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摘要!采用先皂化再层析洗脱的方法对样品进行前处理!建立了高效液相色谱法测定植物油中苯并

"4$芘含量的方法& 结果表明'建立的方法加标回收率为 00@&H J#"'H!J5(为 "@'$H J/@'H!

前处理具有成本低" m#" 元K样$%耗时短"'" 358$!试剂无水乙醇无毒%环保的优点!适用于大批量

植物油中苯并"4$芘含量的测定&
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DD苯并"4#芘是一类具有间接强致癌作用的多环

芳烃有机化合物(# %/)

% 食用油作为日常生活中的必

需品$其苯并"4#芘含量检测已成为检测机构中常

见的检测项目之一% 目前$国内检测苯并"4#芘的

权威的方法"PWKL&""0@!-,!"#'#采用中性氧化

铝柱和苯并"4#芘分子印迹柱作为植物油的前处

理$这两种前处理方法回收率高$具有良好的准确

性$但因为是市场商品$具有成本高的缺陷% 据了

解$一次性中性氧化铝柱 !" J(" 元K根$一次性苯并

"4#芘分子印迹柱 /" J'" 元K根% 本文旨在寻求一

种准确性高'成本低'无毒的苯并"4#芘前处理方

法$为植物油中苯并"4#芘含量的测定提供方法

参考%

:;材料与方法

#@#D试验材料

#@#@#D原料与试剂

氢氧化钾'无水乙醇&分析纯!"@& 3;6KR_UF%

无水乙醇溶液!石油醚&分析纯!甲醇'正己烷&色谱

纯!超纯水!氧化铝"#"" J!"" 目#&层析专用!aX;12

6Y\W4E植物油中苯并"4#芘专用固相萃取小柱&中性

氧化铝$填料粒径 #& J-&

!

3$!! 9K'" 3R$迪马公

司!(@0& 9K3R苯并"4#芘标准品&中国计量科学研

究院!试验中所用的油样均由道道全粮油股份有限

公司提供%
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#@#@!D仪器与设备

安捷伦 #!'" 型高效液相色谱仪"配荧光检测

器#$b1%!"# 型旋转蒸发仪$FP.%#!O氮吹仪$

FF%$ 型数显恒温水浴锅$玻璃层析柱"长 (- <3$

内径 #@" <3$带砂芯配旋塞#%

#@!D试验方法

#@!@#D试验原理

中性氧化铝"O6

!

U

/

#适合分离碱性物质$采用

一级O6

!

U

/

为固相萃取柱填料$其吸附性能最强$尤

其是极性越强的物质$对其吸附性能越强% 本试验

中先对植物油中甘三酯进行皂化反应$将非极性的

脂肪酸酯转变为强极性的强碱弱酸性脂肪酸钾$而

苯并"4#芘属于非极性$且在碱性条件下稳定$因而

在皂化反应中未损失% 在固相萃取时$脂肪酸钾被

牢牢吸附$再用适量乙醇洗脱苯并"4#芘%

#@!@!D本方法

"##皂化&称取 "@( 9"精确至 "@""" # 9#的油样

于 !&" 3R平底烧瓶中$加入 & 3R"@& 3;6KR的

_UF%无水乙醇溶液$置于 -"I水浴中搅拌皂化

#& 358%

"!#氧化铝柱的装备&在 !" 3R无水乙醇中加

入 #" 9中性氧化铝$并将悬浮液倒入玻璃柱中$使

氧化铝自然沉降$打开活塞放出溶剂$待液面达到氧

化铝顶层时关闭活塞%

"/#苯并"4#芘的洗脱&将平底烧瓶中的皂化物

移至装好的玻璃层析柱中$用 !&" 3R平底烧瓶收集

流出液$流速为 ! 3RK358$待皂化液流完后$加入

/" 3R无水乙醇洗脱$待流尽$将收集的洗脱液旋转

蒸发浓缩至近干$用 ! J/ 3R石油醚清洗平底烧瓶$

并移入样品瓶中$在氮吹仪下浓缩近干$准确吸取

# 3R甲醇到样品瓶中$经 "@(&

!

3滤膜过滤后上机

检测%

#@!@/DPWKL&""0@!-,!"#'

"##提取&称取 "@( 9"精确到 "@""" # 9#油样$

加入 & 3R正己烷$旋涡混合 "@& 358$待净化%

"!#净化方法&采用 aX;16Y\W4a植物油中苯并

"4#芘专用固相萃取小柱$用 /" 3R正己烷活化柱

子$待液面降至柱床时$关闭底部旋塞% 将待净化液

转移进柱子$打开旋塞$以 # 3RK358 的速度收集净

化液到茄形瓶$再加入 &" 3R正己烷洗脱$继续收集

净化液% 将净化液在 ("I下旋蒸至约 # 3R$转移

至色谱仪进样小瓶$在 ("I氮气流下浓缩至近干%

用 # 3R正己烷清洗茄形瓶$将洗涤液再次转移至色

谱仪进样小瓶并浓缩至干% 准确吸取 # 3R乙腈到

色谱仪进样小瓶$过 "@(&

!

