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高压液相色谱法快速测定饮料中的五种食品添加剂 

魏  杰 1, 郭志谋 2*, 章飞芳 1*, 梁鑫淼 1,2 

(1. 华东理工大学药学院, 上海 200237; 2. 中国科学院大连化学物理研究所, 大连 116023) 

摘  要: 目的  建立一种高压液相色谱方法同时检测饮料制品中 3 种甜味剂(安赛蜜、糖精钠、阿斯巴甜)和 2

种防腐剂(苯甲酸、山梨酸)。方法  样品采用起始流动相稀释后直接过膜分析, 色谱分离在极性修饰 XAqua C18

色谱柱上进行, 流动相采用 50 mmol/L pH 4.5 KH2PO4 和乙腈, 梯度模式洗脱, 流速 2 mL/min, 柱温 40 ℃, 6 

min 内即可完成一次分离分析, 加上 4 min 梯度平衡时间, 10 min 内即可完成平衡及分离。结果  5 种食品添加

剂在 0.5~50 mg/L 内线性关系良好, 相关系数 r2 均大于 0.9999。在两种饮料基质中添加 50、100、150 mg/kg 3

个浓度水平, 方法回收率为 96.48%~105.64%, 相对标准偏差为 0.21%~5.39%; 以信噪比 S/N =3 计算, 方法检测

限为 0.02~0.08 mg/L。结论  建立的分析方法快速、准确, 可满足饮料中甜味剂和防腐剂的同时检测。 
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Rapid determination of five food additives in soft drinks by  
high pressure liquid chromatography 
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ABSTRACT: Objective  To establish a high pressure liquid chromatography method for the simultaneous 

determination of 3 sweeteners (acesulfame-K, saccharin sodium, aspartame) and 2 preservatives (benzoic acid, 

sorbic acid) in soft drinks. Methods  The samples were diluted with initial mobile phase and filtrated for liq-

uid chromatographic analysis. The separation was performed on a polar-modified XAqua C18 column with 50 

mmol/L pH 4.5 KH2PO4 and acetonitrile as mobile phase in gradient mode. The flow rate was set at 2 mL/min 

and column temperature was 40℃. The separation could be achieved within 6 min. And one sample could be 

analyzed within 10 min with the addition of 4 min equilibration time. Results  Under the optimized chroma-

tographic conditions, a good linearity was obtained in the range of 0.5~50 mg/L for the 5 food additives, with 

correlation coefficients (r2) all above 0.9999. For samples (carbonated and fruit juice beverage matrix) spiked 

with 50, 100 and 150 mg/kg of the 5 food additives, the recoveries and relative standard deviations (RSD) were 
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96.48%~105.64% and 0.21%~5.39%, respectively. The limits of detection (LOD) of the method calculated by 

signal to noise ratio (S/N) = 3:1 was 0.02~0.08 mg/L. Conclusion  The developed analysis method was rapid 

and accurate, and could be used for the simultaneous determination of sweeteners and preservatives in soft 

drinks. 

KEY WORDS: high pressure liquid chromatography; rapid analysis; sweeteners; preservatives; soft drinks 
 
 

 
 

