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高效液相色谱法测定饼干中三氯蔗糖含量 

王燕红* 
(济南市食品药品检验检测中心, 济南  250000) 

摘  要: 目的  建立高效液相色谱法(high performance liquid chromatography, HPLC)检测饼干中三氯蔗糖含

量的分析方法。方法  在现行国家标准基础上, 针对饼干样品特点, 优化样品前处理方法, 并进行方法学验

证。结果  该方法工作曲线的线性范围为 0.02~0.60 mg/mL, 相关系数为 0.9999, 回收率为 96.78%~100.47%, 

峰面积相对标准偏差为 0.66% (n=6), 方法检出限为 2.0 mg/kg。利用该方法对从市场上随机采购的 80 份饼干

样本进行测定, 标识含有三氯蔗糖的样本均有检出, 未标识含有三氯蔗糖的样本均低于检出限, 按国家标准

饼干中最大用量 0.25 g/kg 的限度要求, 无过量添加。结论  本方法简单、高效、灵敏度和准确度均较高, 适

用于检验机构中三氯蔗糖含量的检测。 
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Determination of sucralose content in cookies by high performance  
liquid chromatography 

WANG Yan-Hong* 
(Jinan Center for Food and Drug Control, Jinan 250000, China) 

ABSTRACT: Objective  To establish a method for the determination of sucralose in cookies by high performance 

liquid chromatography (HPLC). Methods  According to the characteristics of the cookie samples, the pretreatment 

method of cookies was optimized based on the current national standard, and the method was experimental validated. 

Results  The linear range were 0.02‒0.60 mg/mL, the correlation coefficient was 0.9999, the recoveries of sucralose 

were 96.78%–100.47%, the relative standard deviation of peak area was 0.66% (n=6), and the limit of detection was 

2.0 mg/kg. The method was used to measure 80 biscuit samples randomly purchased from the market. The samples 

labeled as containing sucralose were all detected, and the samples not labeled as containing sucralose were all below 

the limit of detection. The maximum dosage of 0.25 g/kg in national standard biscuits was required without excessive 

addition. Conclusion  This method is simple, sensitive and accurate, which is suitable for routine test of sucralose in 

inspection institutions. 
KEY WORDS: cookies; sucralose; high performance liquid chromatography 

 
 

0  引  言 

三氯蔗糖(sucralose)又称三氯半乳蔗糖, 是一种以蔗

糖为原料的功能性甜味剂 [1‒2], 其甜度大约为蔗糖的

600~650 倍, 具有高稳定性、零热量、不被人体吸收、不

引起龋齿等优点, 被广泛应用到饮料、糕点、果冻、冷冻

饮品、果酱和蜜饯等加工食品中[3‒5]。我国 GB 2760—2014
《食品添加剂使用卫生标准》[6]规定, 三氯蔗糖可以在食
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品中限量使用, 添加量一般在 0.25~1.5 g/kg 之间。但三氯

蔗糖毕竟不是天然成分, 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[7], 因此必须加强对三氯蔗糖的含量监控[8‒9]。 

目前, 食品中三氯蔗糖的测定方法有很多, 有液相

色谱 -质谱法 [10‒13] 、气相色谱 -质谱法 [14], 离子色谱     
法[15‒16]、高效液相色谱法[17‒18]、滴定法[19]等, 其中高效

液相色谱法因普及率高、准确性好而被广泛应用。现行

标准 GB 22255—2014《食品中三氯蔗糖 (蔗糖素 )的测   
定》[20]中采用液相色谱-示差检测方法或液相色谱-蒸发光

散射检测方法。 
饼干中三氯蔗糖的测定主要参考 GB 22255—2014

《食品中三氯蔗糖(蔗糖素)的测定》[20]方法进行, 本研究

采用高效液相色谱-示差检测方法对市场上随机购买的饼

干中的三氯蔗糖进行测定, 结合饼干的特点, 参考相关文

献[1,21], 对样品前处理条件进行优化, 并进行方法学验证, 
建立三氯蔗糖含量的测定方法, 以期为检验机构中三氯蔗

糖含量的检测提供参考。 

1  材料与方法 

1.1  试剂与仪器 

1.1.1  试  剂 
三氯蔗糖标准品(纯度≥99%)(美国 Stanford chemicals

公司); 乙腈(CH3CN, 色谱纯 , 德国默克股份两合公司); 
水来自实验室超纯水机 (法国派克公司 ), 电导率大于    
18 MΩ; 甲醇(分析纯, 广州化学试剂厂)。 
1.1.2  主要仪器 

