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摘要!建立液相萃取%反相高效液相色谱法测定植物油中苯并芘的方法!以乙腈饱和的正己烷%正

己烷饱和的乙腈作为萃取试剂!采用反相高效液相色谱仪对植物油中苯并芘的含量进行测定& 所

得线性方程Mp"8$#$ '!&Si"8#-. $,$!相关系数"p"8... ..!线性范围在 ! <#"" >Pc1I!当乙腈

饱和的正己烷与正己烷饱和的乙腈体积比为 !g- 时"即 , 1I乙腈饱和的正己烷!#" 1I正己烷饱

和的乙腈$!其回收率在 '!8(!D!精密度为 #8#D!检出限为 "8,

!

PĉP& 该方法稳定%高效%检测成

本低!适用于植物油中苯并芘的检测&

关键词!苯并芘#反相高效液相色谱#液相萃取
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;;苯并芘$E2?%&属多环芳烃类&是一种高活性间

接致癌物质)#*

' 苯并芘主要通过吸入+食用+经皮

吸收等途径侵入人体&对人的眼睛+皮肤有刺激作

用&长期接触可能会致使+M@损伤&导致细胞癌变'

食品中苯并芘的来源广泛&植物油中苯并芘的主要

来源包括油料作物在晾晒和焙烤过程中因浸出阶段

温度过高而产生)! %&*

&我国现行标准 SE!$(!-

!##
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!"#$ 对油脂及其制品的苯并芘限量为 #"

!

PĉP

),*

'

目前&对食品中苯并芘的检测&SE-"".8!$-

!"#( 采用中性氧化铝或分子印迹柱法)-*

&即(前处

理采用固相萃取&之后高效液相色谱进行检测分析&

但还是存在商用固相萃取成本高+自制层析柱柱效

不稳定的问题' 本文通过查阅大量文献&结合日常

试验&建立了液相萃取 %反相高效液相色谱法测定

植物油中苯并芘含量的方法&该方法稳定+高效&而

且大大降低了试验成本'

:;材料与方法

#8#;试验材料

#8#8#;原料与试剂

植物油(购自大连中实国实检测技术有限公司

的内部质控样品&样品编号(L*@?@%dL"##E%#&

E2?指定值为 -(8&#

!

PĉP'

苯并芘标准品(+W/QWO>AX:WTOWS1\B公司!乙

腈+正己烷+环己烷(分析纯&国药集团公司!乙腈(色

谱纯&德国默克公司!试验用水为经超纯水仪处理的

一级水'

#8#8!;仪器与设备

@P34O>X#!(" 高效液相色谱仪 $配荧光检测

器%(美国安捷伦公司!冷冻离心机(美国贝克曼库

尔特公司!旋转蒸发仪(东京理化器械株式会社!混

匀振荡器(BO3U:4NQ 公司!固相萃取装置(美国安捷

伦公司!L4O2>OWXE2?固相萃取柱 $!! Pc(" 1I%(

@PO42GO9Q>:4:P3OAL4O2>OWX'

#8!;试验方法

#8!8#;液相色谱条件

色谱柱为 Y:W\2]HE%L#' 柱$#-" 11f,8(

11f-

!

1%!流动相为乙腈%水$体积比 ''g#!%!流

速 # 1Ic13>!进样量 #"

!

I!柱温 &-=!荧光检测

器&激发波长 &', >1&发射波长 ,"( >1'

#8!8!;标准储备液及标准溶液的配制

准确称取苯并芘标准物质 #8" 1P$精确至 "8#

1P%于 #" 1I容量瓶中&甲苯溶解并定容&得 #""

!

Pc1I的标准储备液&用色谱乙腈逐级进行梯度稀

释&获得 !8"+-8"+#"+!"+-"+#"" >Pc1I标准工作液'

#8!8&;样品前处理

;;称取 "8-" P植物油样品&加入萃取溶剂 #" 1I&

振荡混匀 #" 13>&- """ Wc13> 离心 - 13>&重复萃取

! 次&合并萃取液至鸡心瓶中&减压浓缩至近干&准

确加入 ! 1I乙腈$色谱级%&涡旋溶解后&过 "8!!

!

1有机膜&待上机'

空白前处理&称取苯并芘阴性植物油样品 "8-"

P&其余均与样品的前处理一致'

#8!8,;计算公式

苯并芘含量的计算见下式(

Sp

$<%<

"

% fQ

/fG

式中(S为样品中苯并芘的含量&

!

PĉP!<为标

准曲线定量的样品苯并芘质量浓度&>Pc1I!<

"

为空

白的苯并芘质量浓度&>Pc1I!Q为定容体积&1I!/

为样品质量&P!G为稀释倍数'

<;结果与分析

!8#;标准曲线及检出限

以 #8!8! 的苯并芘标准工作液质量浓度$S%为

横坐标&峰面积$M%为纵坐标绘制标准曲线&苯并芘

标准曲线见图 #' 由图 # 可知&苯并芘在 ! <#""

>Pc1I质量浓度范围内线性良好&回归方程(Mp

"F$#$ '!&Si"8#-. $,$&相关系数 "p"8... ..&以

信噪比$?0A%的 & 倍计算检出限&在取样量为 "8-"

P时&苯并芘的检出限为 "8,

!

