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摘要:建立以毒性较低、稳定性较好、费用较低的乙酸乙酯作

为提取溶剂,通过涡旋2min、超声波20min组合一次性提

取有效待测组分,进行气相色谱同时分离测定食品中12种

防腐剂(丙酸、富马酸二甲酯、山梨酸、苯甲酸、脱氢乙酸、对

羟基苯甲酸甲酯、对羟基苯甲酸乙酯、对羟基苯甲酸丙酯、对

羟基苯甲酸丁酯、对羟基苯甲酸异丙酯、对羟基苯甲酸异丁

酯、对羟基 苯 甲 酸 庚 酯)的 检 测 方 法。该 方 法 的 回 收 率 为

92.1%~108.3%,平 均 回 收 率 98.5%,回 收 率 标 准 偏 差

3.0%,测定结果准确可靠。通过与标准方法规定的气相色

谱方法、液相色谱方法进行比对,结果偏差符合方法学要求。
关键词:食品;气相色谱;防腐剂;检测方法;多通量

Abstract:Takingethylacetateasextractionsolventwithlowtoxici-
ty,goodstability,andlowcost,andthroughthecombinedextrac-
tionofvortex2minandmicrowaveextraction20mintoextractthe
effectivesubstances,12kindsofpreservativeswereseparatedand
determined(propionicacid,dimethylfumarate,sorbicacid,benzoic
acid,sehydroaceticacid,methylparaben,ethylparaben,propylpara-
ben,butylparaben,isopropylparaben,isobutylpareben,heptylpara-
ben)infoodbygaschromatography.Therecoveryis92.1% ~
108.3%,theaveragerecoveryrateis98.5%,andthestandarddevi-
ationrecoveryis3.0%.Thetestresultsareaccurateandreliable.
Comparestothestandardgaschromatographic methodandliquid
chromatographymethod,theresultofthedeviationinlinewiththe
requirementsofmethodologyisreliable.
Keywords:food;gaschromatography;preservative;detectionmeth-
od;moreflux

食品防腐剂能抑制食品中微生物的繁殖,防止腐败变

质,延长保存期。但是食品中防腐剂的使用存在超范围、超

量使用问题,更有少数不法之徒为牟取暴利,使用工业用防

腐物质作为食品防腐剂,严重侵犯了消费者的健康权益。

食品中食品添加剂丙酸、富马酸二甲酯、山梨酸、苯甲

酸、脱氢乙酸、对羟基苯甲酸酯类的检测方法,已有相应的单

独测定食品中某一种或多种防腐剂的标准方法。中国国家

标准测定食品中丙酸钙(钠)[1]、山梨酸、苯甲酸[2]、脱氢乙

酸[3]及对羟基苯甲酸酯类[4]的检测方法中,丙酸是用水蒸气

蒸馏,山梨酸、苯甲酸、脱氢乙酸用乙醚提取,浓缩后以丙酮

定容,对羟基本甲酸酯类是以乙醚提取,浓缩后以乙醇定容。

湖南省地方标准[5]是采用气相色谱方法测定食品中富马酸

二甲酯的,高杨[6]、曹淑瑞等[7-9]在采用气质法、液相法测定

多种对羟基苯甲酸酯的研究中,对于此12种防腐剂的提取,

分别使用了乙醚、丙酮、乙醇、乙腈、乙酸乙酯等有机溶剂及

不同的提取方式。可见,尚无一次性同时检测以上12种防

腐剂的方法。本研究旨在通过简化、优化多种防腐剂的提取

方法,探索气相色谱法一次性同时测定食品中丙酸、富马酸

二甲酯、山梨酸、苯甲酸、脱氢乙酸、对羟基苯甲酸甲酯、对羟

基苯甲酸乙酯、对羟基苯甲酸丙酯、对羟基苯甲酸丁酯、对羟

基苯甲酸异丙酯、对羟基苯甲酸异丁酯、对羟基苯甲酸庚酯

12种防腐剂含量的准确、可靠、快速、简便的分析方法。

1　材料与方法

1.1　试剂和材料

乙酸乙酯:色谱纯,国药集团化学试剂有限公司;

无水硫酸镁:分析纯,天津市科密欧化学试剂有限公司,

于马弗炉700℃灼烧5h,置于干燥器中备用;

盐酸溶液:1+1(V/V);

乙酸锌溶液:200g/L;

亚铁氰化钾溶液:106g/L;

