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摘要：白酒中甜蜜素（化学名为环己基氨基磺酸钠）是我国食品安全监督抽检计划中的重点关注项目，生产企业亟

需简单、经济、灵敏度高而且可靠的检测方法。 本研究建立了柱前衍生⁃高效液相色谱⁃荧光检测法测定白酒中甜蜜

素的方法。 在酸性条件下，通过脱磺酸基反应将样品中的环己基氨基磺酸钠转化为氨基化合物，然后加入 ４００ ｇ ／ Ｌ
的氢氧化钠溶液中和样品处理液，再加入邻苯二甲醛衍生试剂与样品溶液中的氨基化合物进行反应，产生具有荧

光信号的吲哚取代衍生物。 以反相 Ｃ１８ 色谱柱（２５０ ｍｍ×４􀆰 ６ ｍｍ， ５ μｍ）为分析柱，乙腈和磷酸盐缓冲液为流动

相进行等度洗脱，荧光检测器检测，外标法定量。 结果表明，甜蜜素在 ０􀆰 １～２􀆰 ０ ｍｇ ／ Ｌ 范围内呈良好的线性关系，其
相关系数（ｒ２）大于 ０􀆰 ９９９。 基于白酒样品，在 ０􀆰 １～１􀆰 ０ ｍｇ ／ ｋｇ 含量范围内进行 ３ 个浓度水平的加标回收试验（ｎ＝
６），平均回收率为 ９０􀆰 ７％ ～ １００􀆰 ９％，相对标准偏差为 ３􀆰 ５％ ～ ５􀆰 ６％，方法的检出限为 ０􀆰 ０３ ｍｇ ／ ｋｇ，定量限为 ０􀆰 １０
ｍｇ ／ ｋｇ。 应用本方法对市售 ９ 种白酒样品进行检测，结果与 ＧＢ ５００９􀆰 ９７⁃２０１６（第三法）液相色谱⁃串联质谱法所得

结果一致。 本方法具有成本低、灵敏度高、专属性强、定量结果准确的特点，适用于大批量白酒中甜蜜素的定量检

测，可为生产企业或相关机构进行白酒中甜蜜素的日常监测提供有力的技术支持。
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　 　 甜蜜素，化学名为环己基氨基磺酸钠，是一种人

工合成甜味剂，甜度为蔗糖的 ３０ ～ ４０ 倍，是食品工

业中常用的添加剂［１］。 在长期的研究和临床实践

中发现，过量摄入甜蜜素会对人体的代谢系统、神经

系统等造成影响，且存在一定的致癌风险［２，３］。 目

前世界上对甜蜜素的安全性仍存在争议，美国、日本

等 ４０ 多个国家禁止使用甜蜜素作为食品甜味剂［４］，
但中国、欧盟等 ８０ 多个国家和地区则允许使用［１］。
白酒是我国特有的蒸馏酒，历史悠久、工艺独特，是
中国饮食文化的象征之一［５］。 优质白酒本身含有

