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【化学测定方法】

气相色谱法测定葡萄酒中的甜蜜素
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[摘要 ]　目的 :采用气相色谱分析方法测定葡萄酒中的甜蜜素。方法 :样品去除酒精后在硫酸介质中与亚硝酸反应 ,生

成环己醇亚硝酸酯 ,采用大口径毛细柱分离样品 , GC - F ID检测甜蜜素的含量。结果 :本方法线性范围为 011～

110 mg/m l,最低检出浓度为 1μg/m l,加标回收率为 9010%～10414% ,相对标准偏差为 212%～516%。结论 :本方法操

作简便、快速 ,精密度好 ,准确度高 ,比较适合葡萄酒中甜蜜素含量的测定。
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[ Abstract]　O bjective: To detect sodium cyclamate in wine by gas chromatography method1M ethods:After removal of alcohol,

the samp les were react with nitrite in sulfuric acid medium, generated cyclohexanol nitrate A sia, separated by large - diameter

cap illary column, detected by GC - F ID1Results: The linear range was 011～110 mg/m l, the m inimum detectable concentration

for 1μg/m l, recoveries of 9010%～10414% and the relative standard deviation of 212%～516% 1Conclusion: The method is

simp le, fast and of good p recision, high accuracy and more suitable for the determ ination of sodium cyclamate in wine1
[ Key words]　Large - diameter cap illary column; Gas chromatography; W ine; Cyclamate

　　甜蜜素 (环己基氨基磺酸钠 )是一种甜味剂 ,甜度是蔗糖

的 50倍 ,是食品饮料中广泛使用的一种甜味剂。1969年 ,该

甜味剂在世界上包括日本、美国、英国等国在内的 40多个国

家被禁止使用。在我国 ,甜蜜素作为食品添加剂在 GB2760 -

2007《食品添加剂使用卫生标准 》中对添加量作出明确的规

定 ,一些常用食品 (包括配制酒 )中添加的最高限量为

0165 g/kg。2003年 1月 1日起施行的《中国葡萄酿酒技术规

范中》明确规定 :甜蜜素是葡萄酒中不允许使用的添加物之

一。

近年来一些生产厂家为了降低成本和改善口感 ,在葡萄

酒中加甜蜜素 ,使得国家有关部门抽检葡萄酒时甜蜜素经常

超标。因此 ,加强葡萄酒中甜蜜素的测定是非常必要的。本

文利用大口径毛细管气相色谱法测定葡萄酒中的甜蜜素 ,并

对葡萄酒中甜蜜素前处理方法作了改进 ,具有简便、灵敏、准

确、可靠等优点。

1　材料与方法

111　仪器和试剂

(1)仪器 :岛津 GC2010气相色谱仪 ,附氢火焰离子化检测

器。 (2)试剂 :正己烷 ,氯化钠 , 50 g/L亚硝酸钠溶液 , 100 g/L

硫酸溶液。以上均为分析纯。甜蜜素标准品用超纯水配成

10 mg/m l的标准储备液。

112　标准曲线的制作

分别吸取 10 mg/m l甜蜜素标准储备液 011、012、014、

016、018、110于 50 m l具塞比色管中 ,加水至 20 m l,置冰浴

中 ,加入 5 m l 50 g/L亚硝酸钠溶液 , 5 m l 100 g/L硫酸溶液 ,

摇匀 ,在冰浴中放置 30 m in,并经常摇动 ,然后准确加入 10 m l

正己烷 , 5 g氯化钠 ,于旋涡混匀器上振动 1 m in (或振摇 80

次 ) ,待静置分层后吸出上层正己烷作为标准提取液。将标准

提取液 1μl注于气相色谱仪中 ,以标准浓度为横坐标 ,各标准

峰面积为纵坐标绘制标准曲线。

113　样品处理

准确称取 2010 g葡萄酒样品于 100 m l蒸发皿中 ,置沸水

浴上将酒精去除后置于 50 m l具塞比色管中 ,加水至 20 m l,

置冰浴中 ,加入 5 m l 50 g/L亚硝酸钠溶液 , 5 m l 100 g/L硫酸

溶液 ,摇匀 ,在冰浴中放置 30 m in,并经常摇动 ,然后准确加入

10 m l正己烷 , 5 g氯化钠 ,于旋涡混匀器上振动 1 m in (或振摇

80次 ) ,然后 4000 r/m in离心 10 m in,用吸管取出上层正己烷

供气相色谱分析。

114　气相色谱条件

a.色谱柱 ,大口径毛细管柱 CBP1 - W 12 - 100 ( 12 m ×
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0153 mm ×1μm)。b.柱温 , 65℃。 c.进样口温度 , 150℃。 d.