12种防腐剂标准品:纯度大于或等于98.5%,国家标准

物质中心。

1.2　仪器与设备

气相色谱仪:GC2010型,配氢火焰离子化检测器(FID),

日本岛津公司;
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超声波清洗器:KQ-500B 型,西安精大检测设备有限

公司;

涡旋混合器:SK-1型,金坛市天竟实验仪器厂;

离心机:H1850R型,湘仪离心机仪器有限公司。

1.3　试验方法

1.3.1　气相色谱测定条件的优化

(1)色 谱 柱 的 选 择:DB-1 石 英 毛 细 管 柱,30 m×

0.25mm×0.25μm;DB-5石英毛细管柱,30m×0.25mm×

0.25μm;DB-FFAP 石 英 毛 细 管 柱,30 m×0.25 mm×

0.25μm。

(2)柱 温 的 选 择:恒 温:165 ℃[3];程 序 升 温:100 ℃
(0.5min)→15℃/min→240℃(28min);80℃(0.5min)→

15℃/min→240℃(28min)。

(3)其他色谱条件:进样口温度:250 ℃;检测器温度:

250℃;载气:氮气,纯度≥99.999%,柱流量:1.0mL/min;

空气流量:400mL/min;氢气流量:47mL/min;尾吹气流量:

30mL/min;进样量:1μL;进样方式:分流进样,分流比:5︰1。

1.3.2　标准溶液的配制　分别准确称取各防腐剂标准品适

量,用乙酸乙酯溶解,配成浓度为10mg/mL的标准储备液

置于棕色容量瓶中,用刻度吸管准确量取各标准储备溶液,

用乙酸乙酯配成混合标准储备溶液,浓度为1.0 mg/mL。

将混合标准储备溶液用乙酸乙酯稀释成1.28,6.40,16.00,

40.00,80.00,100.00,200.00,500μg/mL的浓度作为混合

标准工作溶液。

1.3.3　不同提取溶剂的试验　取匀质后的待测样品(10.00±

0.01)g于100mL比色管中,加20mL水(含蛋白质的物

质,加5mL乙酸锌溶液,5mL亚铁氰化钾溶液),加1mL
盐酸溶液(1+1),分别加入10mL乙醚、丙酮、乙腈、乙酸乙

酯作为提取溶剂对不同食品样品中的12种防腐剂进行提

取。提取液涡旋2min,超声20min。转入50mL离心管,

以5000r/min离心10min,取上清液至10mL比色管中,加

0.5g无水硫酸镁,涡旋2min,过0.45μm 有机相滤膜。

1.3.4　不同提取方式的试验　分别采用超声波2,5,10,15,

20min,涡旋萃取2,5,10,15,20min,涡旋2min+超声波

20min提取3种提取方式,分别测定添加在酱油样品中的12
种防腐剂含量,以考察不同提取方式的提取效率。

1.4　精确度、线性、检出限及回收率

(1)分别对面包、饮料、酱、酱油、食用槟榔、果汁等食品

样品中的12种防腐剂待测组分进行6平行测定,计算检测

结果的实验室内变异系数。

(2)在1.0~1000.0μg/mL的范围内,对12种防腐剂

标准物质,选取多个浓度进行测定,计算每一种防腐剂标准

曲线的线性相关系数。

(3)以仪器测量时的3倍信噪比,测得方法最低检出限。

(4)对于食品防腐剂含量为0.1~0.4g/kg的酱油、饮

料、糕点、酱、食用槟榔等样品,违禁物质———富马酸二甲酯

(本试验添加)含量为1~3mg/kg的食用槟榔、酱油等样品,

分别添加为0.5~4.0mg的标准物质,来测定有效待测组分

的回收率。

1.5　方法的验证

以文献[1]中方法分别对不同食品样品中的丙酸组分进

行测定;以文献[5]中方法分别对不同食品样品中的富马酸

二甲酯组分进行测定;以文献[10]、[11]中方法相组合,分别

对面包、辣椒酱、酱油、果汁等食品样品中山梨酸、苯甲酸、脱

氢乙酸等3种组分进行测定;以文献[4]中方法分别对不同

食品样品中对羟基苯甲酸酯类等组分进行测定,验证本试验

方法的准确性。

2　结果与分析

2.1　色谱条件的选择

以非极性柱 DB-1、中等极性柱 DB-5、极性柱 DB-FFAP
