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  摘要  研 究了一种用蒸馏法提取 , 高效 液相色 谱法测 定食醋 中苯甲 酸和山 梨酸的 方法。用蒸 馏 法提 取食醋 中

的苯甲酸和山 梨酸 , 收集蒸馏液直接进行液 相色谱 分析。 使用 的色谱 柱为 C1 8 柱 , 流动相 为甲醇 - 乙 腈 - 5 mmol /L
柠檬酸缓冲溶 液( 体积比为 10∶20∶70) , 检测波长为 230 n m。苯甲酸和山梨酸标准溶液在 0. 25 ～100 mg / L 内线 性良

好 , 其线性相关 系数分别为 0. 999 9 和 0. 9998, 加标回收率 为 91. 0% ～95. 2% , 测量结果的相对标准偏 差为 2. 46% ～

3. 45% 。该方 法用于测定食醋样品中的苯甲酸、山梨酸 , 检 测下限均为 0. 5 mg / L。
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  苯甲酸和山 梨酸 作为 防腐 剂, 具 有抑 制细 菌 生

长和繁殖的作用 , 广泛地用于食品行业, 但它们的过

量食用会对人体 的肝脏造成损害。各国对它们的添

加量都有明确的 规定, 我 国 规定 调味 品中 苯甲 酸 和

山梨酸含量均不 得超 过 1 g / kg [ 1 ] , 日 本则 规定 不 得

使用这两 种添 加 剂 [ 2 ] 。 检 测 苯 甲 酸 和 山 梨 酸 一 般

采用气相色谱法 和 液相色 谱法 [ 3 , 4 ] 。气相 色谱 法 样

品处理工作量大 , 试剂毒性强, 而液相色谱法样品处

理相对简单。 国 家 标 准 [ 4 ] 中 液 相 色 谱 法 样 品 处 理

方法适用于饮料 中苯 甲酸 和山 梨 酸的 检测, 检 测 食
醋中的苯甲酸和 山梨 酸时 存在 干 扰严 重、污染 色 谱

柱的问题。笔者 利用 苯甲 酸 和山 梨酸 的化 学特 性,
建立了一种用蒸 馏法 提取、高效 液相 色谱 法测 定 苯
甲酸和山梨酸的 方法。

1 实验方法

1. 1 主要仪器与试剂

高效液相色 谱仪: Waters 2690 型, 配 2487 型 紫

外检测器, 美国 Waters 公司;
柠檬酸缓冲 溶液: 5 mmol / L, pH = 4. 0。 称取 一

水柠檬酸( 分 析 纯) 7. 0 g 和 二水 柠 檬酸 三 钠 ( 分 析

纯) 6. 0 g, 用水溶 解定容于 1 000 mL 容量瓶中, 使用
时稀释至 10 倍体 积;

酒石酸溶液 : 0. 15 g / mL;
苯甲酸和山 梨酸标准品: 北京陆桥公司;
硅酮树脂: 食 品添加剂;
甲醇、乙腈: 色谱纯;
食醋样品: 山西老陈醋集团有限公司;
所用其它试 剂均为分析纯;
实验用水为 蒸馏水。

1. 2 色谱条件

色谱柱: TYPE MG C 1 8 柱 ( 150 mm ×4. 6 mm

i. d. , 5 μm) ; 流动相: 甲醇 - 乙 腈 - 5 mmol /L 柠 檬

酸缓冲溶液( 体 积比为 10 ∶20 ∶70) , 流 速为 1. 0 mL /
min; 检测波长: 230 nm; 进样量: 25 μL。

1. 3 样品溶液的制备

准确量取食醋样品 50 mL, 加 入 40 g 氯 化钠、5
mL 0. 15 g / mL 酒石酸溶液和一滴硅 酮树脂, 用水 定

容到 200 mL, 混匀 后进 行 蒸馏, 收 集 约 90 mL 馏 出

液, 定 容于 100 mL 容量 瓶 中。用 0. 45 μm 的 过 滤
膜过滤, 制得样品溶液, 待测。

2 结果与讨论

2. 1 样品处理方法

食醋由粮食发酵制得, 成分复 杂, 采用国家标准

直接稀释进样的方法 测定 其中 苯 甲 酸、山 梨酸 的 含

量, 不但干扰较多, 而且对色谱柱有 较大的损害。山

梨酸、苯甲酸极易 随水 蒸气 挥发, 利 用 这一 性质, 采

用蒸馏的方法将食醋中的山梨酸、苯甲酸提取出来,
无须进一步净化即可消除干扰, 检 测结果理想。

2. 2 氯化钠的加入量

蒸馏过 程中需 加入 氯化 钠, 氯 化钠 的加 入量 对

检测结果有一定的的影响。以添加 氯化钠的质量为

横坐标, 苯甲 酸、山 梨 酸 的 回 收 率 为 纵 坐 标 作 折 线

图, 从而得出氯化钠最佳添加量为 40 g。

2. 3 蒸馏速度

蒸馏 速 度 对 于 检测 结 果 的 准 确性 有 一 定 的 影

响, 在蒸馏过程中, 加 热速 度不 能 过 大, 否 则回 收 率

会较低。而加热过慢则分析时间延 长。本实验选择

蒸馏速度为 3 mL / min。

2. 4 色谱图

用苯甲酸、山梨酸标准品配制 适当浓 度 的 混 合
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标准溶液, 分别取 混合 标准 溶液、食醋 样品 溶液, 在
1. 2 色谱条件下 进样 测定, 分别 得色 谱图 如 图 1、图