3微孔滤膜后供液相色

谱测定%

#@!@(D色谱条件

色谱柱&.#$ 柱"&

!

3$!&" 33f(@' 33#!流动

相为甲醇%水"体积比 0"G#"#$流速 #@" 3RK358!进

样量 !"

!

R!柱温 /"I!荧光检测器参数设定&激发

波长 /$( 83$发射波长 ("' 83!外标法定量%

#@!@&D标准曲线的绘制

将苯并"4#芘标准储备液""@(0&

!

9K3R#$用甲

醇分别稀释得到 "@&'#@"'&@"'#"@"'!"@" 89K3R标

准溶液$临用现配% 摇匀后过 "@(&

!

3有机滤膜%

按照 #@!@( 色谱条件分析$以标准溶液的质量浓度

为横坐标$峰面积为纵坐标绘制标准曲线%

线性回归方程为&%h#+&&( f'N"+!!!$相关

系数9h"@000 -% 方法的最低检出限为基线 / 倍所

对应的质量浓度$该方法的检出限为 "@"( 89K3R%

<;结果与讨论

!@#D色谱分离

在本试验色谱分析条件下$样品中的苯并"4#

芘与杂质能较好地分开$杂质峰少$不干扰测定% 苯

并"4#芘的保留时间为 ##@!0 358% 色谱分离结果

见图 #% 将质量浓度为 !" 89K3R的标准溶液同一

天内重复测定 ' 次并取平均值计算精密度$测得变

异系数为 "@/(H$说明其精密度和重现性较好%

图 :;苯并#)$芘的分离效果

!@!D方法回收率

以不含苯并"4#芘的一级葵花籽油为本底$分

别加入低"#@" 89K3R#'中"&@" 89K3R#'高"!"@"

89K3R#/ 个水平的苯并"4#芘标准溶液 # 3R$分别

按照 #@!@!'#@!@/ 方法处理样品并上机测定$每个

加标样水平进行 / 次平行测定$计算两种方法的回

收率和相对标准偏差"J5(#% 测定结果见表 #%

由表 #可知$按照本试验方法和PWKL&""0@!-,

!"#' 处理样品$本试验方法的苯并"4#芘回收率范

围为 00@&H J#"'H$J5(为 "d'$H J/@'H!国标

的苯并"4#芘回收率范围为 0'@0H J#!"H$J5(为

/@("H J&d-$H% 表明本试验方法对食用油中苯并

"4#芘含量分析具有良好重复性$回收率高而稳定$

$/#
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且方法前处理较简单"皂化 #& 358

$

层析萃取 /"

358

$

旋转蒸发 & 358

$

氮吹浓缩 #" 358

$

定容#$耗

时 '" 358$洗脱试剂无毒"无水乙醇#$成本低" m#"

元K样#$适合大批量试验$有利于企业大规模监控

生产过程中的苯并"4#芘含量%

表 :;苯并#)$芘的回收率结果

方法
加标量K

"89K3R#

实测值K"89K3R#

# ! / 平均值
回收率KH J5(KH

#@" #@#" #@"& #@"/ #@"' #"'@" /@'"

本试验方法 &@" &@"# (@0$ &@"' &@"! #""@( "@$"

!"@" #0@$- #0@-- !"@"( #0@0" 00@& "@'$

#@" #@!" #@#& #@!& #@!" #!"@" /@("

PWKL&""0@!-,!"#' &@" &@#" &@(! &@$- &@(' #"0@! &@-$

!"@" !"@/# #0@#" #$@-( #0@/$ 0'@0 /@('

!@/D样品的测定

采用本方法对不同植物油检测其苯并"4#芘含

量$结果见表 !%

表 <;本方法测定的不同植物油苯并#)$芘

含量结果
!

*UX*

样品 编号 含量 样品 编号 含量

# "@'& # #@/&

大豆油 ! "@$0 油茶籽油 ! !@"!

/ "@00 / /@"&

# #@&' # !@(&

菜籽油 ! /@&' 芝麻油 ! !@/-

/ &@/& / !@(!

# "@'$ # #@!&

花生油 ! "@0$ 棕榈油 ! #@/&

/ !@(" / #@&(

# "@/& # !@/#

食用调和油 ! "@/$ 葵花籽油 ! !@(#

/ "@(! / !@&'

由表 ! 可知$抽检的大豆油'菜籽油'花生油'食

用调和油'油茶籽油'芝麻油'棕榈油'葵花籽油共

!( 个样品$苯并"4#芘含量均未超国家标准限值 #"

!

9KA9%

=;结;论

研究了测定植物油中苯并"4#芘含量的高效液

相色谱法% 结果表明$本试验方法的回收率为

00d&H J#"'H$J5(为 "@'$H J/@'H$说明本试

验方法的重复性较好$回收率高而稳定$且成本低

" m#" 元K样#$前处理耗时 '" 358$试剂"无水乙

醇#无毒环保$适合大批量试验$更有利于企业大量

监控生产过程中的苯并"4#芘含量$确保植物油的

质量安全%
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