LC-20A 高效液相色谱仪(配 RID-20A 示差折光检测

器, 日本岛津公司); MP5002 分析天平(上海舜宇恒平科学

仪器有限公司); KQ-500B 型超声波清洗器(昆山市超声波

仪器有限公司); AutoEVA-60 氮吹仪(美国 Reeko 公司)。 

1.2  实验方法 

1.2.1  色谱条件 
色谱柱为 C18 柱(4.6 mm×150 mm, 5 μm); 柱温: 35 ℃; 

检测器: 示差检测器, 池温度 35 ℃; 进样量: 10 µL; 流动

相为水-乙腈(89:11, V:V), 流速为 1.0 mL/min。 
1.2.2  样品前处理 

准确称取 2 g 研磨均匀的样品, 置于 50 mL 离心管中, 
加入 5 mL 蒸馏水, 于旋涡振荡器振荡 2 min 后加入 15 mL
甲醇, 继续振荡 30 s, 超声 20 min, 然后以 4500 r/min 离心

5 min, 将上清液倒出, 残渣再用 75%甲醇提取一次, 合并

2 次提取液(若样品中含有较多脂肪, 则把提取液用 30 mL
正己烷净化一次, 移取下层溶液), 取全部上清液通过已活

化的固相萃取小柱(依次用 5 mL 甲醇和 5 mL 水活化), 再
加入 1 mL 水淋洗, 待柱中液体完全流出后, 用 3 mL 甲醇

洗脱, 收集洗脱液。洗脱液 50 ℃条件下用氮气吹至近干, 
残留物用 15%的乙腈定容至 1 mL, 溶液涡旋振荡 20 s, 滤
液再经 0.45 μm 微孔滤膜过滤, 供液相色谱分析。 
1.2.3  标准溶液的配制 

称取三氯蔗糖标准品 100 mg(精确至 0.1 mg), 用水溶

解于 10 mL 容量瓶中, 配制成 10 mg/mL 的标准储备液, 
4 ℃冰箱中避光保存。用水将该储备液逐级稀释为 0.02、
0.05、0.10、0.40、0.60 mg/mL 的标准工作液。 

2  结果与分析 

2.1  前处理条件的优化 

GB 22255—2014[20]在样品制备过程中离心时, 其转

速为 3000 r/min 离心 10 min, 在实际操作中发现, 将转速

确定为 4500 r/min 离心 5 min 时, 样品上清液经固相萃取

小柱萃取时不易堵塞小柱 , 且能缩短前处理时间 , 因此

将转速设为 4500 r/min 离心 5 min。GB 22255—2014[20]

中的样品转移次数较多, 且样品最后于沸水浴上蒸干。本

研究比较了氮吹仪吹干和用沸水浴蒸发皿蒸干对样品的

影响, 发现沸水浴蒸发皿蒸干, 处理时间较长, 容易暴沸, 
且不利于大批量处理, 用氮吹仪吹干, 可以节约时间, 提
高工作效率 , 节约检测成本 , 因此本研究选择氮吹来对