2 所示。由图 1 、图 2 可知, 苯甲酸、山梨酸之间及 其

与样品中其它成 分之间分离良好, 且柱效较高。

1— 苯甲酸 ; 2—山 梨酸

图 1 苯 甲酸 、山 梨酸标 准溶 液的色 谱图

1— 苯甲酸 ; 2—山 梨酸

图 2 食 醋样品 溶液的 色谱 图

2. 5 标准工作曲线及检测限

分别配 制苯 甲 酸和 山梨 酸标准 系列 溶液, 绘 制
标准工作曲线, 苯 甲酸和山 梨酸 在 0. 25 ～100 mg / L
内线性 良 好, 相 关 系 数 分 别 为 0. 999 9 和0 . 999 8。
该方法用于测定 食醋样品中 的 苯 甲 酸、山 梨 酸, 检

测下限均为 0 . 5 mg / L。
2. 6 加标回收率与测量精密度

取 18 份食醋样品进行加标 回 收 试验, 其中 每 6
份样品添加 一 种 浓 度, 试 验 结 果 列 于 表 1 。由 表 1
可知, 苯 甲 酸、山 梨 酸 的 加 标 回 收 率 为 91 . 0% ～
95. 2% , 测 量 结 果 的 相 对 标 准 偏 差 为 2. 46 % ～

3. 45% , 表明本法测量精密度、准确 度均较高。
表 1 加 标回 收试验 结果 ( n = 6)

组 分
样 品含 量 /
mg· L - 1

加标 量 /
mg· L - 1

测定 值 /
mg· L - 1 回 收率 /% R SD / %

苯甲 酸 7. 85
0. 5

550
8. 31

12. 6057. 05
92. 0
95. 293. 4

3 . 11
2 . 462 . 71

山梨 酸 3. 56
0. 5

550
4. 02
8. 3052. 36

91. 0
94. 893. 6

3 . 45
3 . 322 . 98

3 结语

用蒸馏 法提取、高效液 相色 谱 法测 定食 醋中 的

苯甲酸和山梨酸, 回收 率高, 重 复 性 好, 能 满足 检 测
需要。
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DETERMINATION OF BENZOIC ACID AND SORBIC ACID IN VINEGAR BY
HIGH PERFORMANCE LIQUID CHROMATOGRAPHY

Song Huan, Du Lijun, Xue Ping, Song Jie, Yuan Li
( Shanxi Exit-Entry Inspection and Q uar antine Bureau, Taiyuan 030024 , China)

  ABSTRACT  Benzoic acid and sorbic acid in vinegar were extracted by distillating and determined by high performance liquid
chromatography( HPLC) . A C1 8 column was used with the mobile phase of methanol - acetonitrile - 5 mmol /L ci tric acid solution( 10∶

20∶70) and the det ection wavelength of 230 nm. The calibration c urves presented good linear relationship in the range of 0. 25 - 100
mg / L, and the corr elation coefficients were 0. 999 9 and 0. 999 8 for benzoic acid and sorbic acid respectively. Recoveries of benzoic
acid and sorbic acid added were 91. 0% - 95. 2% . Detection limit of the method for benzoic acid and sorbic aci d was 0. 5 mg /L.

KEYWORDS  high performance liquid chromatography, vin egar, benzoic acid, sorbic acid

我国首家智能化激光综合检测技术研究

开发中心在大连成立
  不久前 , 我国首 家智能化激光综合检测技术研究开发 中

心在大连民族学院 成立。该 研究中 心由大 连民 族学 院和 大

连拉特激光技术开 发有限公司合作 , 融基础研究、产品研究、

应用研究和市场策 划研究多种功能于一体 , 将设七个研发 实

验室 , 承担激光光学 研究设计、计算机应用软件研究、机电 数

字化控制研究等多 项研发任务。

  据了解 , 由于西方工业发达国家对我 国一些精密仪器 用

的材料实行进口限制 , 因此我国长期以来 无法生产出高水 平

的自动补偿器。拉特激光公 司具有 自主 知 识产 权的 液体 双

光楔补偿技术恰恰解决了这一难题。同 时 , 该公司技术人 员

发明的光学系统———空间位相调制器 , 使 激光在长距离检 测

中不用调焦 , 实现了无 调焦运 行差 , 大大 提 高了 整个 系统 的

测量精度 , 并更易于实现自动识别和自动 检测。

( 中 国仪器仪表信息网)
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