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高效液相色谱法测定食品接触材料中
苯甲醛的迁移量

李 英, 孙小颖, 白 爽, 戴寿海, 刘 丽, 梁 烽, 陈旭辉, 李泳涛

(深圳出入境检验检疫局, 深圳 518045)

摘 要: 选择 4种模拟食品的介质, 对其从食品接触材料(例如聚苯乙烯)中迁移的苯甲醛量用

高效液相色谱法( HPLC)作了测定。将聚苯乙烯样品分别与 3 种模拟水基食品介质一起在 95

回流 2 h,将所得 2份提取液分别用相同介质定容为 100 mL 后供 HPLC分析。另将聚苯乙烯样品

置于密闭的具塞锥形瓶中,用葵花籽油作为模拟脂基食品介质, 在 95 浸泡 2 h,冷却后称取此油

5. 0 g 与 10 mL 甲醇混合并离心 5 m in,将上层清液移入 25 mL 容量瓶中,下层油相再用甲醇提取

2次,提取液合并于 25 mL 容量瓶中, 以甲醇定容。此溶液也供 HPLC 分析。用 Diamonsil C18色

谱柱作固定相, 流动相为乙腈 pH 6. 5的磷酸盐缓冲溶液( 75+ 25)混合液,于 245 nm 波长进行检

测。测得在水基介质中的测定下限( 10S/ N )为 0. 01 mg L
- 1

,在葵花籽油中的测定下限( 10S/ N )

为 0. 1 mg kg
- 1
。方法的回收率为 89. 1%~ 97. 9%, 相对标准偏差( n= 9)为 2. 6%~ 7. 9%。
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HPLC Determination of Benzaldehyde Migrated from Food Contacting Materials
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Abstract: Amount of benzaldehyde mig rated from food contacting mater ials ( e. g . , po lysty rene ) into 4

simulated fo od mediums ( i. e. , 3 w ater based mediums and 1 fat based medium) w as determined by HPLC. In case

of w ater based food, 3 por tions of polysty rene sample were reflux ed separ ately in the 3 simulat ed mediums at 95

for 2 h, and each of the ext racts w as made up to 100. 0 mL w ith the r espective w ater based food medium, and used

for H PLC analy sis. In case of fat based fo od, sunflow er seed o il w as taken as simulated fo od medium, and the

po ly st yrene sample was soaked in the o il at 95 fo r 2 h in a tightly stoppered conical flask. F ive g rams of the

cooled o il w ere taken, mix ed w ith 10 mL of methano l and centr ifuged fo r 5 min. The supernatant w as tr ansfer red to

a 25 mL volumetr ic flask. T he low er layer w as ext racted twice w ith methanol and the supernatants w ere combined

and made up t o 25 mL with methanol, w hich w as used for HPLC analy sis also. Diamonsil C18 column w as used as

the stationary phase and a mixture of acetonitr ile and PBS of pH 6. 5 ( 75+ 25) w as used as mobile phase. Detection

at 245 nm was adopted in the determination. Low er limits o f determination ( 10S/ N ) fo und fo r the 3 water based

food mediums w ere same as 0. 01 mg L - 1 , and fo r sunflower seed o il w as 0. 1 mg kg - 1 . V alues of recovery

found were in the range of 89. 1% - 97. 9% , with RSD s ( n= 9) r anged from 2. 6% to 7. 9% .
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苯甲醛也称苦杏仁油, 具有苦杏仁特殊气味,是

医药、染料、香料和食品等领域主要的中间体, 苯甲

醛存在于无花果、杏仁等天然植物中, 同时也可人工
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合成,其对眼和上呼吸道黏膜有刺激作用[ 1] ,对神经