一定量的多元醇等甜味物质，所以其味道醇厚，且有

绵甜之感［６］，这有赖于一定的酿造时间、精良的酿

造技术以及优质的原料。 但是，一些酒企为了改善

白酒风味，快速、低成本实现优质酒独有的“回甘”
特点，向白酒中添加甜蜜素等甜味剂［７］。 ＧＢ ／ Ｔ
１５１０９⁃２０２１《白酒工业术语》规定了白酒“不直接或

间接添加非自身发酵产生的呈色呈香呈味物

质” ［８］。
　 　 目前，甜蜜素检测常用的方法主要有气相色谱

法［９］、液相色谱⁃紫外检测法［７］、液相色谱⁃二极管阵

列法［１０］、液相色谱⁃蒸发光散射法［１１］、液相色谱⁃串
联质谱法［１２，１３］、离子色谱法［１４］等。 其中气相色谱法

已被证明不适用于白酒基质的检测，易造成假阳性

结果［１５］。 液相色谱⁃紫外检测法和蒸发光散射法的

灵敏度较低，无法满足酒类抽检的要求。 离子色谱

法则存在灵敏度较低、分析成本较高的缺点。 目前，
我国食品安全监管方案中常将液相色谱⁃串联质谱

法作为酒中甜蜜素检测的首选方法［１６］。 但是，该仪

器价格昂贵，对操作人员要求高，在大多数的中小型

酒企中普及难度大［１７］。 因此，开发适用于白酒中甜

蜜素检测的低成本、高灵敏度、强专属性的方法十分

必要。
　 　 衍生化技术是色谱分析中常用的辅助手段，可以

解决目标物保留性差、不稳定、没有检测响应等问题，
在不增加仪器硬件成本的情况下，衍生化不失为一种

较有效的分析手段［１８］。 荧光衍生化试剂能与一些官

能团产生强烈荧光，在较温和条件下与被测物质快速

定量反应，尤其适合痕量分析。 荧光检测器是目前液

相色谱法中灵敏度最高的检测器之一，特异性强，与
质谱检测器检出浓度相当，是进行白酒中甜蜜素痕量

分析的一种较理想的检测方法，但目前未见相关应

用。 甜蜜素本身不产生荧光，使用荧光检测法需要采

用合适的衍生试剂将甜蜜素衍生，同时要避免白酒中

环己醇及环己基类似物产生的干扰［１９］。
　 　 基于上述问题，本研究通过优化前处理和仪器

检测条件，建立了一种柱前衍生⁃高效液相色谱⁃荧
光检测器法测定白酒中甜蜜素的方法，方法的检出

限、回收率、精密度及抗干扰能力均符合相关检测要

求，用于实际样品的检测可满足低成本、高灵敏度和

强专属性的检测需求，大大降低了应用门槛。
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１　 实验部分

１．１　 仪器、试剂与材料

　 　 ＬＣ⁃２０Ａ 液相色谱仪（日本岛津公司）； ＨＷＳ⁃２６
电热恒温水浴锅（上海一恒科学仪器有限公司）；超
声波清洗器 （昆山超声仪器有限公司）； Ｍｉｌｌｉ⁃Ｑ
Ｒｅｆｅｒｅｎｃｅ 超纯水器（美国 Ｍｉｌｌｉｐｏｒｅ 公司）； ０􀆰 ２２
μｍ 尼龙滤膜（上海安谱科学仪器有限公司）。
　 　 环己基氨基磺酸钠标准物质 （纯度 ９９􀆰 ９％，
ＣＡＳ 号：１３９⁃０５⁃９，批号：２２５４００９）购自上海安谱璀

