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HPLC检测食品接触材料中双酚 A的含量
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摘要:建立并验证了利用 HPLC检测食品接触材料中双酚 A的含量。样品经 3% (质量分数 )的乙酸溶液 70 浸泡 2h,过滤浸泡液

于 4 避光保存, H PLC测试。结果显示,双酚 A在 0. 1008~ 1008. 2 g /m L的浓度范围内线性相关系数 r2 = 0. 9999,本方法平均回

收率为 85. 78% ~ 98. 12% ,相对标准偏差 RSD为 0. 97% ~ 1. 61% ,该方法检测限 ( S /N = 3)为 0. 038m g /kg。本方法对于食品接触

材料中双酚 A的含量检测结果准确,操作方便,快捷,满足企业对该项指标的控制要求。
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Determ ination of BisphenolA inM aterials Contacted

Food byH igh Performance L iquid Chromatogrhphy

YANG X iao- yan, LIU Yu - lian, ZHANG Wei, LI X iao- x ia, ZHENG jian-m ing

( Jiangsu Skyray Instrumen t Co. , L td. , Suzhou 215300, Ch ina)

Abstract: To establish and test amethod o fHPLC for determ ination of b ispheno lA inmateria ls contacted

food. Samples w ere soaked in 3% ( mass fraction ) acetic acid at 70 for 2 hours, F ilter soaking

solution, under 4 and h ide from ligh ,t w as de tected byHPLC. The linear range for b ispheno lA w as 0.

1008~ 1008. 2 g /mL, r
2
= 0. 9999, this m ethod average recoveries of b ispheno lA w as 85. 78% ~ 98.

12%, RSD% was 0. 97% ~ 1. 61%, and the method 's detect lim it( S /N = 3) w as 0. 038mg /kg. The

method for detected b ispheno lA inm aterials contacted food w as accurate, sensitive and rap id.
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双酚 A,也称 BPA,用来生产防碎塑料, 工业上

又叫作聚碳酸酯。BPA无处不在, 从矿泉水瓶、医

疗器械到食品包装,都有它的身影。它是世界上使

用最广泛的工业化合物之一,主要用于生产聚碳酸

酯、环氧树脂、聚砜树脂、聚苯醚树脂、不饱和聚酯树

脂等多种高分子材料。也可用于生产增塑剂、阻燃

剂、抗氧剂、热稳定剂、橡胶防老剂、农药、涂料等精

细化工产品。同时在塑料制品的制造过程中, 添加

双酚 A可以使其具有无色透明、耐用、轻巧和突出

的防冲击性等特性, 尤其能防止酸性蔬菜和水果从

内部侵蚀金属容器, 因此也广泛用于罐头食品和饮

料的包装、奶瓶、水瓶、牙齿填充物所用的密封胶、眼

镜片以及其他数百种日用品的制造过程中,每年,全

世界将近生产 2700万 t含有 BPA的塑料。可知双

酚 A在生活中应用广泛, 成为人们经常能接触到的

物质。因此,其安全性问题成为了公众关注的焦点。

随着关于双酚 A的各项研究结果和不良事件

的发生,如 "含双酚 A的婴儿奶瓶 "事件, 许多国家

都对这种化学物质的生产和使用进行了整顿。比

如, 美国已经率先禁止婴儿奶瓶等食品和饮料容器

中使用化学物质双酚 A; 加拿大政府去年就明令禁

止进口和销售含双酚 A成分的聚碳酸酯塑料婴儿

奶瓶;今年早期, 法国参议院就开始制定双酚 A禁

止政策。可知双酚 A已深受全世界的重视,欧美各

国对含双酚 A产品也相应地作出了法令规定, 为提

高我国进出口产品的质量, 对双酚 A的检测将不可

避免。

国内对双酚 A检测方法有高效液相色谱紫外

检测器法
[ 1- 3]
、高效液相色谱荧光检测器法

[ 4]
、高效

液相色谱二级阵列管检测器法
[ 5]
、高效液相色谱 -
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串联质谱法
[ 6]
。有关资料表明:食品接触材料中双

酚 A含量的检测被忽视,无明确的检测方案, 本研

究建立了测定食品接触材料中双酚 A含量的高效

液相色谱法,明确的检测方案控制食品接触材料中

双酚 A的含量。

1 实验部分

1. 1 试剂

甲醇,色谱纯 (美国 TED IA试剂公司 ) ;

乙酸、无水乙醇, 均为分析纯;

水,超纯水 (符合实验室一级用水 );

双酚 A 标准物质, 纯度 > 99. 0% (美国

A ccustandard公司 )。

1. 2 仪器与设备

LC310高效液相色谱仪 (江苏天瑞仪器股份有

限公司 ) ,

DAD二极管阵列检测器 (德国诺尔有限公司 ) ,

电子天平 (赛多利斯科学仪器 (北京 )有限公

司 ) ,

超声波清洗器 (张家港市神科超声电子有限公

司 ) ,

超纯水机 (南京易普易达科学发展有限公司 ) ,

恒温水浴锅 (金坛市杰瑞尔电器有限公司 )。

1. 3 分析条件

色谱柱: XB - C18色谱柱 ( 4. 6mm 250mm,

5 m ) ,上海月旭 (材料 )有限公司;

