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黄油中过氧化苯甲酞

林海丹 , 谢守新 , 李为鹏 , 陈秀明 , 陈毓芳

(广东出人境检验检疫局 检验检疫技术中心

秦

广州

燕 , 邹志飞

5 106 2 3)

摘 要:应用高效液相色谱法(H P LO 测定了乳清粉和黄油中过氧化苯甲酞的含量 �对含脂肪
较低的样品 ,可直接加入乙睛进行提取 ,经振摇和离心后取上清液 ,用 �.45 拼m 滤膜过滤 ,滤液用

于 H P LC 分析 �对含脂肪较高的样品 ,须先用正己烷脱脂 ,然后用经正己烷饱和的乙睛提取 3 次 ,

合并提取液经 �.45 拼m 滤膜过滤后供 H P LC 分析 �采用A sil en tT C C l�色谱柱及由甲醇一水(65 +

35 )混合液作为流动相进行分离,并在 236 nm 波长处进行紫外检测 �过氧化苯甲酞的质量浓度在

0.1一1.0 m g �L一�范围内与其相应的峰面积呈线性关系 �方法的测定下限(105 /N )为 1.0 m g �

kg一� �以乳清粉及黄油样品为基体 ,用标准加入法在 3 个浓度水平(1 , 5 , 10 m g �kg一�)上对方法

进行回收试验 ,测得回收率在 96 .6% 一10 4. �% 之间 ,测定值的相对标准偏差(n 一6) 均小于7.0 % �
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H P L C D eterm in atio n o f B en zo y l P erox id e in W h ey P ow d er a n d B u tter

L IN H ai一dan , X IE Sh ou- x in , L l W ei一伴ng , C llE N X iu- 而 ng , C H E N Y u- fa n g , Q IN Y an , Z O U Z hi一fe i

(Te chnicalCe nter of InsPection a , d Q u � ra ntine , (二椒之ngdong En tr�卜价 it InsPection and Q �a ra nt艺ne

B urea u , G ua ng zho u 5 10 62 3 , Ch ina )

A b strac t : H P LC w as ap plied to th e d eterm in ation of b enz oy l p ero 劝d e in w h ey 卯 w d er an d b u tter. Sa m p le s,

w ith low fa t-- eon ten t w ere ex traeted d ireetly w ith aeeto n itrile. A fter sha k ing and eentrafu gin g , th e sup ernatan t w as

filtered w ith 0. 4 5 拌m filte rin g m em b ran e and th e filtrate w as u sed fo r H P LC an alysis. S am p les . w ith h ig h fat--

eo n tent, w ere first d efa tted w ith n一h exane , and th en extraeted th riee w ith aeeton itrile (w h ieh h as b een satu rated

w ith n一h exa n e). T h e aeeto n itrile layers w ere eo m b ined , filte red and u sed fo r H P L C an aly sis. T he A g ilent T C C 18

eh rom atog raph ie eolumn an d th e mo bile ph ase o f ml xt u re of m e th an ol an d w ater ( 65 + 35 ) w ere u sed fo r th e

sep ara tion . U V- d eteetion at th e w av eleng th of 236 nm w as ado p ted in m easu rem en ts. L in ear relation sh ip b etw een

values o f p eak area an d m ass eon een tratio n of be nz o y l pero x id e w as o btain ed in th e rang e from 0. 1 to 1. 0 n lg �IJ一� .