有麻醉作用, 能引起过敏性皮炎[ 2]。欧盟指令

2002/ 72/ EC 的附录 (可用于生产塑料材料及制

品的添加剂不完全清单)中,对苯甲醛的限制理由是

考虑到在与食品接触中, 物质的迁移量有可能严重

影响食品的感官特性, 致使成品不符合指令 89/

109/ EEC 中第二条第二款的规定。因此,建立食品

接触材料中苯甲醛迁移量的检测方法, 具有十分重

要的意义。

目前,文献报道的苯甲醛测定方法主要有液相

色谱法[ 3 5] ,分光光度法[ 6 7] 、电位滴定法[ 8] 、气相色

谱法
[ 9 10]
、极谱法

[ 11]
、极谱催化波法

[ 12]
、毛细管电泳

法[ 13] 和荧光光谱法 [ 14]等。涉及的样品主要集中在

蜂蜜、无花果、饮料等食品; 水、废水及生活污水、燃

料烟气、空气等环境样品;芳香精油、苯乙酸等化工

品及注射液、川贝枇杷膏等药品。本工作采用 4 种

不同的食品介质,建立了食品接触材料中苯甲醛迁

移量的高效液相色谱法。

1 试验部分

1. 1 仪器与试剂

Agilent 1200高效液相色谱仪, 配二极管阵列

检测器; M S 2漩涡混匀仪。

水基食品介质:水, 30 g L
- 1
乙酸溶液, 乙醇

水( 10+ 90)溶液。

脂基食品介质: 葵花籽油。

苯甲醛标准储备溶液: 称取一定量苯甲醛标准

品(纯度为 99. 0% ) ,分别用甲醇和葵花籽油配制成

1. 000 g L - 1和 1. 000 g kg- 1苯甲醛标准储备溶

液,使用时分别用 4种食品介质稀释配制标准工作

溶液,在0 ~ 4 条件下密封避光保存,有效期为

30d。

磷酸盐缓冲溶液: 称取一水合磷酸二氢钠

0. 690 g ,溶于 900 mL 水中, 用 100 g L- 1氢氧化

钠溶液调 pH 至 6. 5, 配成 pH 6. 5的 0. 005 mol

L- 1磷酸盐缓冲溶液。

乙腈为色谱纯, 其他试剂均为分析纯,试验用水

为超纯水。

1. 2 液相色谱条件

Diamonsil C18 色谱柱 ( 4. 6 mm 250 mm,

5 m ) ;流动相为乙腈 pH 6. 5 的磷酸盐缓冲溶液

( 75+ 25)混合液,流量1. 0 mL min
- 1

,柱温 30 ,

检测波长 245 nm, 进样量 20 L。

1. 3 试验方法

1. 3. 1 水基食品介质

聚苯乙烯试样于 95 回流 2 h,冷却后分别用

水、30 g L
- 1
乙酸溶液、乙醇 水( 10+ 90)溶液冲洗

冷凝管及锥形瓶壁,将浸泡液与冲洗液移至 100 mL

容量瓶中,并定容, 取浸泡液过 0. 45 m 有机相滤

膜过滤, 在仪器工作条件下进行分析。

1. 3. 2 脂基食品介质

聚苯乙烯试样于 95 在具塞锥形瓶中密封浸

泡 2 h,冷却后,称取浸泡液 5. 0 g 于 50 mL 旋盖离

心管中, 加入甲醇 10 mL, 漩涡混合 3 min 后, 放置

2 min,以 3 000 r min- 1转速离心 5 min,移取上层

清液于 25 mL 容量瓶中,残余物每次用甲醇 7 mL

提取 2次,清液合并于 25 mL 容量瓶中, 用甲醇定

容, 充分摇匀,经 0. 45 m 有机相滤膜过滤,在仪器

工作条件下进行测定。

2 结果与讨论

2. 1 食品介质的选择

根据 GB/ T 23296. 1- 2009国家标准规定, 按

试验方法对水基食品介质水、30 g L- 1乙酸溶液、

乙醇 水( 10+ 90)溶液及脂基食品介质葵花籽油中

苯甲醛进行测定。结果表明:上述 4种食品介质中,

苯甲醛的分离度及灵敏度均很好。

2. 2 流动相的选择

在其它条件相同的情况下,对甲醇 水、乙腈 水

和乙腈 磷酸盐缓冲溶液 3种流动相进行了比较, 结

果表明: 以乙腈 pH 6. 5的磷酸盐缓冲溶液 ( 75+

25)混合液为流动相, 具有较好的分离度,且无需梯

度洗脱。因此,试验选择乙腈与 pH 6. 5 的磷酸盐

缓冲溶液( 75+ 25)混合液为流动相。

2. 3 苯甲醛的稳定性

苯甲醛性质不稳定,遇空气可逐渐氧化成苯甲

酸, 也可还原为苯甲醇[ 15]。因此, 对苯甲醛标准储

备溶液和含有苯甲醛的食品介质进行了稳定性

试验。

2. 3. 1 苯甲醛标准储备溶液

对苯甲醛标准储备溶液的稳定性进行了考察,

结果表明:在 0 ~ 4 条件下,苯甲醛在一个月内

稳定性良好。因此, 试验所用的苯甲醛标准储备溶

液的保存期为 0 ~ 4 条件下保存一个月。

2. 3. 2 食品介质

对含 5. 0 mg L
- 1
苯甲醛的水基食品介质及含
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5. 0 mg kg- 1苯甲醛的脂基食品介质分别在20 、

