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固相萃取-高效液相色谱法测定罐头中三氯蔗糖 

王蓓蓓*, 李  敏, 张  凡, 张亚锋 

(西安市食品药品检验所, 西安  710054) 

摘  要: 目的  建立固相萃取-高效液相色谱法测定罐头食品中三氯蔗糖含量的分析方法。方法  样品采用乙

酸锌和亚铁氰化钾沉淀蛋白, 经过 HLB 固相萃取小柱净化浓缩, 再经 C18 色谱柱分离, 采用蒸发光散射检测

器(evaporative light-scattering detector, ELSD)检测。结果  该方法在 20.26~405.2 μg/mL 范围内以三氯蔗糖浓

度的对数和相应峰面积的对数做标准曲线, 相关性良好(r2=0.9996)。平均加标回收率为 99.6%~105.3%, 检出

限为 0.48 mg/kg。结论  该方法准确、灵敏, 能有效、快速的测定罐头食品中的三氯蔗糖。 
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Determination of sucralose content in canned food by solid-phase 
extraction-high performance liquid chromatography 

WANG Bei-Bei*, LI Min, ZHANG Fan, ZHANG Ya-Feng 

(Xi’an Institute for Food and Drug Control, Xi’an 710054, China) 

ABSTRACT: Objective  To establish a method for the determination of sucralose content in canned food by 

solid-phase extraction-high performance liquid chromatography (SPE-HPLC). Methods  Samples were 

deproteinized by adding zinc acetate and potassium ferrocyanide, and purified by solid-phase extraction column. The 

separation was analyzed on a C18 column and the analyte was detected with an evaporative light-scattering detector 

(ELSD). Results  The relationship between logarithmic peak area and logarithmic sucralose concentration showed 

good linear over the range of 20.26-405.2 μg/mL, with a correlation coefficient (r2) of 0.9996. The average recoveries 

of sucralose were between 99.6%-105.3%. The limit of detection was 0.48 mg/kg. Conclusion  This method is 

accurate and sensitive, which is effective and suitable for the detection of sucralose in canned food. 
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1  引  言 

三氯蔗糖(sucralose)是以蔗糖为原料经氯代而制得的

一种非营养型强力甜味剂。三氯蔗糖是纯天然产物蔗糖的

衍生物, 分子量为 397.5, 低热值, 甜度是蔗糖的 600~700

倍[1-3], 且甜味纯正, 性质稳定, 耐酸, 耐高温, 耐贮藏, 无

任何异味, 是目前为止甜味特性最接近蔗糖的一种强力甜

味剂。且三氯蔗糖在人体内几乎不被吸收, 是一种非营养

性甜味剂[4]。 

目前世界上常用的甜味剂主要有: 蔗糖、糖精、甜蜜

素、甜味菊苷、阿斯巴甜等, 三氯蔗糖作为一种新型甜味

剂具有突出的优点, 备受食品专家的推崇与厚爱。1990 年

6 月 , 联合国粮食及农业组织 /世界卫生组织 (food and 

agriculture organization of the united nations/world health 
organization, FAO/WHO)食品添加剂联合专家委员会批准

了三氯蔗糖的永久性每日容许摄入量 (allowable daily 
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intake, ADI)值为 15 mg/kg[5,6]。第 16 次全国食品添加剂标