Low er lim it of determ ination (105/N ) w as fo und at 1.0 m g � kg一�. Us i明 S出11ple of wh ey 因Wd er alld butte: as

rna tri xe s , reco very wa s tested by aelclition o f stan dard so lution of lx们zo yl pe ro 元d e at 3 conc en tra tio n lev els (l , 5 , 10 哩 �

kg �) , values of reco ve w foulld we re in thC ra llge of 96.6% 一104.0% 俪th R SI ��S (n= 6) les s than 7.0% .
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过氧化苯甲酞为无色结晶固体 ,不溶于水 ,微溶

于乙醇 ,溶于氯仿和醚类 ,是一种起到漂白作用的食

品添加剂 �过氧化苯甲酞在食品中大多降解为还原

产物苯甲酸 ,过多摄人苯甲酸对人体肝脏产生危害 �

过氧化苯甲酞在干燥状态下易反应 ,当撞击 �受热 �

9 4 9 �



摩擦时易爆炸 �

我国卫生部 2011年 4 号公告分布 , 自2011 年

5 月 1 日起禁止在面粉生产中添加漂白剂 �国际食

品法典委员会(C A C )的规定过氧化苯甲酞作为乳

清制品漂白剂 ,最大使用量 100 mg �kg一�,但不可

用于乳清干酪和用作婴儿配方食品成分的乳清

制品 �

目前 ,国家标准中有关小麦粉中过氧化苯甲酞

的测定有气相色谱法川和高效液相色谱法图 ,都是

将过氧化苯甲酞还原为苯甲酸来定量 �因乳制品天

然存在少量苯甲酸使检测结果偏高 �对于有苯甲酸

本底的乳清样品 ,难以准确定量过氧化苯甲酞 �目

前 ,我国仍未批准过氧化苯甲酞作为漂白剂用于乳

制品�因此 ,有必要建立乳制品中过氧化苯甲酞原

形的检测方法 ,为进口食品监督部门把关提供技术

支持 �本工作对乳清粉和黄油中过氧化苯甲酞的原

形检测进行了系统地研究 ,对过氧化苯甲酞稳定性

和样品提取溶剂进行筛选 ,建立高效液相色谱法测

定乳清粉和黄油中过氧化苯甲酞的方法 �

正己烷 5 m L( 如果溶解不完全 ,需置于水浴 40 � 加

热溶解),加人正己烷饱和乙睛 10 m L ,涡旋混匀

1 m in,以8 000 : �m in一�转速离心5 m im ;吸取乙睛

层溶液于另一离心管中,正己烷层用4 m L 正己烷

饱和乙睛重复提取两次;合并乙睛层于 50 m L 离心

管 ,并以乙睛定容至 20 m L ,过 0.45 拌m 滤膜 ,滤液

供液相色谱测定�

2 结果与讨论

2.1 色谱条件的优化

采用甲醇一磷酸溶液和甲醇一水作为流动相均能

达到良好的分离效果 �试验用 A gi len t T C C1 8色谱
柱(4.6 mm X 250 m m , 5 拌m ) ,以甲醇一水(65 + 35)

