为糖化发酵剂，经蒸煮、糖化、发酵、蒸馏而制成的蒸馏酒。
方法原理

酒样除杂、净化、去醇后,经超高效液相色谱分离，选择三重四极杆MRM模式-进行测定串联质谱仪进行测定。采用外标法定量检测7种有机酸的含量。

试剂与材料
    本标准中所用的水均是超纯水。

乙腈：高效液相色谱淋洗剂。

7种非挥发性有机酸物质标准品：苹果酸、酒石酸、阿魏酸、绿原酸、对香豆酸、咖啡酸以及没食子酸。纯度参见附录B。

乙酸：色谱纯。

微孔滤膜：0.22 μm（水相）。

0.1%的乙酸溶液：准确量取1ml乙酸，用适量的超纯水稀释，转移至 1000 mL容量瓶中，用超纯水定容至刻度，摇匀、过滤待用。

有机酸标准储备液：分别称取上述有机酸标准品（5.2）100.0mg（精确至0.1 mg），分别置于100 mL容量瓶中，用超纯水定容,即作为单标储备液；然后将其放置于4 ℃冰箱中保存。

有机酸混合标准使用液：根据酒样中有机酸的含量，分别取一定量的单标储备液稀释到一定浓度，配制成混合标准使用液。
仪器与设备

本标准中的“仪器”，为分析中所必需的仪器，一般实验室仪器不再列入。

超高效液相色谱仪：配置质谱仪。

电子分析天平：感量0.1 mg。

真空抽滤装置。
分析步骤
液相色谱条件

色谱柱为HSS T3色谱柱；

色谱柱温为:45℃；

流动相：A相为乙腈（含有0.1%的乙酸）；B相为0.1%乙酸水溶液；

流速为:0.6mL/min；

洗脱方式:梯度洗脱；

进样体积:2µL；

运行时间:7min；

表1：超高效液相色谱梯度洗脱条件
	时间/Time
	0.0
	3.0
	4.0
	6.0

	流动相体积分数/%
	A
	1
	40
	40
	1

	
	B
	99
	60
	60
	99

	梯度曲线
	6
	6
	6
	6


质谱仪MS/MS的条件为：

离子化模式为:电喷雾离子源；

扫描方式为:负离子模式；

脱溶剂气温度为:500℃；

锥孔气流量为:50L/Hr；

脱溶剂气流量为:1000L/Hr；

毛细管电压为:3.5kV；

采集模式：多反应监测（MRM）模式。

标准曲线的制作

在 6.1 液相色谱条件(7.1)和质谱条件(7.2)下测定系列浓度的有机酸标准使用液（5.9），以质量浓度为横坐标，峰面积或响应值为纵坐标，绘制标准曲线。

试样制备与测定

试样的制备

准确量取5.00 mL待测酒样于比色管中，用氮吹仪进行处理，去除待测酒样中的醇类物质，直至待测酒样剩余1~2mL，用超纯水定容至5 mL，经0.22μm水系滤膜过滤后获得待测样品。

试样的测定

本标准根据质荷比m/z定性,采用外标校准曲线法定量测定。在7.1液相色谱条件和7.2质谱条件下测定某一浓度的有机酸标准使用液和试样溶液。标准使用液和试样溶液中有机酸的响应值均应在标准曲线的检测范围内，超过检测范围则应稀释后再进样分析，并在试样溶液分析间适当穿插检测标准使用液，以确保定量的准确性。

空白试验

除不加样品外，按上述相同条件和步骤进行。

结果计算与表述

试样中有机酸的含量（μg/L）按式（1）进行计算： 
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式中：

X —— 试样中有机酸的含量，单位为微克每升（μg/L）；

A —— 试样中有机酸的色谱峰面积或响应值；

n —— 试样的稀释倍数；

cs —— 标准使用液中有机酸的浓度，单位为:微克每升（μg/L）；

As —— 标准使用液中有机酸的色谱峰面积或响应值。

精密度

本标准在重复性条件下获得的两次独立测定结果的绝对差值不得超过算术平均值的 10％。

_________________________________


（资料性附录）
有机酸类化合物信息

表A.1 有机酸类化合物信息
	序号
	中文名称
	英文名称
	CAS号
	分子式

	1
	没食子酸
	Gallic acid
	149-91-7
	 C7H6O5

	2
	绿原酸
	Chlorogenic acid
	327-97-9
	C16H18O9

	3
	咖啡酸
	Caffeic acid
	331-39-5
	C9H8O4

	4
	苹果酸
	Malic acid
	97-67-6
	C4H6O5

	5
	对香豆酸
	p-Coumaric acid
	501-98-4
	C9H8O3

	6

	阿魏酸
	Ferulic acid
	1135-24-6

	C10H10O4

	7
	酒石酸
	Tartaric acid
	87-69-4
	C4H6O



（资料性附录）
有机酸类化合物标准品纯度
表B.1 有机酸类化合物标准品纯度
	序号
	中文名称
	纯度/%

	1
	没食子酸
	≥99.9%

	2
	绿原酸
	≥99.9%

	3
	咖啡酸
	≥99.9%

	4
	苹果酸
	≥99.9%

	5
	对香豆酸
	≥99.9%

	6
	阿魏酸
	≥99.9%

	7
	酒石酸
	≥99.9%
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_1234567890.unknown