检测器温度 , 150℃。线速度为 30 cm / s。直接进样。

2　结果与讨论

211　色谱分离条件

(1)色谱柱的选择 :当柱温为 65℃,正己烷为溶剂时 ,分别

用 CBP1 - M25 - 025 ( 30 m ×0125 mm ×0125μm )和 CBP1 -

W 12 - 100 (12 m ×0153 mm ×1μm )毛细管柱 ,发现 CBP1 -

W 12 - 100 (12 m ×0153 mm ×1μm)大口径毛细管柱能将甜蜜

素与溶剂和杂质很好地分离。当柱温为 65℃时 ,在 21736 m in

出峰 ,故该柱为最佳色谱柱。标准图与样品图如下图所示。

(2)色谱柱温的选择 :以正己烷为溶剂 ,色谱柱温从 60℃

～80℃每隔 5℃进行实验 ,在其他条件一致的情况下 ,柱温为

65℃时 ,甜蜜素与溶剂和杂质能很好地分离 ,且色谱峰面积最

大。故柱温定为 65℃。

(3)线速度的选择 :在检测器和进样口温度为 150℃,柱温

为 65℃时 ,将线速度从 25～50 cm / s每隔 5 cm / s进行实验 ,由

于本法所用色谱柱为大口径毛细柱且长度仅为 12 m,当线速

度低于 25 cm / s时 ,仪器经常报警出现错误。而线速度越大 ,

标准峰和溶剂峰分离得越不好 ,故在其他条件不变的情况下 ,

线速度选择 30 cm / s。

212　样品的前处理

因为葡萄酒中含有酒精 ,在处理前应先去除酒精。样品

在处理过程中会产生大量的泡沫 ,静置后易形成乳化 ,很难分

层 ,所以本法的前处理采用了离心的方法 ,缩短了样品前处理

的时间 ,同时也解决了样品乳化不分层的难题。

213　方法线性范围及检出限

分别吸取 1μl标准系列溶液注入气相色谱仪 ,测相应的

峰面积 ,以标准浓度为横坐标 ,标准峰面积为纵坐标绘制标准

曲线。得出本方法的浓度在 011～1100 mg/m l范围呈线性 ,在

所选条件下 ,线性回归方程为 Y = - 136385 + 4489753X,线性

相关系数 r = 019995, 见表 1。

表 1　方法线性

标液浓度 (mg/m l) 011 012 014 016 018 1100

峰面积 (A) 312590 774051 1607623 2584591 3506904 4314163

本方法最低检出浓度为 1μg/m l。

214　方法准确度与精密度试验

在同一红葡萄酒 (实测值未检出 )空白样品中按低、中、高

浓度加入甜蜜素标准溶液 ,每个样品平行测定 6次 ,测定结果

见下表 2。

表 2　方法准确度与精密度

序号
添加标准值

( g /kg)

实测值

( g /kg)

RSD

( % )

回收率

( % )

平均回收率

( % )

1 0105 01048 ±01003 516 9010 - 10210 9610

2 0125 01246 ±01015 212 9214 - 10414 9814

3 0150 01485 ±01026 311 9118 - 10212 9710

由表 2可知 ,本方法的相对标准偏差为 212%～516% ,加

标回收率为 9010%～10414%。

3　小结

由上述数据可看出该方法具有操作简便、快速 ,精密度

好 ,准确度高等优点 ,比较适合葡萄酒中甜蜜素含量的测定。

[参考文献 ]

[ 1 ]佟晓芳 1葡萄酒中甜蜜素含量的测定 [ J ]1酿酒 , 2008, 35 (2) : 391

[ 2 ]周路明 ,等 1毛细管柱气相色谱法测定蜜饯中甜蜜素 [ J ]1理化检

验 -化学分册 , 2009, (4) : 341

[ 3 ]金琦 ,等 1大口径非极性毛细管色谱柱检测含乳饮料及含乳类食

品中的甜蜜素 [ J ]1理化检验 -化学分册 , 2007, 43 (11) : 311

[ 4 ] GB2760 - 20071食品添加剂使用卫生规范 [ S]1

[ 5 ] GB / T5009197 - 20031食品中环己基氨基磺酸钠的测定 [ S]1

[ 6 ]李锋格 ,等 1毛细管气相色谱法测定葡萄酒中的甜蜜素 [ J ]1中国

卫生检验杂志 , 2005, 15 (6) : 7071
(收稿日期 : 2009 - 07 - 23)

8082 中国卫生检验杂志 2009年 12月 第 19卷 第 12期　Chinese Journal of Health Laboratory Technology, Dec 2009; Vol 19　No 12