准化技术委员会讨论通过, 允许三氯蔗糖在饮料、酱菜、

配制酒、糕点、饼干、罐头、蜜饯等食品中使用[7]。 

目前在我国三氯蔗糖广泛用于罐头、浓缩果汁、果酱、

乳制品、酱油、保健食品等各行业[8-11]。食品中三氯蔗糖

的测定方法有很多, 包括液相色谱-质谱法[12,13]、离子色谱

法[14-16]、高效液相色谱法[17,18]、滴定法[19]等, 其中高效液

相色谱法普及率高、准确性好而被广泛应用。 

GB 22255-2014《食品安全国家标准 食品中的三氯蔗

糖(蔗糖素)的测定》[20]并没有给出蒸发光检测条件, 且前

处理较复杂耗时。本研究参照 GB 22255-2014, 主要采用固

相萃取结合高效液相色谱-蒸发光散射检测器, 首先用乙

酸锌溶液和亚铁氰化钾溶液沉淀蛋白质, 沉淀效果很好, 

再经 HLB 固相萃取小柱, 除去样品中糖、脂等物质, 最后

对样品进行净化浓缩, 减少了杂质峰的干扰, 并确定蒸发

光检测器条件, 建立了一种快速、准确且灵敏度高的罐头

食品中三氯蔗糖含量的测定方法。 

2  材料与方法 

2.1  仪器与试剂 

Ultimate3000 高效液相色谱仪(Thermo SCIENTIFIC

赛默飞世尔科技 ); 蒸发光散射检测器 (ELSD 6000)、

ME204E 分析天平 (瑞士梅特勒 -多利多仪器有限公司 ); 

HH-S8 型电热恒温水浴锅(北京科伟永兴仪器有限公司); 

HC-3018 高速离心机(安徽中科中佳科学仪器有限公司); 

KQ-700VDB 型双频数控超声波清洗器(昆山市超声仪器有

限公司)。 

三氯蔗糖标准品(纯度 99.0%, 德国Dr.Ehrenstorfer公司); 

HLB 固相萃取柱(200 mg/6 mL); 色谱柱 C18(4.6 mm×250 mm, 

5 μm, 150 A)。 

乙腈、甲醇(色谱纯, 德国 Merck 公司); 乙酸锌、亚

铁氰化钾(分析纯, 国药集团化学试剂有限公司); 实验用

水为超纯水。 

2.2  实验方法 

2.2.1  色谱条件 

进样体积: 20 μL; 柱温: 35 ℃; 蒸发光散射检测器条件: 