世标准技术服务有限公司。 甲醇、乙腈（色谱纯，美
国 Ｊ． Ｔ． Ｂａｋｅｒ 公司）；乙酸、乙酸铵（ＨＰＬＣ 级，北京

迪马科技有限公司）；磷酸氢二钠、过氧化氢溶液和

磷酸二氢钠均为分析纯，购自西陇化工股份有限公

司；磷酸、氢氧化钠和浓盐酸均为分析纯，购自北京

化工厂；邻苯二甲醛（ＯＰＡ）和 ３⁃巯基丙酸购自阿法

埃莎（中国）化学有限公司。
１．２　 标准溶液及试剂的配制

　 　 准确称取 ０􀆰 １００ ｇ 环己基氨基磺酸钠标准品，
置于 １００ ｍＬ 容量瓶中，用超纯水配制成质量浓度

为 １􀆰 ０ ｇ ／ Ｌ 的标准储备液，于 ４ ℃冰箱冷藏保存。
准确吸取 １０ ｍＬ 标准储备溶液于 １００ ｍＬ 容量瓶

中，用超纯水配制成质量浓度为 １００ ｍｇ ／ Ｌ 的标准

工作液，于 ４ ℃冰箱中冷藏保存。
　 　 ＯＰＡ 衍生试剂：２００ ｍｇ 邻苯二甲醛用 ５ ｍＬ 乙

醇溶解，加入 １ ｍＬ ３⁃巯基丙酸，用 ｐＨ＝ １０􀆰 ０ 硼酸盐

缓冲液定容至 １００ ｍＬ（反应 １６ ｈ 后再使用，有效期

不超过 １０ 天，于 ０～４ ℃暗处储存）。
１．３　 样品前处理方法

　 　 将 ２􀆰 ００ ｇ 白酒样品置于蒸发皿中于 ９５ ℃水浴

锅上蒸发至干，然后用 ２ ｍＬ ９０％ 甲醇水溶液溶解。
转移至 １０ ｍＬ 具塞比色管中，加入 １ ｍＬ 过氧化氢

溶液，再加入 ０􀆰 ３ ｍＬ 浓盐酸，涡旋混匀 １ ｍｉｎ，在
１００ ℃恒温水浴中放置 ６０ ｍｉｎ。 取出比色管，冷却

至室温，加入 ０􀆰 ４ ｍＬ ４００ ｇ ／ Ｌ 的 ＮａＯＨ 溶液，混匀，
然后加入 ＯＰＡ 衍生溶液至 １０ ｍＬ 刻度线，混匀，反
应 ５ ｍｉｎ 后过 ０􀆰 ２２ μｍ 滤膜，供液相色谱⁃荧光检测

器测定。
１．４　 液相色谱⁃荧光检测条件

　 　 色谱柱：Ｃ１８ 柱（２５０ ｍｍ×４􀆰 ６ ｍｍ， ５ μｍ，美国

Ｗａｔｅｒｓ 公司）；流动相：乙腈⁃磷酸盐缓冲液（６４ ∶３６，
ｖ ／ ｖ）；等度洗脱；流速：１􀆰 ０ ｍＬ ／ ｍｉｎ；柱温：４０ ℃；进样

量：１０ μＬ；激发波长：３５０ ｎｍ；发射波长：４４０ ｎｍ。

２　 结果与讨论

２．１　 色谱条件的选择

　 　 流动相是影响高效液相色谱分离性能的重要因

素。 本研究对比了乙腈和甲醇作为有机相时的出峰

情况。 实验表明，采用乙腈和甲醇时均能达到良好

的出峰效果，但乙腈的洗脱能力更强，柱压更低，且
乙腈吸光度值低，基线噪声更小，为了兼顾分离和检

测时间，本实验采用乙腈为有机相。 甜蜜素水溶液

ｐＨ 为 ５􀆰 ５～７􀆰 ５，呈弱酸性，因此考虑采用弱酸性水

相流动相来抑制目标组分的解离，增加组分在色谱

固定相上的保留，进而改善色谱峰形，实现更好的分

离。 磷酸盐缓冲液具有短波长区低吸收以及宽的

ｐＨ 缓冲范围的特点，常作为甜蜜素测定时的水相流

动相。 因此，实验考察了流动相中乙腈和磷酸盐缓

冲液的不同配比对甜蜜素色谱分离的影响。 结果表

明：乙腈和磷酸盐缓冲液的比例为 ６４ ∶３６（ｖ ／ ｖ）时，
目标物质与干扰峰完全分离，保留时间 ９􀆰 ５１７ ｍｉｎ，
峰形较好。 采用等度洗脱节省了测样时柱平衡的时

间，且柱压更为稳定，克服了梯度洗脱时造成的基线

漂移。 另外，实验进一步考察了不同流速对出峰情

况的影响，结果表明，流速对峰的分离效果影响不

大，但流速慢则出峰时间长，最终选定甜蜜素的测定

流速为 １􀆰 ０ ｍＬ ／ ｍｉｎ。 甜蜜素标准溶液（０􀆰 ５ ｍｇ ／ Ｌ）
的色谱图见图 １。

图 １　 甜蜜素标准溶液（０􀆰 ５ ｍｇ ／ Ｌ）的色谱图

Ｆｉｇ． １　 Ｃｈｒｏｍａｔｏｇｒａｍ ｏｆ ｓｏｄｉｕｍ ｃｙｃｌａｍａｔｅ （０􀆰 ５ ｍｇ ／ Ｌ）
ｉｎ ｔｈｅ ｓｔａｎｄａｒｄ ｓｏｌｕｔｉｏｎ

２．２　 样品前处理条件的优化

２．２．１　 荧光衍生试剂的选择

　 　 荧光衍生试剂可以改善目标物的检测性能。 在

液相色谱分析中，荧光检测器的灵敏度比紫外检测

器高 １０～１ ０００ 倍，但是自然界中大多数化合物不产
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生荧光，通过衍生化反应在目标物上加成能发出荧