1  引  言 

饮料是人们日常生活中常用的消费品之一。在饮

料行业, 为改善产品口感和延长保质期, 常在其中添

加一定量的甜味剂和防腐剂。同时, 甜味剂的合理使

用还可以降低饮料热量, 为肥胖和糖尿病患者带来

方便, 如可口可乐公司推出的零度可乐, 即为无糖饮

料。然而, 过量使用这些食品添加剂, 可能会带来人

体健康的隐患。因此, 我国对于它们的使用限量制定

有严格标准[1]。 

对于食品中甜味剂和防腐剂的定量测定, 目前

文献报道的检测方法主要有液相色谱法[2-3]、毛细管

电泳法[4-5]、气相色谱法[6]和离子色谱法[7]等。我国也

制定了一系列甜味剂和防腐剂测定的标准方法[8-11]。

在这些测定方法中, 以液相色谱法应用最为广泛。刘

芳等 [12]采用高压液相色谱–蒸发光散射检测法测定

食品中 5 种甜味剂, 该法操作简单、测定成本低, 可

一次性测定食品中 5种甜味剂, 但是采用蒸发光散射

检测灵敏度低, 重现性差。Yang 等[13]建立了 HPLC/ 

ESI-MS 方法用于食品中 8 种甜味剂的检测, 定性准

确且灵敏度高 , 但是质谱检测成本太高, 不利于普

及。紫外检测器应用广泛、灵敏度高、检测成本低, 非

常适合食品中甜味剂和防腐剂的检测。目前国内外有

不少学者采用紫外检测测定食品中的甜味剂和防腐

剂[2-3,14], 取得了不错的结果。 

在以上分析方法中, 检测目标一般只针对甜味

剂或防腐剂。然而在饮料生产中, 甜味剂和防腐剂一

般同时使用。一些同时检测食品中甜味剂和防腐剂的

文献往往需要较长的分析时间 [14-16], 大大降低了食

品安全监测的效率。因此, 开发一种同时测定饮料中

甜味剂和防腐剂的快速分析方法就显得尤为重要。本

文以饮料中常用的安赛蜜、糖精钠、阿斯巴甜、苯甲

酸、山梨酸为研究对象, 并充分考虑食品安全检测的

效率问题, 发展了饮料中甜味剂和防腐剂的快速测

定方法。图 1 所示为饮料中常用甜味剂与防腐剂结 

构式。 

 

图 1  甜味剂和防腐剂结构式 

Fig. 1  Chemical structures of the sweeteners  
and preservatives 

2  材料与方法 

2.1  仪器与试剂 

Waters Alliance 2695高压液相色谱仪, 配有Waters 

2489 紫外检测器(美国 Waters 公司); XAqua C18 色谱

柱(150 mm × 4.6 mm I.D., 5 μm 填料; 华谱新创科技

有限公司); Milli-Q 纯水系统(美国 Millipore 公司); 

KQ5200DE 超声仪(江苏昆山超声仪器有限公司)。 

安赛蜜 (acesulfame-K, 纯度 99.9%) 、糖精钠

(saccharin sodium, 纯度 99.9%)、阿斯巴甜(aspartame, 

纯度 99.0%)购自美国 Sigma-Aldrich 公司; 苯甲酸

(benzoic acid, 分析纯, 天津市大茂化学试剂厂); 山

梨酸(sorbic acid, 纯度 99.0%, 百灵威科技有限公司); 

乙腈(安徽时联特种溶剂股份有限公司); 磷酸二氢钾

(纯度 99%, 百灵威科技有限公司); 三氟乙酸(HPLC

级, 纯度 99.9%, 百灵威科技有限公司)。 

2.2  标准溶液配制 

准确称取 100 mg(精确到 0.01 mg)苯甲酸和山梨

酸至两个 10 mL容量瓶中, 用甲醇:水(50:50, v/v)定容, 

配置成 10 mg/mL 标准储备溶液。准确称取 10 mg 安

赛蜜、糖精钠和阿斯巴甜至同一个 10 mL 容量瓶中, 

加少量水溶解, 然后准确加入 1 mL 苯甲酸和 1 mL

山梨酸储备液, 混匀后用水定容至 10 mL, 配制成浓
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度为 1 mg/mL 的混合标准储备液。 

