
   



mol／L HCl调pH值为1～2，加入NaCl至饱和后，然

后移人分液漏斗中，以下与固体样品处理方法相同。

方法二：对于固体样品，称取样品10．00 g，加入

2．00 mL内标液，按方法一打浆处理，离心后取上层

清液，用6 mol／LHCl调pH为1～2，振荡，静置分层，

取上层清液直接进样。对于纯液体可直接取样液

10．00 g移入试管中，加入2．00 mL内标液，加6

mol／L HcI调pH 1～2，振荡，静置分层，取上层清液

直接进样。

2结果与讨论

2．1柱型选择

实验了BPX 70、OVl01、SE52、FFAP石英毛细

柱和Ovl7、SE30、DEGS不锈钢填充柱。其中FFAP

毛细柱所需柱温低，响应值大，分离效果好，且具有较

低的检出限，若增加进样量或(和)减小分流比，可进

一步降低检测限，因此本文采用了FFAP石英毛细

柱。标准样品和样品色谱图分别见图1中的a和b

由图1可知，山梨酸和苯甲酸的分离效果好，具有良

好的峰形。
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1 CHCl3，2．山梨酸，3．邻苯二甲酸二甲酯(内标)，4．苯甲酸

图1标准样品(a)和试样中(b)的苯甲酸、山梨酸的色谱图

2．2柱温的选择

根据山梨酸在沸点(228℃)时分解以及苯甲酸在

100℃时升华的特性，在不同的温度条件下进行分离

测定，结果表明：当柱温在210℃以下时样品响应值

太小，影响测定的准确度；在220℃时分离效果比较

好，且响应值大。当进样口温度在230℃以上时，山

梨酸发生分解，所以选择柱温为220℃，进样口温度

为225℃。

2．3校正因子

取4#标液进行校正因子测定，平行测定6次，测

定结果：垛甲酸=1．063 7，SD=1．79×10_’，RSD=

1．7％。f山梨酸=1．068 6，SD2 9．60×10～，RSD
2 0．

9％。

2．4检测限

对1#标液用二倍噪声法测定苯甲酸和山梨酸的

检测下限，结果为：d苯甲酸=5．695×10 109，d山梨酸=

6．39×10—109

2．5 回归方程

取各标准溶液2．0弘L依次进行色谱分析，每个

样品平行测定4次，以样品的峰面积(Ai)与内标峰

面积(As)比值y(Ai／As)为纵坐标，以组分含量x

(肛g)为横坐标，计算回归方程，结果如下：y苯甲酸=

0．244 0X一0．029 8，R=0．999 7；y山梨酸=0．237

0X—O．030 5．R=0．999 7

2．6方法检验

采用￡检验法对4#标样进行准确度和精密度的

检验，结果见表2，其中肛表示样品的准确含量，X表

示用本方法测定的含量，t为计算临界值，t。为文献

临界值，若t<t。表示测定方法与标准值无显著性差

异，则方法准确可靠一6|。

表2方法检验结果

由结果看出，2种物质的临界值f都小于文献

值，所以该方法准确可靠。

2．7样品测定

用上述2种样品的处理方法对5种样品进行处

理和测定，结果发现方法二虽简便快速，但重现性不

好，回收率偏低，酱油样品的苯甲酸回收率为

95．5％，山梨酸回收率为95．2％(n=3)，因此，以下

仅列出方法一的测定结果，见表3和表4。

表3样品的处理结果
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表4回收试验结果

3 结 论

(1)采用FFAP毛细管柱所需的柱温低，响应值

大，分离效果好，且具有较低的检出限，苯甲酸5．7×

10109、山梨酸6．4×10-109，所以进行分离时应首选

FFAP毛细管柱。

(2)采用2种样品的处理方法对5种样品进行

处理和测定，结果发现方法二虽然简便快速，但是结

果重现性不好，回收率偏低，所以进行样品测定时应

选用方法一来处理样品。

(3)采用乙醚萃取，萃取物蒸发至干，残渣用氯仿

溶解后直接进行色谱分析，FFAP毛细管柱，柱温

220℃，邻苯二甲酸二甲酯为内标物的方法，不仅改进

了溶剂峰拖尾现象，而且分离效果好，内标物易得方

法的精密度(RSD<3．4％)和回收率100．9％～

103．3％(苯甲酸)、97．3％～99．7％(山梨酸)均较高，

经f检验证明本方法准确可靠，可应用于食品中的苯

甲酸和山梨酸的测定。
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The Analysis of BenzOic Acid and S0rbic Acid in Food

Deng Xiaofeng

(Department of Material Engineering，Mianyang Vocational and Technical College，Mianyang，621000，China)

ABSTRACT The benzoic acid and Sorbic acid in food were analyzed with capillary gaS-chromatography．The sam—

ples were extracted with aether，and vaporized to nearly dry．The residue was disSolved with chloroform and ana—

lyzed with gas—chromatography：FFAP quartz capiUary column，220℃，and dimethyl phthalate(inner mark)．A

good linear range of the two compounds was found between 0．25～4．00mg／mL．

Key words apillary gas—chmmatography，benzoic acid，Sorbicacid
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为企业提供进口生化试剂

目前我国食品和发酵领域的工业企业已经进入大型化、标准化和国际化发展阶段，企业自身的研发规模和水平都

有显著提高，对于进口生化试剂的数量和质量的需求急剧增加。但是由于国内进口生化试剂针对企业的市场服务机制尚未完

善，经常出现订货出现误差、供货延期甚至不能有效交货等现象，严重影响了企业生产和科研工作的正常进行。

中国食品发酵工业研究院为了更好地服务于行业，满足企业对进口试剂及时便捷地需求，确保科研和生产的顺利进行，现

与国际著名的生化试剂公司合作，建立了国际生化试剂的快捷进口供货通道，并由具有化学、生物学和分子生物学背景的技术

人员专职负责，充分满足企业及时、快速、安全购买进口生化试剂的需求。

美国sigma、德国F1uka、Merck、比利时Acros、日本东京化成以及世界其它著名试剂公司的产品，询价当天答复，供货周期

仅为2～4周，最快到货时间只需7天。

联系人：杨梅

电话：010—64666552； 传真：010—64616613；

电子邮件：yangmei@china—cicc．org， 网址：www．china—cicc．org

地址：中国食品发酵工业研究院，北京市朝阳区霄云路32号，100027
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