来检测分离此12种防腐剂。试验显示,DB-1和 DB-5柱检

测时,丙酸标准品与溶剂峰出峰时间接近,样品检测时不能

有效分离,而 DB-FFAP柱同时检测12种防腐剂组分时,能

取得满意的分离效果。DB-1和 DB-5柱可用于除丙酸外的

其他11种防腐剂的分离检验,但被测组分的出峰顺序与

DB-FFAP柱有所不同。

当色谱柱温度为恒温分析时不能有效分离丙酸和富马

酸二甲酯、对羟基苯甲酸异丙酯和对羟基苯甲酸甲酯组分,

且出峰拖尾严重,影响检测结果的准确性。当程序升温的初

始温度高于100℃时,丙酸和富马酸二甲酯组分不能有效分

离的问题同样存在。当选择柱温条件为:80℃(0.5min)→

15℃/min→240 ℃(28min)时,对标准物质和样品进行测

定,12种防腐剂的分离度好、峰面积大(标准品的色谱图及部

分检测样品的色谱图见图1~3)。 
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图1　12种防腐剂标准品(各单品种0.08μg)

气相色谱图

Figure1　Twelvekindsofpreservativesstandardmaterial
(0.08μgeachsinglevariety)bygas

chromatogram
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图2　辣椒酱样品防腐剂检测气相色谱图

Figure2　Chilisaucesamplepreservativestestby
gaschromatogram 
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图3　食用槟榔样品防腐剂检测气相色谱图

Figure3　Ediblebetelnutsamplespreservativestestby
gaschromatogram

2.2　提取溶剂对食品中12种防腐剂提取效率的影响

因乙醇的亲水性,本试验将其排除在外。本试验采用乙

醚、丙酮、乙腈、乙酸乙酯等试剂进行提取。结果(表1)表明,

采用乙醚、乙腈、乙酸乙酯浸提12种防腐剂的效果都不错。

3种溶剂相比较而言,乙醚沸点低、稳定性较差,乙腈毒性较

大,费用较高,乙酸乙酯毒性较低、稳定性较好,费用较低,综

合考虑,本试验选择了乙酸乙酯作为浸提溶剂。

2.3　提取方式对食品中12种防腐剂提取效率的影响

在检测山梨酸、苯甲酸、脱氢乙酸、对羟基苯甲酸酯类的

标准方法[1-4]中,均是以多次浸提、合并提取液后浓缩的方

式进行有效待测组分的提取。在检测富马酸二甲酯的标准

方法[5]中,是以固相萃取的方式进行有效待测组分的提取。

本试验进行的超声波提取、涡旋萃取单因素试验结果表明,

在提取初期(0~2min)时,涡旋提取比超声波提取效果要

好。随着提取时间的增加,两种提取方式的有效待测组分提

取率都随之升高,但超声波提取的效果更明显。当提取时间

达到20min之后,两种提取方式对防腐剂提取效率到达最

大值,检测 结 果 无 显 著 性 差 异。采 用 涡 旋 2 min+ 超 声

20min的组合提取方式进行相同样品的提取测定(见表2),

结果显示,以超声波涡旋混合提取方式来进行提取的效果

最优。

2.4　方法的精确度、线性、检出限及回收率

2.4.1　精密度　本试验按每种防腐剂各取一种食品样品进

行6次平行测定(见表3),结果表明:12种防腐剂平行测定的

实验室内变异系数符合《实验室质量控制规范 食品理化检测》

(GB/T27404—2008)附录F要求的含量为1~10mg/kg样

品的变异系数≤7.5%;含量为100~1000mg/kg样品的变

异系数≤3.8%的要求,表明本试验方法重现性良好。

2.4.2　方法的线性范围　选取1.28,6.40,16.00,40.00,

80.00,100.00,200.00,500.00,1000.00μg/mL浓度的12

表1　不同溶剂提取的效果

Table1　Effectofdifferentsolventsextraction (g·kg-1)

