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摘要$选用含油脂样品$甲醇提取$采用气相色谱法检测食品

中的
9[Z

#

9[6

#

69[_

指标(结果发现$在浓度为
%*%#

#

%*$%=

F

'

=J

时$

9[Z

#

9[6

与
69[_

均呈现出较好的线性

关系$其相关系数
B

均
#

%*222

$检出限均
"

%*1

%

F

'

=J

&检测

方法回收率符合实验室测定要求$其标准偏差为
#*%/

#

!*#%

$相对标准差均
"
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含油脂食品或食用油脂若长期保存在不适宜的环境下!

油脂会与空气发生反应!产生一系列化学变化分解出氧化物

及过氧化物!常见的有酮$醛$低级脂肪酸等.
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!这种现象

被称为酸败%为了防止食品发生酸败!延长食品的保质期!

需要加入适量抗氧化剂!其中
9[Z

$

9[6

$

69[_

是最为常

见的
!

种酚类合成抗氧化剂!能够延缓食品变质!使食品贮

存期延长!有利于维护食品的稳定性!可单独使用也可以混

合使用.
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%然而!抗氧化剂食品摄入过量也会对人体产生

一定的危害!损害肝$肾$脾%因此!中国在食品加工行业抗

氧化剂使用量都有明确的规定!
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1食品安全国

家标准 食品添加剂使用标准2中对
9[Z

$

9[6

和
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都

限量使用!在油及油脂食品中的限量均不得高于
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检测含油脂食品中的抗氧化剂存在基底干扰较多$检测

前处理复杂$检测精度不高的难题%传统气相色谱法测定食

品中抗氧化剂程序是先将油脂溶解于己烷!用乙腈和
&%0

乙

醇混合溶液萃取!然后除去溶剂!经硅烷化处理!再进行检

测.
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%如果以
XR<$%%

为固定相!则
9[Z

出峰在前!

9[6

在

后%若以极性大
R>GP(U>A$%̂

为固定相!则出峰顺序相

反%硅烷化抗氧化剂在气相色谱图上出峰顺序依次为"

9[Z

$

69[_

$

9[6
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%该方法存在步骤烦琐$耗费试剂

多$检测时间长等缺点!样品量大时难以满足工作需要%因

此部分研究者.

&

/对该法不断进行改进!改进方向主要是在油

样预处理程序方面!进一步提高了食品检测灵敏度及质量!

但操作比较复杂%

本研究拟对
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#

6$!!/!

)

$%%2

1食品中抗氧化剂丁基

羟基茴香醚+

9[Z

,$二丁基羟基甲苯+

9[6

,与特丁基对苯

二酚+

69[_

,的测定2的气相色谱法进行改进!旨在建立一

种简便$快捷$准确的含油脂食品中抗氧化剂的检测方法%
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材料与方法

#*#

!

试验材料

甲醇"色谱纯!北京迪玛欧泰科技发展中心&

标 准 品
9[Z

+

^Z+[ZY;

!批 号"

#.%.$$

!含 量"

22*"0
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9[6
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!批号"
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!含量"
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批号"

Z:#.%/#&<#$

含

量"

22*!$0

,"郑州富太化工产品有限公司%

#*$

!

试验设备与仪器

气相色谱仪"安捷伦
/&2%9

型!联和层析贸易+上海,有

2/



限公司&

色谱柱"安捷伦
[:<1̂ \

毛细管柱!规格为
!% =b

%*!$

%

=b%*$1==

!上海楚定分析仪器有限公司&

超声波清洗器"

\h'<$$<.%%X6X

型!郑州生元仪器有限

公司&

离心机"

6Xi1<7\

型!上海卢湘仪离心机仪器有限

公司&

漩涡混合器"

\c<#

型!常州丹瑞实验仪器设备有限公司&

旋转蒸发器"

M;<1$22

型!上海羌强仪器设备有限公司&

氮吹仪"

+'$"Z<

.

型!天津博纳艾杰尔科技有限公司%
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试验方法

#*!*#

!

色谱条件
!

试验期间需要对色谱条件进行良好的控

制!主要包括以下几个要素"

(

柱温"以
&%

#

$1%`

为宜!以

#`

#

=?E

起始!逐渐加快升温速率!

$% =?E

达到
$1% `

&

)

汽化室保持适宜的温度为
$!%`

&

*

检测器温度设置为

$1%`

&

+

对柱前压进行合理控制!以
#$.%:S

为宜&

,

分

流比控制在
1

%

#

&

/

设置进样量
#*%

%

J

&

0

氮气吹入速率以

!%=J

#

=?E

为宜!氢气速率以
"%=J

#

=?E

为宜&

1

空气速率

为
!%%=J

#

=?E

%

#*!*$

!

标准溶液配制
!

分别精密称取
%*%1

F

9[Z

$

9[6

$

69<

[_

!置于
1%=J

容量瓶中!采用甲醇溶解混合物!经过定容处

理后!充分摇匀!混合标准储备液配置浓度以
#*%=

F

#

=J

为

宜%然后分别吸取
%*#%

!

%*$%

!

%*1%

!

#*%%

!

$*%%=J

储备液!分

别置于
#%=J

容量瓶中!采用甲醇定容!充分摇匀%

#*!*!

!

前处理操作
!