漂移管温度: 106 ℃; 气流速 2.6 L/min; 雾化压力: 3.0 bar。流

动相乙腈:超纯水=11:89(V:V), 等速洗脱; 流速: 1.0 mL/min。 

2.2.2  样品前处理 

罐头食品: 称取混匀后试样 5 g 置于 50 mL 离心管中, 

加入 5 mL 水, 涡旋振荡 3 min 后加入 15 mL 甲醇、0.50 mL

乙酸锌溶液、0.50 mL 亚铁氰化钾溶液, 涡旋振荡 30 s, 离

心, 取上清液于分液漏斗中。再加入 30 mL 正己烷, 振摇  

2 min, 静置分层, 取下层水相于蒸发皿。将蒸发皿置于沸

水浴上蒸发, 当液体在 1 mL 左右时, 用 9 mL 水分 3 次冲

洗蒸发皿, 并将冲洗液置于 15 mL 离心管中, 超声 5 min, 

离心, 上清液备用。 

2.2.3  固相萃取 

将上述上清液全部移至已活化的固相萃取柱(用 4 mL

甲醇和 4 mL 水活化萃取柱), 保持流速在每秒 1 滴, 待柱

中液体完全排出后, 用 3 mL 甲醇洗脱, 收集甲醇洗脱液, 

并将洗脱液置于蒸发皿内, 沸水浴蒸干, 残渣用 1.00 mL

乙腈水(11:89, V:V)溶解, 溶液过 0.45 μm 滤膜, 备用。 

2.2.4  标准溶液配制 

标准储备液: 精密称取三氯蔗糖标准品 10.23 mg 于

10 mL 容量瓶中, 用水溶液溶解并定容至刻度。摇匀, 浓度

为 1.013 mg/mL。置于 4 ℃冰箱中保存备用。 

2.2.5  标准工作曲线绘制 

线性指在适当的浓度范围内, 测定响应值与试样中

被测物质浓度成比例关系的程度。用同一对照品贮藏液经

精密稀释, 或者分别精密称取对照品, 制备一系列对照品

溶液的方法进行测定, 至少制备 5 份不同浓度的对照品溶

液。以测得的响应信号对被测物的浓度作图, 观察是否呈

线性, 再用最小二乘法进行线性回归。 

本实验是精密移取三氯蔗糖标准储备液稀释为以下

浓度: 20.26、50.65、101.3、202.6、405.2 μg/mL, 进样量

为 20 μL, 以三氯蔗糖浓度对数为横坐标、以峰面积的对数

为纵坐标制作标准曲线, 即 lgS=b+lgC。 

2.2.6  检出限和定量限 

检出限是指试样中被测物能被检出的最低量。常用的

方法有: 直观法、信噪比法、基于响应值标准偏差和标准

曲线斜率法。本实验采用信噪比法, 信噪比法指把已知低

浓度试样测出的信号与空白样品测出的信号进行比较 , 

计算出能被可靠地检测出被测物质的最低浓度或量。一

般以信噪比为 3:1 或 2:1 时相应浓度或注入仪器的量确定

检出限。 

定量限是指试样中被测物能被定量测定的最低量。常

用的方法有: 直观法、信噪比法、基于响应值标准偏差和

标准曲线斜率法。本实验采用信噪比法, 信噪比法指把已

知低浓度试样测出的信号与空白样品测出的信号进行比较, 

计算出能被可靠地定量被测物质的最低浓度或量。一般以

信噪比为 10:1 时相应浓度或注入仪器的量确定定量限。 

2.2.7  精密度实验 

精密度指在规定条件下, 同一份均匀供试品, 经多次

取样测定所得结果之间的接近程度。精密度一般用偏差、

标准偏差或相对标准偏差表示。在规定的范围内, 取同一

浓度的供试品, 用至少测定 6 份的结果进行评价。 

本实验采用相对标准偏差进行评价实验的准确性 , 

精密度越小 , 平行性越好 , 准确度相对越高。将浓度为

101.3 μg/mL 三氯蔗糖标准溶液重复进样 6 次, 分别计算保

留时间和峰面积的相对标准偏差, 评价重复性。 
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2.2.8  加标回收实验 

加标回收实验是化学分析中常用的分析方法, 也是

重要的质控手段, 回收率是判定分析结果准确度的量化指

标。加标回收包括空白加标回收和样品加标回收。本实验

采用空白加标回收, 即在没有被测物质的空白样品基质中

加入定量的标准物质, 按照样品的处理步骤进行分析, 得

到的结果与理论值的比值为空白回收率。 

本实验精密称取 5 g 样品共 9 份, 置于 50 mL 离心管

中, 分成 3 组, 每组 3 份, 加入高、低、中 3 种不同梯度浓

度的三氯蔗糖标准溶液, 按照上述样品处理方法处理, 残

渣用 1.00 mL乙腈水(11:89, V:V)溶解, 溶液过 0.45 μm滤膜, 

备用。根据公式计算得出平均回收率。 

3  结果与分析 

3.1  标准曲线、线性范围、检出限和定量限 

线性实验结果如图 1 所示 , 该方法的浓度范围为

20.26~405.2 μg/mL, 线性方程为Y=1.7613X-2.5047, 相关

系数 r2=0.9996, 呈现良好线性。 

三氯蔗糖标准品的色谱图如图 2 所示, 分析方法的检出

限定义为信噪比(S/N)为 3 时对应的待分析浓度。当浓度为

2.422 mg/L 的三氯蔗糖标准溶液, 进样量为 20 μL 时, 测得信

噪比为 2.6, 该浓度即为测定方法的检测浓度, 色谱峰如图 3

所示, 按实际样品处理过程计算, 检出限为 0.48 mg/kg, 比标

准GB 22255-2014中方法检出限(2.5 mg/kg)提高 5倍, 说明该

方法有较高的灵敏度。 

定量限取信噪比为 10:1, 是检出限的 3.3 倍, 则定量

限为 1.6 mg/kg。 

3.2  样品的测定 

按照上述的实验方法对罐头食品进行前处理、过固相

萃取小柱、上高效液相色谱仪进行检测, 测定结果见下表

1。由结果看出在 4 种罐头食品中检出三氯蔗糖, 且精密度

在 0.59%~6.8%之间, 均小于标准[20]规定 10%。 

3.3  精密度实验 

将浓度为 101.3 μg/mL 的标准品溶液, 重复进样 6 次, 

计算保留时间和峰面积的相对标准偏差(relative standard 

deviation, RSD)分别为 0.015%和 1.5%, 具有良好精密度。精

密度越小, 说明准确度越高, 实验数据越可靠。结果见表 2。 

 

 
 

图 1  三氯蔗糖的相关系数和回归方程图 

Fig.1  Correlation coefficient and regression equation of sucralose 

 
 
 

 
 