防腐剂种类 样品 乙醚 丙酮 乙腈 乙酸乙酯

丙酸 面包 0.121 0.103 0.120 0.119

富马酸二甲酯 食用槟榔 0.00146 0.000134 0.00154 0.00153

山梨酸 饮料 0.218 0.214 0.220 0.219

苯甲酸 辣椒酱 0.341 0.331 0.343 0.341

脱氢乙酸 辣椒酱 0.268 0.258 0.270 0.270

对羟基苯甲酸甲酯 糕点 0.121 0.112 0.127 0.123

对羟基苯甲酸乙酯 果酱 0.323 0.314 0.329 0.325

对羟基苯甲酸异丙酯 酱油 0.120 0.120 0.120 0.120

对羟基苯甲酸丙酯 酱油 0.147 0.132 0.152 0.149

对羟基苯甲酸异丁酯 酱油 0.142 0.126 0.154 0.148

对羟基苯甲酸丁酯 酱油 0.103 0.086 0.113 0.107

对羟基苯甲酸庚酯 酱油 0.144 0.126 0.154 0.149
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表2　提取方式对酱油中防腐剂提取效果的影响

Table2　Effectofextractionwayontheextractionefficiencyofthe

preservativesinthesoysauce (g·kg-1)

防腐剂种类
标准品

添加量

超声波提取

20min

涡旋提取

20min

涡旋2min超声波

20min混合提取

丙酸 0.215 0.211 0.206 0.213

富马酸二甲酯 0.0026 0.0023 0.0021 0.0025

山梨酸 0.210 0.207 0.205 0.208

苯甲酸 0.201 0.198 0.197 0.199

脱氢乙酸 0.203 0.201 0.200 0.202

对羟基苯甲酸甲酯 0.119 0.117 0.114 0.118

对羟基苯甲酸乙酯 0.149 0.147 0.143 0.148

对羟基苯甲酸异丙酯 0.122 0.119 0.114 0.120

对羟基苯甲酸丙酯 0.150 0.146 0.142 0.149

对羟基苯甲酸异丁酯 0.150 0.143 0.140 0.148

对羟基苯甲酸丁酯 0.108 0.103 0.095 0.107

对羟基苯甲酸庚酯 0.151 0.145 0.138 0.149

表3　平行测定的实验室内变异系数

Table3　Paralleldeterminationofthecoefficientofvariationinthelaboratory

防腐剂种类 样品 平行6次测定结果 平均值 变异系数(CV)/%

丙酸 面包　 0.120,0.117,0.116,0.120,0.121,0.121g/kg 0.119g/kg 1.8

富马酸二甲酯 饮料　 1.51,1.54,1.52,1.51,1.57,1.54mg/kg 1.530mg/kg 1.5

山梨酸 辣椒酱 0.263,0.268,0.257,0.261,0.262,0.269g/kg 0.263g/kg 1.7

苯甲酸 辣椒酱 0.346,0.344,0.341,0.335,0.337,0.341g/kg 0.341g/kg 1.2

脱氢乙酸 辣椒酱 0.269,0.271,0.272,0.270,0.268,0.271g/kg 0.270g/kg 0.5

对羟基苯甲酸甲酯 酱油　 0.121,0.116,0.121,0.122,0.115,0.114g/kg 0.118g/kg 3.0

对羟基苯甲酸乙酯 酱油　 0.144,0.153,0.150,0.146,0.141,0.156g/kg 0.148g/kg 3.8

对羟基苯甲酸异丙酯 酱油　 0.121,0.118,0.124,0.122,0.116,0.119g/kg 0.120g/kg 2.4

