
© 1994-2009 China Academic Journal Electronic Publishing House. All rights reserved.    http://www.cnki.net

气相色谱法测定食品工业抽提级正己烷中微量苯

卞文章
(中国石化金陵分公司质检中心 , 南京 210033)

摘　要 : 采用 Agilent7890A气相色谱开发出分析食品工业抽提级正己烷中微量

苯含量低于 100 mgΠkg的新方法 , 完成一个样品分析只需 18 min。该方法工作曲

线线性相关系数为 0. 99998 , 回收率为 94. 93 %～103. 67 % , 使用条件要求样品

终馏点不高于 70 ℃, 在实际使用过程中 , 分析结果准确、可靠、重复性好。
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　　正己烷广泛应用于食品、化工、医药等行业。

在食品行业中采用正己烷对压榨后的正己烷作为

食用油脂的抽提溶剂 ; 在化工行业中正己烷作为

优良的溶剂 ; 在其它行业中作为优良的清洗剂、

冷却剂。目前国内外生产正己烷的方法主要有吸

附、加氢等方法 , 我公司生产的食品工业抽提级

正己烷由 6号溶剂油经加氢后精馏而得。常压下

苯与正己烷沸点相差 10 ℃左右 , 加工过程中由于

苯的挥发性强 , 多多少少有少量苯夹带。众所周

知 , 苯具毒性 , 长期摄入可以引起造血系统和免

疫系统损害为主的疾病 , 表现为白细胞减少、血

小板下降 , 最终导致再生障碍性贫血等。食品级

正己烷中苯含量必须严格控制 , 我国目前指标小

于 100 mgΠkg , 而壳牌公司小于 3 mgΠkg , 与国外相

比质量指标明显宽松许多。目前工业正己烷中苯

含量的测定方法有紫外分光光度法、色谱法[1 , 2 ]
,

测定的苯浓度范围为 0. 01 %～1 % (mΠm) , 本文参

照 GBΠT17474、UOP方法 744204 及 ASTMD4367 建

立了用外标法测定食品工业抽提级正己烷中微量

苯含量[3 , 4 ]
, 方法灵敏度高 , 结果准确、可靠。

1　实验部分

1. 1　仪器和试剂

色谱仪 : Agilent7890A , Agilent Chemstation Rev.

B. 03. 02 ; 自动进样器 : Agilent7683B Series ; 色谱

柱 : 迪马 CP7525 50 m×250μm×0. 4μm ; 试剂 : 苯

为色谱纯 , 异辛烷为分析纯 ; 气体 : 高纯氮、高纯

氢 , 纯度 991999 % ; 分析天平 : 称准至 011 mg ; 容

量瓶 : 50、100 mL ; 移液管 : 1、5、10 mL ;

标样的配制 : 浓度为 100 mgΠkg苯含量的母液

的配制 , 准确称取 010069 g 的苯于 100 mL 容量

瓶 , 再加入异辛烷到 69 g (精确到 010001 g)于 100

mL容量瓶中混匀。然后根据表 1所示称取一定量

的母液 , 加异辛烷到 3415 g (精确到 010001 g)于

50 mL容量瓶配制成苯含量为 2、10、30 mgΠkg。

表 1　标样配制表

苯含量Π(mgΠkg) 2 10 30

母液质量 g (精确到 0. 0001 g) 0. 69 3. 45 10. 35

1. 2　色谱分析条件

通过大量的实验 , 确定分析抽提级正己烷中

苯含量的最佳色谱条件如表 2。

根据上述色谱条件分析抽提级正己烷样品典

型色谱图如图 1。

表 2　色谱分析条件

项目
进样口

温度Π℃

FID检测器

温度Π℃

柱箱温度Π℃

初始温度 升温速率 终温

载气流量

Π(mLΠmin)

氢气流量

Π(mLΠmin)

空气流量

Π(mLΠmin)

尾吹流量

Π(mLΠmin)
分流比
进样量

ΠμL

设定

条件
200 250 40 (10 min) 15 ℃Πmin 80 (5 min) 1. 2 30 300 10 30∶1 0. 2

—562—

第 28卷增刊
2009年 5月 　　　　　　　　　　　　

分析试验室
Chinese Journal of Analysis Laboratory　　　　　　　　　　　　

Vol. 28. Suppl.
2009 - 5



© 1994-2009 China Academic Journal Electronic Publishing House. All rights reserved.    http://www.cnki.net