溶液为流动相 ,在过氧化苯甲酞保留时间附近无干

扰峰 �检测波长选择过氧化苯甲酞的最大紫外吸收

波长 23 6 nm �过氧化苯甲酞标准溶液液相色谱图
见图 1 �

1 试验部分

1.1 仪器与试剂

LC-- ZoA 高效液相色谱仪;Si gm a 3一16PK 冷冻

离心机;IK A M S 3 涡旋振荡器;H eidolph prom ax

2020 往复式振荡混匀器;M ill一Q 超纯水器 �

过氧化苯甲酞标准溶液:称取过氧化苯甲酞标

准品(纯度为 80 % ,采用 0. 1 m ol �L一�硫代硫酸钠

溶液标定[3�) 225 m g ,于 200 m L 容量瓶中 ,用乙睛

配成 1 000 m g �L一�标准储备溶液 ,使用时用乙睛

稀释至所需浓度 �

甲醇 �乙睛为色谱纯;丙酮 �碘化钾 �硫代硫酸钠
均为分析纯;试验用水为超纯水 �

1.2 仪器工作条件

A gilent T C C 18色谱柱 (4. 6 m m X 250 m m ,

5 拌m );流动相为 甲醇一水 (65 + 35) 溶液 , 流量为

1.0 m L �m in一�,柱温为 35 � ,进样体积为 20 拼L ,

检测波长为 23 6 nm �

1.3 试验方法

称取乳清粉试样 2.00 9 于 50 m L 离心管中 ,加

人乙睛溶解并定容至 20 m L ,涡旋混匀 1 m in ,振荡

提取 10 m in ,以 8 000 r �m in一�转速离心 5 m in ,取

上清液过 0.45 肛m 滤膜 ,滤液供液相色谱测定 �
称取黄油试样 2.00 9 于 50 m L 离心管中 ,加人

过氧化苯甲酸

0 5 �0 10 刀 15 .0

t / m In

图 1 过氧化苯甲酞标准溶液色谱图(�.1 m g �I厂�)

F ig. 1 C h rom atogram o f benzoyl pero xid e stan dard

2.2 标准溶液介质的选择

过氧化苯甲酞在水 �醇等环境中易还原为苯甲

酸 ,配制时需注意溶液的选择 �试验对过氧化苯甲

酞在各种溶液中的稳定性 �贮存时间和响应值进行

考察 �结果表明:过氧化苯甲酞在乙睛介质中两周

内稳定 ,在甲醇介质中3 h 内降解了50 % ,在无水乙

醇介质中 Z h 内降解了80 % ,在水中 3 h 内降解了

85 % ,在甲醇一水溶液中 3 h 内降解了 75 % �在乙

醇一水溶液中 3 h 内降解了83 % ,试验选择标准溶液

介质为乙睛 �

2.3 提取剂的选择

过氧化苯甲酞在乙睛中稳定 ,乙睛又可起到沉

淀蛋白的作用 ,因此 ,乙睛是个很好的提取溶剂 �试

验选择乙睛作为提取剂 �

(下转第 954 页)



属在矿物晶格中量也不同,不同混合酸对不同类型

土壤中重金属元素的测定具有一定的影响 ,其中对

铬的影响最大 �完全消解体系(方法 3和方法4) 的

测定结果普遍要比不完全消解体系(方法 1和方法

2)高�所以对于IC P-- A ES 测定土壤中重金属,混合

酸需要针对土壤类型 �重金属元素种类等因素进行

选择 �
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2.4 净化条件的选择

对于乳清粉样品用乙睛提取 ,高速离心沉淀蛋

白,取上清液过滤上机 �对于油脂含量高的样品(黄

油),采用乙睛一正己烷液液分配去除脂肪 �

2.5 标准曲线和检出限

按试验方法对过氧化苯甲酞标准溶液系列进行

测定 ,其质量浓度在 0.1一1.0 m g �L一�范围内与峰

面积呈线性关系 , 线性回归方程为 y 一7. 75 只

10 �夕一4.30又103 ,相关系数为 0.999 8 �对乳清粉

和黄油的空白样品进行测定 ,当信噪比大于 10 时 ,

方法的测定下限为 1.0 m g �kg一��

2.6 回收试验

选用乳清粉和黄油空白样品 ,分别加人过氧化

苯甲酞标准溶液 ,按试验方法处理后测定 ,回收试验

结果见表 1�

方法符合 G B/ T 27404一2OO8(( 实验室质量控

制规范 食品理化检测 �对检测方法确认的回收率和
精密度等技术要求 ,操作简便 �重现性好 ,方法适用

于乳制品中过氧化苯甲酞的测定 �

表 1 回收试验结果�n= 6)
Ta b. 1 R es u lts o f tes t fo r n 沈ove 叮

样品名称
标准加人量 回收量 回收率

w / (雌 �kg一, ) w /(哩 �kg一� ) / %

R S I)

/ %

5.3.6.2.L,.叹上�内h月j�OJ八�n勺�O门以�OJ目11,�1乳清粉

5 .

1 0 .

4 . 8 4

9 . 66

黄油 1 .

5 .

1 0 . 0 9. 90 9 9 0 2 . 7
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