光的生色基团，就可以达到荧光检测的目的，由于荧

光衍生物的激发波长、发射波长与衍生化试剂的不

同，即使衍生化试剂过量或者有副反应，也不干扰荧

光衍生物的检测。
　 　 衍生化反应的关键是衍生试剂的选择。 目前，液
相色谱分析常用的荧光衍生化试剂主要有邻苯二甲

醛、荧光胺、丹酰氯、芴代甲氧基酰氯等［２０］。 在含氨

基的化合物检测中，荧光衍生化试剂使用最多、衍生

条件最成熟的是邻苯二甲醛［２１，２２］，具有流程简单、副
产物少、灵敏度高的衍生特点［２３］，其荧光反应机理是

利用没有荧光信号的邻苯二甲醛在碱性条件下与氨

或铵离子反应产生具有荧光信号的吲哚取代衍生物，
其荧光强度与氨或铵离子的含量成正比［２４］。 因此本

实验选择邻苯二甲醛作为荧光衍生剂。

图 ２　 盐酸用量及反应时间对甜蜜素反应效率的影响（ｎ＝３）
Ｆｉｇ． ２　 Ｅｆｆｅｃｔ ｏｆ ｖｏｌｕｍｅ ｏｆ ｈｙｄｒｏｃｈｌｏｒｉｃ ａｃｉｄ ａｎｄ

ｒｅａｃｔｉｏｎ ｔｉｍｅ ｏｎ ｔｈｅ ｒｅａｃｔｉｏｎ ｅｆｆｉｃｉｅｎｃｙ
ｏｆ ｓｏｄｉｕｍ ｃｙｃｌａｍａｔｅ （ｎ＝３）

　

２．２．２　 脱磺酸基反应的优化

　 　 甜蜜素分子结构中含有环己基和氨基磺酸基

团，可在酸性条件下经脱磺酸基反应水解形成环己

胺［１６］，具备与邻苯二甲醛进行衍生反应生成具有强

荧光的吲哚取代衍生物的结构基础。 甜蜜素的脱磺

酸基反应通常在酸性和加热条件下进行，而人体胃

酸的主要成分为盐酸，因此本实验选择加入盐酸，并
考察了不同加入量（０􀆰 １、０􀆰 ３、０􀆰 ５ ｍＬ）以及不同反

应时间（３０、４５、６０、９０、１２０ ｍｉｎ）对环己基氨基磺酸

钠转化为氨基化合物的影响。 结果表明：加入 ０􀆰 ３
ｍＬ 浓盐酸时反应效率最佳，且反应效率随着提取

时间的延长而增加，６０ ｍｉｎ 时最高，６０ ｍｉｎ 以后反

应效率趋于稳定（图 ２）。
２．２．３　 中和反应的优化

　 　 邻苯二甲醛需要在碱性条件下与氨 ／铵离子反

应产生具有荧光信号的吲哚取代衍生物，在实验过

程中需要添加一定量的碱性溶液以去除脱磺酸基反

应中添加的酸，同时保持反应在碱性条件下进行，因
此本实验通过比对不同体积（０􀆰 １、０􀆰 ２、０􀆰 ３、０􀆰 ４、
０􀆰 ５、０􀆰 ６ ｍＬ）４００ ｇ ／ Ｌ 氢氧化钠的加入量以确定最

