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摘要：本文应用 HPLC-DAD 和 HPLC-RID 两种方法对配制酒中的三氯蔗糖进行检测研究，分别从重复性、准确性和检出限方

面与国标 HPLC-ELSD 方法进行比较，发现两种方法均可替代国标方法，检出限分别为 6.0 mg/L 和 1.7 mg/L，从而为以后的检测工作

提供不同的方法。 
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Abstract: In this paper, two methods based on HPLC-DAD and HPLC-RID was tested for detection of sucralose in wine. The 

repeatability, accuracy and detection limits of the two method were compared with HPLC-ELSD in national standard. It was found that the two 

methods can be used as alternative to national standard. The detection limits of the two methods were 6.0 mg/L and 1.7 mg/L, respectively. 
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三氯蔗糖（sucralose）是一种安全的，无热量的

甜味剂，其甜度约为蔗糖的 600 倍[1-3]。它是一种新型

非营养性甜味剂[4,5]，它不参与人体新陈代谢，不会引

起肥胖及血糖波动[6]。在高温条件下（121 ℃），其甜

度可保持不变；在水溶液中，常温下，可以贮藏一年

以上而不发生任何变化[7]。 
由于具有多种优势，三氯蔗糖作为一种甜味剂已

经被广泛应用在食品范围内，各类配制酒也开始采用

三氯蔗糖作为甜味添加剂。但三氯蔗糖毕竟不是天然

成分，就目前的安全性评价来看，在规定的剂量范围

内使用可能对人无害，但若超量使用，仍可能引起各

种形式的毒性表现。因此为了避免非法添加和超量添

加，必须加强对三氯蔗糖的含量控制。 
对于三氯蔗糖的检测，国标 GB/T 22255-2008 采

用HPLC-ELSD的方法，在取样5 g，定容体积为5 mL，
进样 20 μL 时，其检出限为 4 mg/kg，定量限为 14 
mg/kg，而线性范围为 0.100~0.8 mg/mL[8]；赵海凉等

用 HPLC-DAD 法测定食品中的三氯蔗糖，取样 5 g，
定容体积为 5 mL，进样 20 μL 时，其检出限为 15 
mg/kg[9]；周维义等、张莉与马思娜等分别用不同品牌

的 HLPC-RID 对食品中的三氯蔗糖进行测定，其检出

限均低于 HPLC-DAD 和 HPLC-ELSD[10-13]；而美国药

典（USP）也采用 HPLC-RID 的方法[14]。鉴于不同的 
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实验室所配备的检测仪器不同，故考虑用 HPLC-DAD
和 HPLC-RID 两种方法与国标方法比较，希望使用不

同检测器也可以达到同样的检测效果。 

1  材料与方法 

1.1  材料、试剂 
市售配制酒模拟样品，市售酒+少量三氯蔗糖。 
乙腈，色谱纯，美国 Honeywell 公司；三氯蔗糖

标准品（≥98%），Aladdin 公司；蒸馏水，经 Millipore
纯水器过滤。 
1.2  仪器与设备 

Waters 液相色谱仪，美国 Waters 公司；DAD 检

测器，美国 Waters 公司；RID 检测器，美国 Waters
公司；Luna C18 色谱柱（4.6 mm×150 mm，5 μm），

美国 Phenomenex 公司；Elix，Milli-Q 纯水机，美国

Millipore 公司；天平；水浴锅。 
1.3  色谱条件 
1.3.1  HPLC-DAD 

Luna C18（4.6 mm×150 mm，5 μm）色谱柱；流

动相：乙腈+水＝12+88（V/V）；流速：1.0 mL/min；
柱温：35 ℃；进样体积：20 μL；Waters2998 DAD 检

测器。 
1.3.2  HPLC-RID 

Luna C18（4.6 mm×150 mm，5 μm）色谱柱；流
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动相：乙腈+水＝20+80（V/V）；流速：1.0 mL/min；
柱温：35 ℃；进样体积：20 μL；Waters2414 RID 检

测器，检测池温度 35 ℃，敏感度：64。 
1.4  方法 
1.4.1  标准溶液的配制 

精密称取三氯蔗糖标准品约 52.10 mg，用 20%乙

腈溶解，转移至 25 mL 容量瓶中，用 20%乙腈定容至

刻度，摇匀，即得浓度为 2.084 mg/mL 的标准溶液。 
1.4.2  回收率标准溶液的配制 

精密称取三氯蔗糖标准品 12.54 mg，用 20%乙腈

溶解，转移至 25 mL 容量瓶中，用 20%乙腈定容至刻

度，摇匀，即得浓度为 0.5016 mg/mL 的回收率标准溶

液。 
1.4.3  样品处理 

精密吸取青梅酒样品 10 mL，沸水浴加热至干，

精密加入 20%乙腈 1 mL，充分溶解残渣，取上清液进

样。 
1.4.4  测定 

在上述色谱条件下，待仪器基线稳定后，分别注

入标准溶液和样品溶液 20 μL 于液相色谱仪中，记录

峰面积，根据标准品的保留时间定性，外标法定量。

标样在两种方法下的色谱图见图 1 至图 2。 

 
图1 三氯蔗糖色谱图（DAD检测器） 

Fig.1 HPLC Chromatogram of sucralose (with DAD detector) 