对羟基苯甲酸丙酯 果汁　 0.362,0.387,0.358,0.375,0.359,0.372g/kg 0.369g/kg 3.1

对羟基苯甲酸异丁酯 果汁　 0.251,0.267,0.273,0.264,0.257,0.262g/kg 0.262g/kg 2.9

对羟基苯甲酸丁酯 果汁　 0.236,0.243,0.229,0.231,0.224,0.246g/kg 0.234g/kg 3.6

对羟基苯甲酸庚酯 果汁　 0.211,0.214,0.220,0.212,0.206,0.223g/kg 0.214g/kg 2.9

种防腐剂混合标准溶液进行气相色谱测定,12种防腐剂的线

性相关系数R 均在0.9999以上(见表4),符合《实验室质量

控制规范 食品理化检测》(GB/T27404—2008)附录 F要求

的相关系数不应低于0.99的要求,线性关系良好。

2.4.3　方法检出限　根据3倍信噪比,测得12种防腐剂的

最低检出限(见表5),与国家标准、地方标准的相当。

2.4.4　方法的回收率　本试验选取面包、酱油、食用槟榔、

饮料、辣椒酱、腐乳等食品样品进行了加标回收试验,测得12
种防腐剂回收率在92.1%~108.3%(见表6),符合《实验室

质量控制规范 食品理化检测》(GB/T27404—2008)附录 F

要求的被测组分含量为1~100mg/kg样品的回收率范围为

90%~110%;被测组分含量为大于100mg/kg样品的回收

率范围为95%~105%的要求,说明本试验方法的测定结果

准确可靠。

2.5　方法的验证

采用本 法 与 《食 品 中 丙 酸 钠、丙 酸 钙 的 测 定》(GB/T

5009.120—2003)两种方法分别对不同样品如面包、蛋黄派、

酱油、醋等样品中丙酸含量进行测定,比对结果见表7,相对

偏差符 合 《实 验 室 质 量 控 制 规 范 食 品 理 化 检 测》(GB/T

27404—2008)附录F要求的含量为10~1000mg/kg样品
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表4　各组分线性范围†

Table4　Thelinearrangeofmatter

防腐剂种类 线性方程 相关系数

丙酸 y=1714.0x-2429.4 0.9999

富马酸二甲酯 y=1613.5x-1305.9 0.9999

山梨酸 y=2398.6x-8365.1 0.9999

苯甲酸 y=2383.1x-8059.1 0.9999

脱氢乙酸 y=1619.8x-5384.8 0.9999

对羟基苯甲酸甲酯 y=2517.2x-4893.9 0.9999

对羟基苯甲酸乙酯 y=2251.8x-5286.0 0.9999

对羟基苯甲酸异丙酯 y=2627.6x-6359.8 0.9999

对羟基苯甲酸丙酯 y=2677.4x-6464.4 0.9999

对羟基苯甲酸异丁酯 y=2814.1x-6989.3 0.9999

对羟基苯甲酸丁酯 y=2677.4x-6822.8 0.9999

对羟基苯甲酸庚酯 y=2490.1x-7009.6 0.9999

†　各组分线性范围均为1~1000μg/mL。

表5　方法的最低检出限

Table5　Theminimumdetectionlimitof

themethod (mg·kg-1)

防腐剂种类 本法 标准法

丙酸 2.0 20.0

富马酸二甲酯 2.0 2.0

山梨酸 1.0 1.0

苯甲酸 1.0 1.0

脱氢乙酸 2.0 2.0

对羟基苯甲酸甲酯 1.0 1.0

对羟基苯甲酸乙酯 1.0 1.0

对羟基苯甲酸异丙酯 1.0 1.0

对羟基苯甲酸丙酯 1.0 1.0

对羟基苯甲酸异丁酯 1.0 1.0

对羟基苯甲酸丁酯 1.0 1.0

对羟基苯甲酸庚酯 1.0 1.0

表6　方法的回收率

Table6　Recoveriesofthemethod

防腐剂

种类
样品

含防腐剂量/

(g·kg-1)

标准品添加量/

mg

检测结果/

(g·kg-1)