佳的中和反应条件。 结果表明：加入 ０􀆰 ４ ｍＬ ４００
ｇ ／ Ｌ 的 ＮａＯＨ 溶液，反应效率最佳（图 ３）。

图 ３　 ＮａＯＨ 用量对甜蜜素反应效率的影响（ｎ＝３）
Ｆｉｇ． ３　 Ｅｆｆｅｃｔ ｏｆ ｖｏｌｕｍｅ ｏｆ ＮａＯＨ ｏｎ ｔｈｅ ｒｅａｃｔｉｏｎ

ｅｆｆｉｃｉｅｎｃｙ ｏｆ ｓｏｄｉｕｍ ｃｙｃｌａｍａｔｅ （ｎ＝３）

图 ４　 ＯＰＡ 用量对甜蜜素反应效率的影响（ｎ＝３）
Ｆｉｇ． ４　 Ｅｆｆｅｃｔ ｏｆ ｖｏｌｕｍｅ ｏｆ ｏ⁃ｐｈｔｈａｌａｌｄｅｈｙｄｅ （ＯＰＡ）

ｏｎ ｔｈｅ ｒｅａｃｔｉｏｎ ｅｆｆｉｃｉｅｎｃｙ ｏｆ ｓｏｄｉｕｍ ｃｙｃｌａ⁃
ｍａｔｅ （ｎ＝３）

　

２．２．４　 衍生试剂用量的优化

　 　 衍生试剂用量可能会对甜蜜素的结果产生影

响，因此本实验对比了不同体积 ＯＰＡ 试剂对衍生反

应效果的影响。 测定结果表明：当 ＯＰＡ 体积为 ６ ～
１０ ｍＬ 时，白酒中甜蜜素的反应效率均在 ９０􀆰 ０％ 以

上（图 ４）。 当 ＯＰＡ 体积 ６ ｍＬ 时，反应效率最佳，为
９３􀆰 ８％。 本实验从方便计算的角度考虑，利用加入

的 ＯＰＡ 溶液将反应体系体积定容至 １０ ｍＬ，此时

ＯＰＡ 试剂加入体积约为 ６􀆰 ３ ｍＬ。
２．３　 衍生试剂与衍生物的稳定性

　 　 ＯＰＡ 容易被空气中的氧气所氧化，从而发生降
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解，因此应该在使用期限内使用衍生试剂。 选取不

同日期配制的 ＯＰＡ 衍生试剂（０～４ ℃避光保存）进
行衍生化反应，发现当采用储存时间 １０ 天以内的

ＯＰＡ 试剂进行实验时，甜蜜素测定结果相差不大

（图 ５）。 因此，确定配制好的 ＯＰＡ 衍生试剂使用有

效期不超过 １０ 天。

图 ５　 衍生剂储存时间对甜蜜素反应效率的影响（ｎ＝３）
Ｆｉｇ． ５　 Ｅｆｆｅｃｔ ｏｆ ｓｔｏｒａｇｅ ｔｉｍｅ ｏｆ ｄｅｒｉｖａｔｉｖｅｓ ｏｎ ｔｈｅ ｒｅａｃｔｉｏｎ