流动相: V (甲醇 ) + V (水 ) = 75+ 25,

流速: 0. 7mL /m in,

柱温: 30 ,

检测波长: 224nm,

进样量: 10 L。

1. 4 标准溶液的配制

双酚 A标准储备液: 称取适量的双酚 A标准物

质, 用甲醇稀释, 配制成浓度为 1000 g /mL的双酚

A储备液。

双酚 A标准供试液: 使用时用 3%乙酸溶液稀

释成浓度为 1. 0 g /mL的溶液,色谱图如图 1所示。

时间 /m in

图 1 双酚 A标液液相色谱图

F ig. 1 Chrom a tog ram s of standard solutions fo r BPA

1. 5 样品前处理

准确量取 15. 00cm 15. 00cm的奶粉罐样品,

然后将其剪成 5mm 5mm的小碎片,置于 150mL的

平底烧瓶中,加入 25mL的 3% (质量分数 )乙酸溶

液,在 70 水浴下浸泡 2h, 过滤, 4 避光保存, 上机

测试。

(备注: 根据 SN /T 2280- 2009食品接触材料

塑料中受限物质 塑料中物质向食品及食品模拟物

特定迁移试验和含量测定方法已经食品模拟物暴露

条件选择的指南中相关规定,结合本次实验的样品,

此处选择食品模拟物 B, 即质量分数为 3%的乙酸

溶液作为浸泡液,浸泡条件为 70 , 2h。)

2 结果与讨论

2. 1 色谱条件优化选择

2. 1. 1 流动相比例的选择

由上述参考文献可初步将流动相定为甲醇与超
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纯水, 从实验结果可知:当只针对标准物质测试时,

使用纯甲醇做流动相对双酚 A的响应效果最好,在

检测样品含量时,可发现, 以纯甲醇作为流动相将会

产生大量的溶剂峰,影响到样品检测结果,因此适当

地添加一定比例的水,降低流动相的洗脱能力,以避

开溶剂峰的影响。由于 3% 的乙酸溶剂峰较大, 因

此将 V (甲醇 ) : V (水 ) = 75: 25的流动相作为最佳

流动相,其中根据不同样品的性质也可灵活利用色

谱条件。

2. 1. 2 波长的选择

经过二级阵列管检测器全波段扫描可知: 双酚

A在 200nm至 400nm波长范围内有三个最大吸收

峰, 分别为 200nm、224nm、280nm, 由于考虑到流动

相的影响, 200nm 在流动相甲醇的截至波长

( 210nm )内因此不予考虑, 而双酚 A在 224nm处的

响应度比在 280nm处的响应度高,因此将最佳波长

选定为 224nm。双酚 A在不同波长下的响应谱图

如图 2所示。

/nm

图 2 双酚 A紫外吸收光谱图

F ig. 2 UV abso rption spectra for BPA

2. 2 阴性和系统适用性实验

不加入样品,加入试剂,按样品处理方法进行测

定,在组分相应保留时间处没有吸收;适当地更改色

谱条件中的流速、流动相比例、色谱柱品牌检测,均

能符合相应的参数条件; 其中取标样 10 L进样检

测,双酚 A的理论板数大于 7000。

2. 3 精密度和重现性实验

取双酚 A 标准供试液, 连续进样 6针, 每次

10 L, 进行测定, 考察该组分精密度及重现性的相

对标准偏差,精密度相对标准偏差为 0. 49%, 重现

性相对标准偏差为 0. 095%。

2. 4 线性关系和检测限

在本方法确定的色谱条件下,双酚 A浓度为 0.

1008~ 1008. 2 g /mL范围内, 线性关系良好, 其峰

面积 -浓度的线性方程为: y = 10. 537x+ 14. 293,

相关系数 R2= 0. 9999; 在 S /N = 3的条件下, 本方

法最低检测限为 0. 038mg /kg。

2. 5 回收率实验

采用在实际样品中加入不同添加水平的双酚 A

标准溶液的方式进行回收率实验, 按前处理方法处

理后分析,采用外标法定量, 每个添加水平单独测 3

次, 实验结果表明, 其平均回收率为 85. 78% ~ 98.

12% , RSD为 0. 97% ~ 1. 63%。

2. 6 实际样品的测试

采用此方法对部分食品接触材料中双酚 A含

量的检测结果如表 1所示。

表 1 样品检测结果

Table1 Sam ple test resu lts mg /kg

样品 1 样品 2 样品 3

双酚 A的含量 1. 1066 3. 0559 2. 8587

(下转第 52页 )
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的存在, 由此也证实了单核 /双壳结构 CdSe /CdS /

ZnS纳米晶的形成。张庆彬等
[ 11]
对一锅合成的

CdSe /ZnSe核 -壳量子点进行了 X射线光电子能谱

分析, 通过计算 Cd 3d和 Zn2p的峰面积, 确定 Cd :

Zn = 1: 1. 9。

3 结语

X射线分析技术在量子点纳米材料研究领域中

发挥越来越重要的作用。X射线衍射技术已经成为

人们研究晶体材料最方便、最重要的手段, X射线能

谱技术也是分析量子点材料表面元素组成不可缺少

的手段之一。随着技术手段的不断创新和设备的不

断完善升级, X射线分析技术在量子点纳米材料分

析领域必将拥有更广阔的应用前景。
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3 结论

本论文主要阐明对食品接触材料中双酚 A含量

的检测方法,综上所述, 通过对部分食品接触材料中

双酚 A含量的检测及回收率的测试, 可知该方法前

处理简单、方便快捷、回收率高、检测限低、精密度好,

且试剂用量少,避免了大量化学试剂的使用, 减少了

环境污染,是检测食品接触材料中双酚 A含量的高

效方案。
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