回收率范围/

%

丙酸
面包 0.119 0.5,0.8,1.0 0.164,0.203,0.227 97.0,102.0,103.7

酱油 0.213 0.5,0.8,1.0 0.256,0.290,0.319 97.3,99.0,101.9

富马酸

二甲酯

食用槟榔 0.00153 0.0005,0.0008,0.0010 0.00187,0.00244,0.00274 92.1,104.7,108.3

酱油 0.00248 0.0005,0.0008,0.0010 0.00292,0.00317,0.00336 98.0,96.6,96.6

山梨酸
饮料 0.219 0.5,1.0,2.0 0.262,0.316,0.431 97.4,99.1,102.9

辣椒酱 0.263 0.5,1.0,2.0 0.321,0.368,0.447 102.6,101.4,96.5

苯甲酸
辣椒酱 0.341 2.0,3.0,4.0 0.521,0.634,0.749 96.3,98.9,101.1

酱油 0.199 1.0,1.5,2.0 0.303,0.343,0.391 101.3,98.3,98.0

脱氢乙酸
辣椒酱 0.270 1.0,1.5,2.0 0.358,0.429,0.483 96.7,102.1,102.7

腐乳 0.287 1.0,1.5,2.0 0.368,0.447,0.467 95.1,102.3,95.9

对羟基苯

甲酸甲酯

糕点 0.123 0.5,0.8,1.0 0.178,0.211,0.215 102.9,103.9,96.4

酱油 0.118 0.5,0.8,1.0 0.161,0.189,0.224 95.8,95.4,102.7

对羟基苯

甲酸乙酯

酱油 0.148 1.0,1.5,2.0 0.239,0.303,0.356 96.4,101.7,102.3

果酱 0.325 1.0,1.5,2.0 0.412,0.461,0.531 96.9,97.1,101.1

对羟基苯甲

酸异丙酯

酱油 0.120 0.5,0.8,1.0 0.166,0.192,0.214 97.6,96.0,97.3

果酱 0.244 1.0,1.5,2.0 0.332,0.378,0.429 96.5,95.9,96.6

对羟基苯

甲酸丙酯

酱油 0.149 0.5,0.8,1.0 0.194,0.225,0.258 97.5,98.3,103.6

果酱 0.333 1.0,1.5,2.0 0.417,0.468,0.510 96.3,96.8,95.7

对羟基苯甲

酸异丁酯

酱油 0.148 0.5,0.8,1.0 0.191,0.222,0.254 96.5,97.4,102.4

果酱 0.223 0.5,0.8,1.0 0.260,0.288,0.316 95.2,95.0,97.8

对羟基苯

甲酸丁酯

酱油 0.107 0.5,0.8,1.0 0.154,0.183,0.204 98.1,97.9,98.6

果酱 0.264 1.0,1.5,2.0 0.353,0.397,0.447 97.0,95.9,96.3

对羟基苯

甲酸庚酯

酱油 0.149 0.5,0.8,1.0 0.194,0.221,0.242 97.5,96.5,97.2

果酱 0.318 1.0,1.5,2.0 0.403,0.452,0.495 96.4,96.6,95.6
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表7　食品中丙酸本法与国标方法测定的比对结果

Table7　Resultscomparedofthemethodwithnational

standardmethodofpropionicacidinfood

方法比对
面包/

(g·kg-1)

蛋黄派/

(g·kg-1)

酱油/

(g·kg-1)

醋/

(g·kg-1)

本法　　 0.119 0.146 0.213 0.105

国标方法 0.125 0.152 0.220 0.108

相对偏差 -4.8% -3.9% -3.2% -2.7%
┈┈┈┈┈┈┈┈┈┈┈┈┈┈┈┈┈┈┈┈┈┈┈┈

的检测结果偏差范围为<15%的要求。

采用本法与《食品中富马酸二甲酯测定气相色谱法》

(DB43/T353—2007)两种方法分别对不同样品如食用槟榔、

酱油、果汁、熟食等样品中富马酸二甲酯含量进行测定,比对

结果见表8,相对偏差符合《实验室质量控制规范 食品理化

检测》(GB/T27404—2008)附录 F 要求的含量为 0.01~

10.00mg/kg样品的检测结果偏差范围为-20%~+10%

表8　食品中富马酸二甲酯本法与地标方法测定的比对结果

Table8　Resultscomparedofthemethodwithlocalstandard

methodofdimethylfumarateinfood

方法比对
食用槟榔/

(mg·kg-1)

酱油/

(mg·kg-1)

果汁/

(mg·kg-1)

熟食/

(mg·kg-1)

本法　　　　 1.532 2.48 1.53 1.84

地方标准方法 1.542 2.54 1.47 1.97

相对偏差　　 -0.65% -0.24% +0.04% -0.66%
┈┈┈┈┈┈┈┈┈┈┈┈┈┈┈┈┈┈┈┈┈┈┈┈

的要求。

采用《食品中脱氢乙酸的测定》(GB/T23377—2009)、

《食品中苯甲酸、山梨酸和糖精钠的测定 高效液相色谱法》

(GB/T23495—2009)相结合与本法分别对面包、辣椒酱、酱

油、果汁中山梨酸、苯甲酸、脱氢乙酸含量进行测定,比对结

果见表9。相对偏差符合《实验室质量控制规范 食品理化检

测 》(GB/T27404—2008)附 录F要 求 的 含 量 为10~

表9　食品中山梨酸、苯甲酸、脱氢乙酸本法与国家标准液相色谱法测定的比对结果

Table9　Resultscomparedofthemethodwithnationalstandardmethod(HPLC)ofsorbicacid,

benzoicacidanddehydroaceticacidinfood

食品

山梨酸

本法/

(g·kg-1)

国家标准液相

法/(g·kg-1)

相对偏

差/%

苯甲酸

本法/

(g·kg-1)