注：a-进样 10 μg 三氯蔗糖标准品图谱；b-添加标准品的

样品图谱。 

 
图2 三氯蔗糖色谱图（RID检测器） 

Fig.2 HPLC Chromatogram of sucralose(with RID detector) 

注：a-进样 10 μg 三氯蔗糖标准品图谱；b-添加标准品的

样品图谱。 

2  结果与讨论 

2.1  色谱条件的选择 
HPLC-RID：按照 USP 检测三氯蔗糖的方法，其

流动相的组成是乙腈:水=15:85，但实验中发现峰形不

好，提高流动相中乙腈的比例到 20%，出峰时间提前

到 4.5 min 左右，峰形较好，且没有其他物质干扰，

故 RID 检测器的流动相比例确定为乙腈:水=20:80。 
HPLC-DAD：由于三氯蔗糖在 190~300 nm 下光

谱吸收递减，没有明显的特征光谱，所以 DAD 检测

器只能以 190 nm 的最大吸收来检测。当用 20%乙腈

进行分离时，三氯蔗糖很快出峰，不能很好的分离，

调整为 10%乙腈时，虽然分离度达到要求，但峰宽较

大，灵敏度较低，于是调整乙腈的比例为 12%，此时

出峰较好，故 DAD 检测器的流动相比例确定为乙腈:
水=12:88。 
2.2  线性范围的确定： 

分别吸取 1.4.1 下的标准溶液 1、2、3、4、6、8、
10 mL 至 10 mL 容量瓶中，用 20%乙腈定容至刻度。

然后分别进样 20 μL，测定峰面积，用进样量和峰面

积进行回归分析。 
经测定和计算，DAD 和 RID 两种检测方法在进

样 1~10 μg 范围内峰面积和进样量呈线性，回归方程
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分别为： y=242825x+13383 ， R=0.9998 （ n=7 ）；

y=733453x-45929，R=1（n=7）。 
2.3  方法的重复性 

平行取样品 6 份，按前述方法处理，测定含量，

计算相对标准偏差。 
经测定和计算，DAD 和 RID 两种方法检测出同

一样品中三氯蔗糖的含量分别为：0.17 mg/mL 和 0.18 
mg/mL，进样 6 次的 RSD 分别为 0.22%和 0.35%，说

明两种方法的重复性均较好。 
2.4  方法的回收率 

精密吸取5 mL样品溶液9份，然后分别加入1.4.2
回收率标准品 1、2、3 mL，按前述方法处理，测定峰

面积，并计算回收率。 
经检测和计算，DAD 检测结果低中高浓度三氯蔗

糖的回收率分别是 96.2%、102.1%、100.0%，平均

99.5%，RSD=2.92%；RID 检测结果低中高浓度三氯

蔗糖的回收率分别是 100.3%、103.6%、98.1%，平均

100.6%，RSD=2.39%，表明两种方法的准确性均较好。 
2.5  方法的检出限 

取空白样品 10 mL，然后精密加入 1.4.1 三氯蔗糖

标准溶液稀释 10 倍后的稀释液 0.25、0.5、1、2、3 mL、
4、5、6、8 mL，按前述方法处理后，测定峰面积，

用进样量和峰面积进行回归分析。得到 HPLC-DAD
和 HPLC-RID 的 加 标 样 品 曲 线 分 别 为

y=8739.3x-1017.8，R=0.9997（n=7）；y=23091x-2176.5，
R=0.9998（n=7）。 

通过不断稀释，DAD 检测条件下进样的最低响应

值为 10865，而 RID 检测条件下进样的最低响应值为

7568。根据方法检出限的计算方法，用最低响应值比

上加标样品标准曲线的斜率，就得到两种方法的最低

检出限为：1.2 μg 和 0.33 μg。即在取样 10 mL，最后

定容体积为 1 mL，进样 20 μL 时，最低检出浓度为：

6.0 mg/L 和 1.7 mg/L。 

3  结论 

通过采用 HPLC-DAD 和 HPLC-RID 两种方法对

青梅酒中三氯蔗糖的检测方法与国标规定的

HPLC-ELSD 方法比较发现，两种方法均可代替国标

方法对三氯蔗糖进行检测，其检出限均能到达国标要

求。对于食品检验实验室，液相色谱上检测器的拥有

比例：DAD>RID>ELSD，因此，根据各自的实验条

件，可以选择不同的检测器对三氯蔗糖进行分析，均

能得到满意的结果。而对于一些较复杂的样品，可能

在 190 nm 处存在干扰，可以进一步用 RID 或者 ELSD
来相互进行方法确认。 
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