70 、100 避光保存下的稳定性进行了考察。结

果表明:在不同温度下,水基食品介质及脂基食品介

质中苯甲醛在 24 h内稳定性良好。

2. 4 脂基食品介质前处理方法的选择

试验分别考察了异丙醇、异丙醇 水、甲醇、甲

醇 水等溶剂对葵花籽油浸泡液中苯甲醛的提取效

果。结果表明: 甲醇作提取溶剂时,离心后葵花籽油

在下层,甲醇提取层呈无色透明状在上层,可有效避

免其它杂质对测定的干扰, 从而达到液液萃取的目

的,无需浓缩净化, 简化了操作步骤,缩短了检测时

间。试验选用甲醇作为脂基食品介质中苯甲醛的提

取溶剂。

2. 5 方法的线性关系和测定下限

对于水基食品介质, 用甲醇配制的 1. 000 g

L
- 1
苯甲醛标准储备溶液, 分别用水、30 g L

- 1
乙

酸溶液和乙醇 水( 10+ 90)溶液逐级稀释, 配制成

0, 0. 01, 0. 05, 0. 5, 1. 0, 5. 0, 10. 0 mg L - 1苯甲醛

标准溶液。对于脂基食品介质,用葵花籽油配制的

1. 000 g kg
- 1
苯甲醛标准储备溶液,用葵花籽油配

成 0, 0. 5, 2. 5, 5. 0, 10. 0, 25. 0, 50. 0 mg kg- 1苯甲

醛标准工作溶液,分别称取苯甲醛标准工作溶液各

5. 0 g ,按试验方法进行处理后得到 0, 0. 10, 0. 50,

1. 00, 2. 00, 5. 00, 10. 0 mg L
- 1
苯甲醛标准溶液。

在仪器工作条件下对苯甲醛标准溶液系列进行

测定, 以水基或脂基食品中苯甲醛的质量浓度

( mg L
- 1

)为横坐标, 峰面积 y 为纵坐标绘制标准

曲线。结果表明: 苯甲醛质量浓度在 0. 01 ~

10. 0 mg L - 1范围内与相应的峰面积呈线性关系。

线性回归方程、相关系数和方法的测定下限( 10S/

N )见表 1。

表 1 线性回归方程、相关系数和测定下限

Tab. 1 Linear regression equations, correlation

coefficients and lower limits of determination

食品介质 线性回归方程 相关系数
测定下限

/ ( mg L- 1 )

水
y= 136. 22

- 1. 783 9
0. 999 9 0. 01

30 g L- 1乙酸溶液
y= 133. 57

+ 1. 677 6
0. 999 9 0. 01

乙醇 水(10+ 90)溶液
y= 136. 46

- 0. 908 7
1. 000 0 0. 01

葵花籽油
y= 126. 13

+ 0. 930 3
0. 999 9 0. 1

苯甲醛标准溶液的色谱图见图 1。图 1( a)、( b)

和( c)中苯甲醛的质量浓度均为 0. 5 mg L
- 1

, 图 1

( d)中苯甲醛的质量分数为 0. 25 mg kg- 1。

2. 6 回收试验

取以聚苯乙烯为材料的一次性餐匙浸于 3种水

基介质和一种脂基介质中, 水基食品介质中加入苯

甲醛质量浓度分别为 0. 1, 0. 5, 5. 0 mg L
- 1

, 脂基

食品介质中加入苯甲醛质量分数分别为0. 5, 2. 5,

25. 0 mg kg- 1。按试验方法对上述溶液平行测定
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9次,其回收率在 89. 1% ~ 97. 9%之间,相对标准偏

差( n= 9)为 2. 6%~ 7. 9%。

2. 7 样品分析

按试验方法对发泡聚苯乙烯、聚碳酸酯、聚丙

烯、聚苯乙烯、聚乙烯等 8种不同材质的食品包装材

料进行苯甲醛迁移量的检测, 结果表明:在多种发泡

聚苯乙烯杯、发泡聚苯乙烯饭盒介质中均检出了苯

甲醛,而其它材质样品中均未检出苯甲醛。
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在色谱条件下测定 0. 3%胺菊酯 右旋苯醚菊

酯气雾剂,从准确度及精密度来看,测定主组分含量

准确、组分分离效果好、方法重现性好, 可作为0. 3%

胺菊酯 右旋苯醚菊酯气雾剂产品的快速检测

手段。
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