PĉP'

图 :;苯并芘标准曲线

!8!;萃取溶剂的筛选

试验选取正己烷+环己烷+乙腈+正己烷%乙腈&

乙腈饱和的正己烷%正己烷饱和的乙腈作为液相萃

取的溶剂&萃取溶剂均选用分析纯&按照 #8!8& 的方

法进行前处理&通过对质控样品回收率的计算&比较

几种溶剂的萃取效果&结果见表 #'

表 :;不同萃取溶剂苯并芘的回收率

萃取溶剂 测定值c$

!

PĉP% 本底值c$

!

PĉP% 质控样指定值c$

!

PĉP% 回收率cD

环己烷 % #(!8#"

正己烷 ,&8#! ""(8!,

乙腈 &,8(, 未检出

正己烷%乙腈$# 1I%#" 1I% &$8,' 未检出

乙腈饱和的正己烷%正己烷饱和的乙腈$# 1I%#" 1I% ,"8$" 未检出

-(8&#

%

(-8,.

(#8-!

((8-(

$!8!'

&##
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;;由表 # 可知&环己烷作为萃取溶剂&其苯并芘本

底值过高&因此不考虑作为萃取溶剂!其他萃取溶剂

的苯并芘回收率大小顺序为(乙腈饱和的正己烷 %

正己烷饱和的乙腈 q正己烷 %乙腈 q正己烷 q乙

腈&所以选择乙腈饱和的正己烷 %正己烷饱和的乙

腈作为萃取溶剂'

!8&;不同溶剂配比的优选及方法精密度

由 !8! 可知选用乙腈饱和的正己烷%正己烷饱

和的乙腈作为萃取溶剂苯并芘的回收率最高&因此

进一步对其配比进行优化(先加入乙腈饱和的正己

烷&振荡混匀 - 13>&之后加入 #" 1I正己烷饱和的

乙腈振荡 #" 13>&后续处理同 #8!8&&同时按照国标

SE-"".8!$-!"#( 的方法对同一样品进行平行分

析&结果见表 !'

表 <;不同溶剂比例下苯并芘的回收率和精密度

乙腈饱和的正己烷与正己烷

饱和的乙腈体积比

测定值c

$

!

PĉP%

平均值c

$

!

PĉP%

本底值c

$

!

PĉP%

质控样指定值c

$

!

PĉP%

回收率cD I?:cD

#g-$! 1I%#" 1I%

!g-$, 1I%#" 1I%

&g-$( 1I%#" 1I%

国标法$中性氧化铝柱%

&.8!&

,"8!"

,"8$"

,(8&(

,$8#"

,(8#!

,'8-(

,$8$!

,$8'-

-!8.!

,'8.,

-#8(&

,"8", 未检出

,(8-& 未检出

,'8", "&8$!

-#8#( #"8#(

-(8&#

(.8($

$#8&.

$!8!'

'!8&&

'&8(,

'#8."

$.8(&

$'8#,

$'8&$

$-8.,

('8'$

$&8(-

#8'$

#8#"

"8.,

,8.-

;;由表 ! 可知&当乙腈饱和的正己烷与正己烷饱

和的乙腈体积比为 !g- 时&回收率最高&&g- 次之!

#g- 时&最低' 试验发现&当正己烷添加量在 # <,

1I时&本底值为 "&随着正己烷比例的增加&试剂中

苯并芘的本底值也逐渐增大' 因此&选择二者比例

为 !g-&即乙腈饱和的正己烷 , 1I&正己烷饱和的乙

腈 #" 1I时& 其回收率最高& 平均回收率为

'!F(!D&较国标法的回收率高&且没有试剂本底值

的干扰'

在精密度方面&由乙腈饱和的正己烷 %正己烷

饱和的乙腈作为萃取溶剂的精密度良好&精密度在

"8.,D <#8'$D&而按国标法处理的样品&其精密度

水平较低$,8.-D%且苯并芘本底值较高&可能是因

为层析柱柱效不稳定及试验过程中用了大量的正己

烷作为洗脱液所致'

综合比较& 当乙腈饱和的正己烷与正己烷饱和

的乙腈体积比为 !g- 时$即 , 1I乙腈饱和的正己

烷&#" 1I正己烷饱和的乙腈%&没有苯并芘本底值

的干扰&同时还提高了精密度和回收率'

?;结;论

本试验采用液相萃取法进行前处理&用高效液

相色谱&荧光检测器测定样品中苯并芘的含量&结果

表明(样品经 , 1I乙腈饱和的正己烷振荡混匀 -

13>后&加入 #" 1I正己烷饱和的乙腈&涡旋振荡 #"

13>&重复萃取 ! 次&平均回收率可达 '!8(!D&精密

度为 #8#D&检出限为 "8,

!

PĉP' 该方法相比 SE

-"".8!$-!"#( 的测定方法&节约了试验成本&提高

了回收率和精密度&适用于植物油中苯并芘含量

测定'
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