图 1　食品级正己烷苯含量测定色谱图

2　结果与讨论

2. 1　色谱工作站积分条件选择

在色谱分析微量组分过程中 , 色谱基线波动

和噪声直接关系到信号积分值的大小 , 也就是组

分浓度的高低 , 色谱定量分析通常用组分信号的

积分面积或峰高来定量 , 表 3为一系列正己烷样

品用峰面积和峰高定量测得的苯浓度。

表 3　峰面积和峰高定量分析正己烷中苯含量对比

样品
峰面积定量

苯含量Π(mgΠkg) 平均值 极值

峰高定量

苯含量Π(mgΠkg) 平均值 极值

1 # 2. 82　2. 19　2. 59 2. 53 0. 63 2. 72　2. 57　2. 68 2. 66 0. 15

2 # 2. 31　2. 05　2. 17 2. 18 0. 26 2. 54　2. 43　2. 41 2. 46 0. 13

3 # 4. 92　3. 63　3. 53 4. 03 1. 39 4. 12　4. 04　3. 92 4. 03 0. 20

4 # 7. 42　7. 40　7. 92 7. 58 0. 52 7. 91　7. 73　7. 65 7. 76 0. 26

　　由表 3测定的一系列苯浓度可以明显地看出

峰高定量测定苯浓度精密度明显优于峰面积定量 ,

但这种情况一定在使用自动进样器的情况下峰高

定量才有可操作性。

2. 2　食品工业抽提级正己烷中苯含量定量工作曲

线的建立

在上述色谱条件下 ,对 2、10、30、100 mgΠkg 4

种标样二次进样 , 由平均峰高 ( Height)对苯含量

(Amount)制作外标定量工作曲线 , 外标定量工作

曲线见图 2。

图 2　抽提级正己烷中苯含量测定工作曲线

图 2中的工作曲线由化学工作站自动绘制 ,

其中横坐标为苯含量 (Amount) , 纵坐标为平均峰

高 (Height) :

一元线性回归公式 :

y = 0. 0390599 x + 0. 00485368

x - 苯含量 ; y - 平均峰高 ; 相关系数 r : 0199998。

工作曲线建立后 , 在相同的分析条件下分析

抽提级正己烷样品 , 化学工作站软件通过检测保

留时间为 8. 270 min , 3 %时间范围的最大信号 , 然

后通过图 2中的计算公式自动计算出苯含量。

2. 3　方法的重复性考察

将 4批抽提级正己烷样品 6 次按照本方法确

定的色谱条件进行重复试验 , 具体结果见表 4。

表 4表明 , 本方法用于测定抽提级正己烷苯

含量结果稳定 , 方法具有较好的重复性 , 满足重

复性试验分析相对偏差小于 5 %的要求。
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表 4　抽提级正己烷苯含量重复性检测结果

样品 苯含量Π(mgΠkg) 平均值Π(mgΠkg) 标准偏差 RSDΠ%

1 2. 54　2. 43　2. 41　2. 46　2. 43　2. 48 2. 46 0. 047 1. 9

2 1. 20　1. 25　1. 19　1. 27　1. 20　1. 24 1. 22 0. 033 2. 7

3 0. 95　1. 07　1. 02　0. 95　0. 98　1. 01 1. 00 0. 046 4. 6

4 3. 27　3. 31　3. 40　3. 28　3. 37　3. 40 3. 34 0. 061 1. 8

2. 4　方法的准确性考察

在 50 mL 容量瓶中依次加入 10 mL 配制的不

同含量的苯标样 , 然后加入 A、B、C、D 4批食品

级正己烷样品稀释至刻度 , 混合均匀后分析 3次 ,

结果如表 5所示。

表 5　抽提级正己烷准确性考察结果

样品

加入前

苯含量

Π(mgΠkg)

加入 2 mgΠkg

苯含量

Π(mgΠkg)

转化率

Π%

加入 10 mgΠkg

苯含量

Π(mgΠkg)

转化率

Π%

加入 30 mgΠkg

苯含量

Π(mgΠkg)

转化率

Π%

加入 100 mgΠkg

苯含量

Π(mgΠkg)

转化率

Π%

A 2. 58 2. 46 99. 00 4. 09 101. 30 7. 76 94. 93 21. 21 95. 73

B 1. 36 1. 47 95. 50 3. 01 96. 10 6. 98 98. 20 20. 19 95. 51

C 4. 21 2. 95 103. 67 5. 33 98. 10 9. 23 97. 78 23. 23 99. 31

D 1. 55 1. 62 95. 83 3. 25 100. 33 7. 18 99. 06 21. 03 98. 93

　　由表 5可以看出 , A、B、C、D四批抽提级正

己烷样品加标回收率在 94. 93 %～103. 67 %之间 ,

完全满足抽提级正己烷中微量苯含量的分析要求 ,

为我公司生产抽提级正己烷提供质量保证。

2. 5　我分公司抽提级正己烷产品苯含量检测结果

方法建立好后 , 对我分公司生产的抽提级正

己烷产品进行实际检测。具体结果见表 6。

表 6　金陵分公司食品级正己烷苯含量分析

日期 苯含量Π(mgΠkg)

08. 10. 15 1. 35

08. 10. 16 2. 46

08. 10. 18 3. 21

08. 10. 20 1. 96

08. 10. 22 2. 61

08. 10. 23 4. 26

08. 10. 25 1. 01

08. 10. 26 2. 21

08. 10. 27 1. 23

08. 10. 28 2. 01

对 2008. 10. 1522008. 10. 28这段时间的正己烷

产品检测结果表明 , 本方法完全可以满足我公司

抽提级正己烷苯含量检测要求。

3　结论

(1) 用 Agilent7890A气相色谱开发出分析抽提

级正己烷中微量苯含量的分析方法 , 分析一次样

品只需 18 min , 该方法完全满足我公司抽提级正

己烷苯含量不高于 10 ppm (内控指标)的分析要

求 , 在实际应用过程中 , 分析结果准确、可靠 , 重

复性好。

(2) 仪器需配备自动进样器 , 分析抽提级正

己烷中微量苯含量时尽可能使用峰高来进行定量。

(3) 该方法在分析抽提级正己烷、高纯度正

己烷或其它抽提溶剂油时 , 要求馏分终馏点不高

于 70 ℃。
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