 
图 2  三氯蔗糖标准品色谱图 

Fig.2  Chromatogram of sucralose standard solution 
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图 3  三氯蔗糖检出限色谱图 

Fig.3  Chromatogram of sucralose’s detection limit 
 
 

表 1  样品中的三氯蔗糖的测定 
Table 1  The determination of sucrose in samples 

样品名称 样品量/g 测得浓度/(μg/mL) 含量/(g/kg) 平均值/(g/kg) RSD/% 

木糖醇营养八宝粥 
5.0025 264.129 0.0528 

0.053 1.1 
5.0069 267.236 0.0534 

银鹭桂圆莲子八宝粥 
5.0567 42.734 0.0085 

0.0088 6.8 
5.0348 45.452 0.0091 

低糖莲子八宝粥 
5.0611 175.311 0.0346 

0.036 5.3 
5.1223 186.741 0.0365 

银鹭桂圆莲子八宝粥 
5.0325 85.935 0.0171 

0.017 0.59 
5.0659 85.955 0.0170 

梨罐头 
0 0 0 

0 — 
0 0 0 

黄头罐头 
0 0 0 

0 — 
0 0 0 

 

表 2  精密度的实验结果 
Table 2  Precision of the experimental results 

编号 保留时间/min 峰面积 

1 12.872 10.7190 

2 12.873 10.5240 

3 12.872 10.4735 

4 12.877 10.3007 

5 12.875 10.6404 

6 12.873 10.4131 

平均值/min 12.874 10.4118 

标准偏差/% 0.00197 0.152 

相对标准偏差
(RSD)/% 

0.015 1.5 

3.4  加标回收实验 

在空白样品中加入低、中、高 3 个水平标准溶液, 从

表 3 中可知回收率的范围为 99.6%~105.3%, 平均值为

102.4%, 回收率较高, 均在 80%~120%之间, 说明该方法对

罐头中三氯蔗糖的测定能起到很好的质量控制目的。 

3.5  检测器的选择 

GB 22255-2014《食品安全国家标准 食品中三氯蔗糖(蔗糖

素)的测定》中有 2 种检测方法, 蒸发光散射检测器(evaporative 

light scattering detector, ELSD)和示差折光检测器。蒸发光散射检

测器是质量型检测器, 检测灵敏度高, 抗本底干扰能力强, 主要

应用于大多数非挥发和半挥发性物质领域, 尤其适用于糖类和

脂类物质分析[21]。示差折光检测器属于浓度型检测器, 对温度极

其敏感使得基线很不稳定, 灵敏度不高, 不适于梯度洗脱。 
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表 3  梨罐头中三氯蔗糖的回收率 
Table 3  Recoveries of sucralose from canned pears 

样品名称 质量/g 本底值/(μg/mL) 加标浓度/(μg/mL) 测得浓度/(μg/mL) 回收率/% 平均值/% 

梨罐头 

5.1025 

0.000 

25.32 

25.208 99.6 

100.8 5.0986 25.387 100.3 

5.0122 25.983 102.6 

5.1560 

50.65 

53.339 105.3 

104.5 5.1275 52.296 103.2 

5.0658 53.218 105.1 

5.0325 

101.3 

103.335 102.0 

101.8 5.0918 102.972 101.7 

5.0682 103.015 101.7 

 
三氯蔗糖在示差检测器和蒸发光散射检测器都有响

应, 由于在蒸发光散射检测器上响应值大, 灵敏度高, 为

达到方法的检出限, 故选择蒸发光散射检测器。 

4  结  论 

经过优化选择, 确定蒸发光散射检测器检测条件: 漂

移管温度 106 ℃, 气流速 2.6 L/min, 雾化压力 3.0 bar; 高

效液相色谱条件: 乙腈-水(11:89, V:V)为流动相, 流速 1.0 

mL/min, 经 HLB 固相萃取柱净化, 蒸干定容, C18 柱分离, 

对罐头食品中三氯蔗糖含量进行测定。通过测定线性范围、

检出限、精密度和加标回收实验, 均得到满意结果。本方

法检出限为 0.48 mg/kg, 明显优于标准检出限 2.5 mg/kg, 

说明该方法灵敏度、准确性均较高, 能很好的测定罐头食

品中三氯蔗糖的含量。 
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