ｅｆｆｉｃｉｅｎｃｙ ｏｆ ｓｏｄｉｕｍ ｃｙｃｌａｍａｔｅ （ｎ＝３）

２．４　 溶解溶液对甜蜜素衍生物稳定性的影响

　 　 ＯＰＡ 衍生具有反应速度快的优点，但也有衍生

物稳定性差的缺点［２５］。 实验结果表明，白酒中甜蜜

素直接衍生，其衍生物的半衰期只有 ０􀆰 ５ ｈ，衍生后

需迅速检测，无法满足批量样品的检测需求。 汪建

飞等［２５］ 发现，γ⁃氨基丁酸与 ＯＰＡ 衍生物的降解速

度与衍生体系中甲醇浓度成反比。 因此，本实验考

察了不同溶解溶液对甜蜜素衍生物稳定性的影响。
　 　 分别取适量的甜蜜素标准工作液用纯水和

３０％、５０％、９０％ 甲醇水溶液定容至 ２ ｍＬ，按 １􀆰 ３ 节

方法衍生化后制备成 ０􀆰 １ ｍｇ ／ Ｌ 的甜蜜素标准溶

液，分别取 １０ μＬ 进样检测，连续进样 １０ ｈ，计算甜

蜜素衍生物的半衰期。
　 　 按一级动力学模型公式（１）计算甜蜜素衍生物

的降解速度。

ｌｇ Ｃ＝ － Ｋ
２􀆰 ３０３

＋ｌｇ Ｃ０ （１）

其中 Ｃ 为 甜 蜜 素 衍 生 物 各 时 间 点 的 含 量

（ｍｇ ／ ｍＬ）； Ｋ 为降解速率常数；Ｃ０ 为甜蜜素衍生物

的含量（ｍｇ ／ ｍＬ）。
　 　 结果表明，随着溶解溶液中甲醇体积分数的增

加，甜蜜素衍生物的降解速率常数 Ｋ 值不断变小

（图 ６）。 不同甲醇体积分数（０、３０％、５０％、９０％）下

甜蜜素衍生物的半衰期分别为 ６􀆰 ７、８􀆰 ７、２０􀆰 ５、７６􀆰 ７

图 ６　 不同溶解溶液中甜蜜素衍生物（０􀆰 １ μｇ ／ ｍＬ）的
ｌｇ Ｃ 趋势图

Ｆｉｇ． ６　 ｌｇ Ｃ ｔｒｅｎｄ ｐｌｏｔｓ ｏｆ ｓｏｄｉｕｍ ｃｙｃｌａｍａｔｅ ｄｅｒｉｖａｔｉｖｅｓ
（０􀆰 １ μｇ ／ ｍＬ） ｉｎ ｄｉｆｆｅｒｅｎｔ ｄｉｓｓｏｌｖｅｄ ｓｏｌｕｔｉｏｎ

ｈ，说明反应体系中甲醇能够促进邻苯二甲醛、３⁃巯
基丙酸与甜蜜素的结合［２５］，并且增强甜蜜素衍生物

的稳定性。

图 ７　 白酒样品加标（ａ）前、（ｂ）后的色谱图

Ｆｉｇ． ７　 Ｃｈｒｏｍａｔｏｇｒａｍｓ ｏｆ ａ Ｂａｉｊｉｕ ｓａｍｐｌｅ （ａ） ｂｅｆｏｒｅ
ａｎｄ （ｂ） ａｆｔｅｒ ｓｐｉｋｉｎｇ

２．５　 系统适应性评价

　 　 由于白酒中含有其他环己醇及环己基类似物，
与甜蜜素分子结构中的环己基和氨基磺酸基团接

近，这些物质可能会干扰衍生反应，从而对实验结果

产生影响，因此需要进行方法的专属性考察。 本实

验选择未检出甜蜜素的白酒样品进行加标，考察测

定结果是否受到干扰。 如图 ７ 所示，空白样品在甜

蜜素的出峰位置无干扰峰，故白酒中环己醇及环己

基类似物不会对甜蜜素的检测结果产生影响。

·６９７·
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２．６　 线性范围、检出限和定量限

　 　 分别取一定量的甜蜜素标准工作溶液，用 ９０％
甲醇水溶液定容至 ２􀆰 ０ ｍＬ，按照样品处理方法进行

衍生化反应，制备成 ０􀆰 １、０􀆰 ２、０􀆰 ５、１􀆰 ０、２􀆰 ０ ｍｇ ／ Ｌ 的

标准工作溶液，在优化色谱条件下检测，以峰面积

（Ｙ）和对应的质量浓度（Ｘ）绘制标准曲线，得到的

线性方程为 Ｙ ＝ １ １７８ ７５２􀆰 ２Ｘ－４５ ６４９􀆰 ２（相关系数

ｒ２ ＝ ０􀆰 ９９９ ８）。 结果显示，甜蜜素在 ０􀆰 １ ～ ２􀆰 ０ ｍｇ ／ Ｌ
范围内呈良好的线性关系。 方法的检出限（ＬＯＤ）
和定量限（ＬＯＱ）采用向空白样品中逐级降低加标

浓度的方法来确定。 以 ３ 倍信噪比（Ｓ ／ Ｎ ＝ ３）对应

的目标物含量作为检出限，以 Ｓ ／ Ｎ ＝ １０ 对应的目标

物含量作为定量限，分别为 ０􀆰 ０３ ｍｇ ／ ｋｇ 和 ０􀆰 １０
ｍｇ ／ ｋｇ，与 ＧＢ ５００９􀆰 ９７⁃２０１６（第三法）一致。
２．７　 回收率和精密度