用水逐级稀释混合标准储备液, 配制成浓度为

50、10、2、0.5 mg/L 的标准溶液, 所有标准溶液均

置于 4 ℃冰箱中避光保存。 

2.3  样品前处理 

碳酸饮料超声 5~10 min, 脱去二氧化碳。准确称

取脱气后的碳酸饮料或果汁饮料样品 1 g(精确到

0.01 g), 置于 10 mL 容量瓶中, 用 50 mmol/L KH2PO4 

(pH 4.5):乙腈(95:5, v/v)定容至 10 mL, 混匀, 取试样

适量过 0.45 μm 水系微孔滤膜, 直接进行液相分析。 

2.4  色谱条件 

色谱柱: XAqua C18 色谱柱(150 mm × 4.6 mm 

I.D., 5 μm); 流动相 A: 50 mmol/L pH 4.5 KH2PO4, 流

动相 B: 乙腈; 梯度洗脱程序: 0~6 min, 5%~40% B; 

流速: 2 mL/min; 柱温 40 ℃; 进样体积: 20 μL; 分析

时间: 6 min; 平衡时间: 4 min; 检测波长 215 nm, 以

保留时间定性, 外标法定量。 

3  结果与讨论 

3.1  色谱条件的选择 

实验中所选的 3种甜味剂和 2种防腐剂均为酸性

物质(其中阿斯巴甜为两性化合物, 各化合物 pKa 值

见图 1), 同时甜味剂还是极性化合物。常规烷基键合 

反相色谱柱, 主要依靠疏水作用实现分离, 在极性选

择性方面存在一定的局限性, 因此不利于此类化合

物的快速分离[17-18]。根据 5 种食品添加剂的极性特征, 

选择极性修饰的反相 C18 柱, 可在提供疏水作用力的

同时提供部分极性作用力, 以改善极性化合物的保

留和分离选择性, 实现选择性主导的快速分离。 

从图 2 可以看出, 5 种食品添加剂的最大紫外吸

收各不相同, 阿斯巴甜在 230 nm 以上基本无紫外吸

收。为实现同时检测, 实验中选取 215 nm 作为检测

波长。流动相体系首先采用三氟乙酸/水–三氟乙酸/

乙腈, 但在此条件下, 苯甲酸与山梨酸无法实现分离

(图 3a)。这与文献[2]中结论一致, 即苯甲酸与山梨酸

的分离需控制流动相 pH 值在 4.5 以上。醋酸铵与磷

酸盐缓冲液均可控制 pH 4.5, 但是醋酸铵在低波长

(215 nm)下本底吸收过高, 不利于检测, 因此本文选

取 50 mmol/L pH 4.5 KH2PO4 和乙腈为流动相进行 5

种食品添加剂的分离, 从图 3b 可以看到, 在此流动

相体系下所有食品添加剂均实现了很好的分离。 

在食品安全分析中, 常常有大量的样品需要进

行检测, 此时分析效率就显得尤为重要。为提高分析

效率, 在前述分析方法基础上进一步优化色谱条件, 

将流动相流速提高到 2 mL/min, 同时色谱柱柱温设

置为 40 ℃(40 ℃柱温可适当降低 2 mL/min 引起的高

柱压), 可在 6 min 内完成一次分析(图 3c), 加上 4 

 
图 2  5 种食品添加剂的紫外光谱图 

Fig. 2  UV absorbance spectra of the 5 food additives 
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1、安赛蜜; 2、糖精钠; 3、阿斯巴甜; 4、苯甲酸; 5、山梨酸 

图 3  不同流动相条件下 5 种食品添加剂的分离色谱图 
Fig. 3  Chromatograms of the 5 food additives under differ-

ent separation conditions 
注: 色谱条件: (a)流动相 A: 0.1% (v/v)三氟乙酸/水, 流动相 B: 