国家标准液相

法/(g·kg-1)

相对偏

差/%

脱氢乙酸

本法/

(g·kg-1)

国家标准液相

法/(g·kg-1)

相对偏

差/%

面包　 0.044 0.051 -13.7 0.053 0.060 -11.7 0.068 0.076 -10.5

辣椒酱 0.263 0.274 -4.0 0.341 0.353 -3.4 0.270 0.284 -4.9

酱油　 0.208 0.216 -3.7 0.199 0.204 -2.5 0.202 0.211 -4.2

果汁　 0.219 0.224 -2.2 0.129 0.124 +4.0 0.183 0.189 -3.2

表10　本法与国标法测定食品中对羟基苯甲酸酯类的比对结果

Table10　Resultscomparedofthemethodwithnationalstandardmethodofp-hydroxybenzoicacidestersinfood

食品

对羟基苯甲酸甲酯

本法/

(g·kg-1)

国标法/

(g·kg-1)

相对偏

差/%

对羟基苯甲酸乙酯

本法/

(g·kg-1)

国标法/

(g·kg-1)

相对偏

差/%

对羟基苯甲酸异丙酯

本法/

(g·kg-1)

国标法/

(g·kg-1)

相对偏

差/%

对羟基苯甲酸丙酯

本法/

(g·kg-1)

国标法/

(g·kg-1)

相对偏

差/%

食用槟榔 0.186 0.198 -6.1 0.186 0.195 -4.6 0.177 0.195 -9.2 0.153 0.170 -10.0

酱油　　 0.118 0.123 -4.1 0.148 0.153 -3.3 0.120 0.128 -6.2 0.149 0.157 -5.1

果汁　　 0.423 0.439 -1.4 0.423 0.438 -1.1 0.206 0.213 -3.3 0.369 0.357 +3.4

果酱　　 0.324 0.312 +3.8 0.325 0.312 +4.1 0.244 0.252 -3.2 0.333 0.324 +2.8

食品

对羟基苯甲酸异丁酯

本法/

(g·kg-1)

国标法/

(g·kg-1)

相对偏

差/%

对羟基苯甲酸丁酯

本法/

(g·kg-1)

国标法/

(g·kg-1)

相对偏

差/%

对羟基苯甲酸庚酯

本法/

(g·kg-1)

国标法/

(g·kg-1)

相对偏

差/%

食用槟榔 0.172 0.191 -9.9 0.179 0.198 -9.6 0.182 0.201 -9.4

酱油　　 0.148 0.156 -5.1 0.107 0.114 -6.1 0.149 0.154 -3.2

果汁　　 0.262 0.255 +2.7 0.234 0.247 -5.3 0.214 0.219 -2.3

果酱　　 0.223 0.232 -3.9 0.264 0.278 -5.0 0.318 0.305 +4.3

(下转第215页)
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蛋白的提取率增长了20%,可有效提高其经济效益。利用反

复冻融辅助手段使细胞壁破损,硒蛋白更易被提取出来,且

提取过程中不加入其他试剂,相较酶提取法试剂更加单一。

然而反复冻融辅助提取时间长、步骤繁杂,有待进一步研究。
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1000mg/kg样品的检测结果偏差范围为<15%的要求。
采用《食品中对羟基苯甲酸酯类的测定》(GB/T5009.

31—2003)与本法分别对食用槟榔、酱油、果汁、果酱中对羟

基苯甲酸酯的含量进行测定,比对结果见表10。相对偏差

符合《实验室质量控制规范 食品理化检测》(GB/T27404—

2008)附录F的要求。

3　结论
本试验建立了采用气相色谱仪一次性同时检测12种食

品中防腐剂的检验方法。该方法选择了毒性较低、稳定性较

好,费用较低的乙酸乙酯作为溶剂。通过涡旋提取2min、超
声波提取20min,待测组分提取完全,分离度好,灵敏度高、
干扰少,具有操作简便、效率高、能耗低、时间短等优点,解决

了多种防腐剂提取过程过于繁杂的问题,并采用毛细管柱和

程序升 温 进 行 气 相 色 谱 分 离 测 定。本 方 法 的 回 收 率 为

92.1%~108.3%,平均回收率 98.5%,回收率 标 准 偏 差

3.0%,测定结果准确可靠。通过与标准方法规定的气相色

谱方法、液相色谱方法进行比对,结果偏差符合方法学要求。
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