　 　 分别在空白白酒样品中添加低、中、高 ３ 个水平

的甜蜜素标准溶液，每个水平平行测定 ６ 次，计算回

收率和精密度。 结果表明，甜蜜素平均回收率为

９０􀆰 ７％ ～ １００􀆰 ９％，相对标准偏差为 ３􀆰 ５％ ～ ５􀆰 ６％ （见
表 １），可用于白酒样品中甜蜜素含量的测定。

表 １　 白酒中甜蜜素的加标回收率和相对标准偏差（ｎ＝６）
Ｔａｂｌｅ １　 Ｒｅｃｏｖｅｒｉｅｓ ａｎｄ ｒｅｌａｔｉｖｅ ｓｔａｎｄａｒｄ ｄｅｖｉａｔｉｏｎｓ

ｏｆ ｓｏｄｉｕｍ ｃｙｃｌａｍａｔｅ ｓｐｉｋｅｄ ｉｎ Ｂａｉｊｉｕ ｓａｍ⁃
ｐｌｅｓ （ｎ＝６）

　

Ｓｐｉｋｅｄ ／ （ｍｇ ／ ｋｇ） Ｒｅｃｏｖｅｒｙ ／ ％ ＲＳＤ ／ ％
０．１ ９０．７ ５．６
０．２ ９４．２ ３．５
１．０ １００．９ ４．２

图 ８　 某阳性白酒样品中甜蜜素的色谱图
Ｆｉｇ． ８　 Ｃｈｒｏｍａｔｏｇｒａｍ ｏｆ ｓｏｄｉｕｍ ｃｙｃｌａｍａｔｅ

ｉｎ ａ ｐｏｓｉｔｉｖｅ Ｂａｉｊｉｕ ｓａｍｐｌｅ

２．８　 实际样品的测定

　 　 对市售 ９ 种白酒样品进行含量测定。 图 ８ 为 １
号阳性样品的色谱图。 同时，采用 ＧＢ ５００９􀆰 ９７⁃
２０１６ 第三法液相色谱⁃串联质谱法进行测定。 每个

样品重复测定 ３ 次，检测结果见表 ２。 可以看出本

方法与 ＧＢ ５００９􀆰 ９７⁃２０１６（第三法）检测结果一致。
表 ２　 市售白酒样品中甜蜜素的检测结果（ｎ＝３）

Ｔａｂｌｅ ２　 Ｄｅｔｅｃｔｉｏｎ ｒｅｓｕｌｔｓ ｏｆ ｓｏｄｉｕｍ ｃｙｃｌａｍａｔｅ
ｉｎ ｃｏｍｍｅｒｃｉａｌｌｙ ａｖａｉｌａｂｌｅ Ｂａｉｊｉｕ ｓａｍ⁃
ｐｌｅｓ （ｎ＝３）

　

Ｎｏ．
ＨＰＬＣ⁃ＦＬＤ

Ｃｏｎｔｅｎｔ ／ （ｍｇ ／ ｋｇ） ＲＳＤ ／ ％
ＧＢ ５００９．９７⁃２０１６

Ｃｏｎｔｅｎｔ ／ （ｍｇ ／ ｋｇ） ＲＳＤ ／ ％
１ １．２３ ２．１ １．２０ １．９
２ ＜ＬＯＱ ／ ＜ＬＯＱ ／
３ ＜ＬＯＱ ／ ＜ＬＯＱ ／
４ ＜ＬＯＱ ／ ＜ＬＯＱ ／
５ ＜ＬＯＱ ／ ＜ＬＯＱ ／
６ ０．１２０ １．７ ０．１１０ １．８
７ ＜ＬＯＱ ／ ＜ＬＯＱ ／
８ ＜ＬＯＱ ／ ＜ＬＯＱ ／
９ ＜ＬＯＱ ／ ＜ＬＯＱ ／

３　 结论

　 　 本研究建立了柱前衍生⁃液相色谱⁃荧光检测测

定白酒中痕量甜蜜素的定量分析方法，通过荧光衍

生化试剂在目标物上连接能发出荧光的生色基团，
达到荧光检测的目的，提高了方法的灵敏度。 该方

法具有操作简单、基质干扰小、成本低、灵敏度高等

特点，可以满足白酒生产企业或相关机构在缺乏液

相色谱⁃串联质谱仪的情况下实现批量白酒样品中

甜蜜素快速分析的要求，具有较好的实用价值。
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