0.09% (v/v)三氟乙酸/乙腈; 梯度: 0~15 min, 5%~50% B; 流速: 1 

mL/min; 柱温: 30 ℃。(b) 流动相 A: 50 mmol/L KH2PO4, pH 4.5, 

流动相 B: 乙腈; 梯度: 0~15 min, 5%~40% B; 流速: 1 mL/min; 柱

温: 30 ℃。(c) 流动相: 同(b); 梯度: 0~6 min, 5%~40% B; 流速: 2 

mL/min; 柱温: 40℃。 

min 梯度平衡时间, 每个样品分析时间可缩短至 10 

min, 大大提高了样品测定效率。 

3.2  线性范围和检测限 

将 1.2 节中配制的不同质量浓度(0.5、2、10、50 

mg/L)的混合标准溶液各重复分析 3 次, 用所得到的

峰面积平均值为纵坐标, 五种食品添加剂的质量浓

度(mg/L)为横坐标建立回归曲线, 结果表明五种食

品添加剂在 0.5~50 mg/L 内线性关系良好, 相关系数

r2 均大于 0.9999; 以信噪比 S/N=3 计算 , 检测限为

0.02~0.08 mg/L, 如表 1 所示。 

3.3  回收率和精密度 

碳酸类饮料选择某饮料公司出品的无糖碳酸饮

料, 果汁饮料选择另一公司出品的柠檬汁饮料为代

表基质。在两种空白基质中均添加 50、100、150 mg/kg 

3 个浓度水平的 5 种食品添加剂, 进行加标回收率测

定, 每个浓度平行测定 5 次, 用线性回归方程计算加

标回收率和相对标准偏差(RSD)。如表 2 所示, 无糖 

表 1  五种食品添加剂的线性方程, 线性相关系数和检测限(n=3) 
Table 1  regression equations, correlation coefficients (r2) and limits of detection (LODs) of the five food additives (n=3) 

样品 浓度范围 (mg/L) 线性方程 线性相关系数(r2) LOD (mg/L) 

安赛蜜 0.5~50 Y = 24710 X + 2275.7 0.99996 0.04 

糖精钠 0.5~50 Y = 46271 X + 4474.8 0.99996 0.02 

阿斯巴甜 0.5~50 Y = 12045 X + 1494.2 0.99995 0.08 

苯甲酸 0.5~50 Y = 28079 X + 3195.1 0.99995 0.04 

山梨酸 0.5~50 Y = 18711 X + 2505.6 0.99994 0.06 
 

表 2  不同饮料基质中 5 种食品添加剂的回收率和相对标准偏差(n=5) 

Table 2  Recoveries and relative standard deviations (RSDs) of the 5 food additives in different soft drinks (n=5) 

无糖碳酸饮料 柠檬汁饮料 
样品 

添加量 
(mg/kg) 本底值

(mg/kg) 
测定量
(mg/kg) 

回收率/% RSD/
% 

本底值
(mg/kg) 

测定量
(mg/kg) 

回收率/% RSD/%

50 197.62 105.64 2.49 69.07 98.54 3.78 

100 246.15 101.35 5.39 117.92 98.12 2.66 

安赛蜜 

150 

144.81 

295.68 100.59 3.79 

19.85 

170.20 100.26 0.21 

50 49.31 98.62 0.96 48.24 96.48 4.79 

100 98.81 98.81 3.99 96.64 96.64 4.02 

糖精钠 

150 

0 

147.58 98.39 3.34 

0 

150.17 100.11 0.60 

50 180.10 103.00 1.99 81.24 102.07 1.57 

100 230.57 101.97 2.27 130.94 100.74 0.85 

阿斯巴甜 

150 

128.61 

281.73 102.09 1.04 

30.17 

181.63 100.95 0.77 

50 189.90 102.80 1.84 50.31 100.63 1.12 

100 239.77 101.27 1.91 99.78 99.78 0.56 

苯甲酸 

150 

138.49 

290.16 101.11 1.34 

0 

150.36 100.24 0.66 

50 49.42 98.83 0.93 51.55 103.11 1.02 

100 100.46 100.46 1.50 101.34 101.34 0.54 

山梨酸 

150 

0 

151.09 100.73 0.70 

0 

152.15 101.43 0.62 
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a、10 mg/L 混合标样; b、基质空白样品; c、添加 50 mg/kg; d、添加 100mg/kg; e、添加 150 mg/kg 