样品进行处理。 

2.2  液相色谱条件的选择 

按照 GB 22255—2014[20]对流动相比例、流速及柱温

等 色 谱 条 件 进 行 了 实 验 , 流 动 相 比 例 为 水 : 乙 腈

=89:11(V:V); 流速为 1.0 mL/min, 检测波长 280 nm, 柱温

35 ℃时, 分离效果及目标物的峰形都较理想。图 1 为三

氯蔗糖的液相色谱图。 

2.3  校准曲线的绘制 

对质量浓度为0.02~0.60 mg/mL的标准工作液进行测定, 
以浓度 X 为横坐标, 峰面积 Y 为纵坐标, 绘制线性曲线。结果

显示在此浓度范围内浓度和峰面积之间有良好的线性关系。

三氯蔗糖的标准曲线见图 2, 回归方程为 Y=171857X‒178.077, 
相关系数为 0.9999, 检出限为 2.0 mg/kg。 

2.4  精密度的测定 

取 0.60 mg/mL 的标准溶液, 按选定的实验条件连续测

试 6 次, 结果如图 3 所示, 峰面积及保留时间的相对标准偏

差(RSD)分别为 0.66%和 0.012%(表 1), 说明方法精密度好。 

2.5  加标回收率的测定 

称取适量样品, 按线性范围加入一定量的三氯蔗糖

标准物质, 按照 1.2.2 中的方法处理后, 进行加标回收实验, 
测定 6 次, 结果如表 2 所示。图 4 为空白样品添加标准品

(0.15 mg/mL)的色谱图。 
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图 1  三氯蔗糖的液相色谱图 
Fig.1  Chromatogram of sucralose 

 
 

 
 
 

图 2  三氯蔗糖的标准曲线 
Fig.2  Standard curve of sucralose 

表 1  精密度实验结果 
Table 1  Results of the precision test 

编号 PG 测定值/(mg/mL) 保留时间/min 峰面积 

1 0.60 12.523 73231 

2 0.60 12.526 74047 

3 0.60 12.522 74662 

4 0.60 12.523 73564 

5 0.60 12.523 73693 

6 0.60 12.522 73767 

 平均值 12.523 73827 

 相对标准偏差(RSD)/% 0.012 0.66 

 
 
 

 
 
 

图 3  三氯蔗糖的精密度测定 
Fig.3  Precision determination of sucralose 
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表 2  加标回收实验 
Table 2  Recovery experiment 

样品编号 测量本底值/(mg/mL) 加标量/(mg/mL) 实测值/(mg/mL) 回收率/% 平均回收率/% RSD/% 

1 0.0000 0.0300 0.0293 97.67 

98.60 1.31 

2 0.0000 0.0600 0.0591 98.50 

3 0.0000 0.1500 0.1507 100.47 

4 0.0000 0.3000 0.2982 99.40 

5 0.0000 0.4500 0.4355 96.78 

6 0.0000 0.5500 0.5431 98.75 

 
 

 
 
 

图 4  样品添加标准品色谱图(0.15 mg/mL) 
Fig.4  Chromatogram of spiked sample(0.15 mg/mL) 

从表 2 结果中可以看出, 在该分析条件下三氯蔗糖的

平均加标回收率为 98.60%, 相对标准偏差(RSD)为 1.31%, 
测定结果准确可靠, 满足日常检测要求。 

2.6  样品测定 

本研究的样品采购于超市等场所, 共计 80 份饼干

样品 , 在被测样品中 , 标识含有三氯蔗糖的样本均有检

出(图 5), 未标识含有三氯蔗糖的样品均低于检出限, 按
照 GB 2760—2014[6]最大使用量为 0.25 g/kg 的限度要求, 
无过量添加。 

 
 

 
 

图 5  饼干样品的液相色谱图 
Fig.5  Chromatogram of cookie sample 

 
3  结论与讨论 

该研究中采用优化后的国标方法检测饼干样品中的

三氯蔗糖, 操作稳定, 其在 0.02~0.60 mg/mL 成线性关系, 
相关系数 r=0.9999, 回收率为 96.78%~100.47%, 峰面积相

对标准偏差为 0.66%, 检出限为 2.0 mg/kg。与国家检测标

准相比, 加快了分析速度、提高了灵敏度、分离效果好、

精密度高, 适用于检验机构中三氯蔗糖含量的检测。 
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