针对含油脂加工食品样品!则对其中最

具代表性的样品进行称取!以
#%

F

为宜!置于
#%%=J

具塞

三角瓶中!在其中加入
!%

#

1%=J

甲醇!经过
!%=?E

超声提

取!采用快速滤过纸进行过滤处理!并置于
#1%=J

烧瓶中%

采用适量甲醇对残渣进行洗涤!反复
$

#

!

次!合并滤液置于

烧瓶%在
.% `

下进行水浴!经过减压浓缩成为
#

#

$=J

%

置于
#%=J

刻度离心管!用甲醇洗涤
!

次烧瓶!甲醇每次用

量
$

#

!=J

!然后再次合并洗涤液置于
#%=J

刻度离心管!

将温度设置为
.%`

!氮吹直至
1*%=J

!选择
%*$$

%

=

滤膜

过滤!留作气相色谱分析%

#*!*"

!

数据处理

+

#

,检验结果线性关系和检出限"检测
1

种不同含量下

9[Z

$

9[6

及
69[_

混合标准液含量!横纵坐标分别采用

峰面积$浓度值表示!并绘制出标准曲线!根据色谱峰面积
P

的数据计算出其所对应的组分含量
1

!由工作站对相关系数

进行计算!并获得线性回归方程%

!!

+

$

,回收率和相对标准偏差"精密称取
$*%

F

阴性样品!

分别加入到
%*#

!

%*1=J

浓度为
#*%=

F

#

=J

的混合标准溶液

中!充分混合均匀!测定方法如
#*!*!

前处理步骤!测试测量

结果标准偏差%

$

!

结果与分析
$*#

!

样品及样品气相色谱图

样品及样品气相色谱图见图
#

%从图
#

中可以看出!

9[Z

$

9[6

以及
69[_

在
[:<1

色谱柱和
X9<!1

色谱柱上

能够实现完全分离%

图
#

!

样品及样品气相色谱图
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检验结果线性关系和检出限

本研究所得检验结果线性关系和检出限具体见表
#

%由

表
#

可知!在
%*%#

#

%*$%=

F

#

=J

时!

9[Z

$

9[6

与
69[_

均呈现出较好的线性关系!其相关系数
B

均
#

%*222

!检出限

均
"

%*1

%

F

#

=J

%若油脂样品最大称量
$*%

F

!最终定容为

1n%=J

!能够获得
9[Z

最低检出度为
%*/1=
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$

9[6

为

%*/1=

F
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F

$

69[_

为
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F
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F

!其检出限均显著高于国

标方法+

9[Z

为
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$
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为
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!

回收率和相对标准偏差

本研究所得回收率和相对标准偏差具体如表
$

所示%

由表
$

可知!气相色谱法加标回收率为
2!*.0

#

22*#0

!以往

色谱分析规定回收率为
&%0

#

#$%0

!本检测方法回收率符

合实验室测定要求!其标准偏差为
#*%/0

#

!*#%0

!相对标

准差均
"

10

!提示其具有良好的平行性%说明该检测方法

精度$准确度均较好!能够用于现实食品检测%

!

!

结论
本研究采用气相色谱法对食品中抗氧化剂

9[Z

$

9[6

及
69[_

进行检测!首先用甲醇进行提取!减少了对试剂的

消耗!所用的分析时间较短%该方法具有较好的平行性!操

作简单$结果准确!改进后的气相色谱法的加标回收率

为
2!*.0

#

22*#0

!回收率符合实验室测定要求+回收率为

表
#

!

线性关系及检出限结果

6>P)D#

!
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抗氧化剂 线性方程 相关系数 检出限#+

%

F

0

=J

-#

,

9[Z Pa$*#/2$/!1D-%%.?3#*$%%&#/D-%%. %*222! %*!%

9[6 Pa#*&!2$/!&D-%%.?-#"*".$&"D-%%1 %*2221 %*!%

69[_ Pa$*##12!/"D-%%.?3!*2$2"/"D-%%! %*222" %*1%

%&

安全与检测
!
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年第
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表
$

!

样品测定回收率及相对标准偏差

6>P)D$

!

\>=

N

)DGDB(,DG?DS>EIGD)>O?,DSO>EI>GIID,?>O?(E

抗氧化剂
实测浓度值#

+

=

F

0

=J

-#

,

实测含量#

=

F

理论添加量#

=

F

回收率#

0

M\X

#

0

9[Z

%*%#2$ %*%2./ %*#%% 2.*. #*%/

%*%21! %*"/2$ %*1%% 21*. #*&$

9[6

%*%#&. %*%2". %*#%% 2"*1 $*#.

%*%2!$ %*".&$ %*1%% 2!*. #*/&

69[_

%*%#2/ %*%22$ %*#%% 22*# $*!&

%*%2.1 %*"&"/ %*1%% 2.*& !*#%

&%0

#

#$%0

.

2

/

,&其标准偏差为
#*%/0

#

!*#%0

!相对标准

差均
"

10

!提示具有良好的平行性&所得相对标准偏差均在

10

以下!且线性关系分析显示在
%*%#

#

%*$%=

F

#

=J

范围内

相关系数均
#

%*222

!说明该方法可满足实验室检测食品中

抗氧化剂
9[Z

$

9[6

及
69[_

的要求%总之!在食品中

9[Z

$

9[6

$

69[_

指标检测中!气相色谱法具有重要应用

价值!同时操作简单$回收率高!值得推广%
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