1、安赛蜜; 2、糖精钠; 3、咖啡因; 4、阿斯巴甜; 5、苯甲酸; 6、山梨酸 

图 4  无糖碳酸饮料(A)和柠檬汁饮料(B)加标回收色谱图 

Fig. 4  Spiked chromatograms of (A) sugar-free carbonated beverage and (B) lemon juice 
 

表 3  多种碳酸饮料和果汁饮料基质中 5 种食品添加剂的测定结果 

Table 3  Quantitation of the 5 food additives in market soft drink samples 

安赛蜜 糖精钠 阿斯巴甜 苯甲酸 山梨酸 

实际样品 
标签标示 

测定量
(mg/kg) 

标签标示 测定量 
(mg/kg)

标签标示 测定量
(mg/kg)

标签标示 测定量 
(mg/kg) 

标签标示 测定量
(mg/kg)

碳酸饮料-1 无 n.d. 无 n.d. 无 n.d. 无 n.d. 无 n.d. 

碳酸饮料-2(无糖) 有 127.67 无 n.d. 有 192.41 无 n.d. 无 n.d. 

碳酸饮料-3 无 n.d. 无 n.d. 无 n.d. 有 144.42 无 n.d. 

碳酸饮料-4 有 33.03 无 n.d. 无 n.d. 有 135.99 无 n.d. 

橙汁饮料 无 n.d. 无 n.d. 无 n.d. 无 n.d. 无 64.25 

桃汁饮料 无 n.d. 无 n.d. 无 n.d. 无 n.d. 无 n.d. 

注: n.d.: 未检出 
 
 

碳酸饮料中 5 种食品添加剂的回收率为 98.39%~ 

105.64%, RSD 为 0.70%~5.39%; 柠檬汁饮料中五种

食品添加剂的回收率为 96.48%~103.11%, RSD 为

0.21%~4.79%。结果表明 5 种食品添加剂在 3 个添加

浓度范围内回收率良好, 可满足检测要求。图 4 是无

糖碳酸饮料和柠檬汁饮料的加标色谱图, 从图 4A 中

还可看出, 本方法同时适用于碳酸饮料中咖啡因的

含量测定。 

3.4  实际样品分析 

使用本方法对市场上多种碳酸饮料和果汁饮料

样品进行检测, 结果如表 3 所示。对于饮料标签中所

标注添加的甜味剂和防腐剂, 使用本方法可测定出

添加量。测定结果与 GB 2760-2011《食品添加剂使

用标准》中最大使用限量值进行比较, 所有测定样品

中 5种食品添加剂的添加量均小于国标限量值, 即所

有测定产品均合格。此外, 在某品牌橙汁样品中, 测

到了标签中未予写出的山梨酸的存在。图 5 为几种实

际样品的检测色谱图。 

 
 

a、10 μg/mL 混合标样; b、碳酸饮料-1; c、碳酸饮料-2(无糖); d、

碳酸饮料-3; e、碳酸饮料-4; f、橙汁饮料; g、桃汁饮料. 1、安赛蜜; 

2、糖精钠; 3、咖啡因; 4、阿斯巴甜; 5、苯甲酸; 6、山梨酸 

图 5  实际样品测定色谱图 

Fig. 5  Chromatograms of real soft drink samples 
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4  结  论 

建立了饮料基质中三种甜味剂和两种防腐剂的

快速检测方法。在优化的色谱条件下, 采用 2 mL/min

流速和 40℃柱温, 可在 6 min 完成一次分离分析, 10 

min 内完成一个样品的定量测定(4 min 梯度平衡时

间), 大大提高了样品测定效率。本方法测定结果准

确, 稳定性好, 检测效率高, 为饮料中甜味剂和防腐

剂的同时检测提供了一种新的参考方法, 可在相关

质检机构普及使用。 
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