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高效液相色谱法测定辣白菜中的苯甲酸 

李美花 1*, 朴京淑 2, 卢清花 1 

(1. 延边州疾病预防控制中心, 延吉  133001; 2. 延边大学药学院, 延吉  133001) 

摘  要: 目的  建立高效液相色谱法测定辣白菜中苯甲酸的分析方法。方法  辣白菜经前处理后用微孔滤膜过

滤进样, 以 A-甲醇, B-乙酸铵溶液(0.02 mol/L)(A:B=5:95, V:V)为流动相, 流速 1 mL/min, 经 ZORBAX Eclipse 

Plus-C18色谱柱(150 mm×4.6 mm, 5 μm)30 ℃分离, 在波长 230 nm处检测。结果  分离过程在 6 min之内完成, 

苯甲酸保留时间为 5.9 min左右, 其样品加标平均回收率为 100.42%。结论  该方法简便、快速、稳定, 实用性

强, 能快速的检测辣白菜中的苯甲酸。 
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ABSTRACT: Objective  To establish a method for the determination of benzoic acid in kimchi by high 

performance liquid chromatography (HPLC). Methods  The kimchi sample was pretreated and filtered,  and 

then injected into a ZORBAX Eclipse Plus-C18 column (150 mm×4.6 mm, 5 μm ). The elution was performed 

with the mobile phase of methanol-ammonium acetate (5:95, V:V), the flow rate was 1.0 mL/min, the 

temperature of column was 30 , and the detection wavelength was 230 nm. ℃ Results  The separation and 

detection was completed within 6 min, the retention time of benzoic acid was about 5.9 min, and the average 

recovery was 100.42%. Conclution  The detection method is simple, fast, stable and available, which can 

quickly detect the benzoic acid in kimchi. 
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1  引  言 

苯甲酸是国内食品中最常用的防腐剂, 其价格

合理, 抑制食品中微生物生长和繁殖的效果好, 因此

国内食品厂家大多选择苯甲酸作为食品防腐剂, 降

低成本且能达到防腐目的。长期食用超限量苯甲酸的

食品, 对人体存在毒副作用, 甚至致癌[1-5] , 因此我

国也限制了苯甲酸的使用范围。 

朝鲜族辣白菜(kimchi)是朝鲜族特产之一, 是世

代相传的一种佐餐食品, 其口感酸、甜、辣、爽口, 是

朝鲜族饭肴里必不可少的佳肴。辣白菜自然发酵产生

的乳酸菌, 不仅能促进肠胃蠕动, 助消化, 净化胃肠, 

而且能够促进胃肠内的蛋白质分解和吸收, 辣白菜

中含有钙、铜、磷、铁等丰富的无机物, 能促进维生
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素 C和维生素 B的吸收[6,7]。 

目前为止, 关于朝鲜族特色食品辣白菜中苯甲

酸含量的数据很少, 为了保证辣白菜的食用安全及

为制定地方标准提供基础数据, 本研究建立了高效

液相色谱法测定辣白菜中苯甲酸含量, 利用本方法

进行辣白菜前处理 , 与国家标准方法 (GB/T 

5009.29-2003)的前处理相比能得到更澄清的待测液。

该方法对柱子影响较小, 因此可以优先考虑用本方

法进行辣白菜前处理, 而且精密度、准确度高、稳定

性好。 

2  材料与方法  

2.1  样  品 

样品: 延边州延吉市的大型超市、农贸市场、饭

馆里销售的辣白菜。样品的品牌和包装类型包括: 金

刚山、可利亚、散装、自做辣白菜, 共 12份。 

2.2  仪器与试剂 

2.2.1  主要仪器 

岛津 LC-10 ATVP液相色谱系统(岛津苏州有限

公司), 配有 LC-10ATvp 高压二元梯度泵; AXW-5

柱 温 箱 ( 天 津 奥 特 赛 恩 斯 仪 器 有 限 公 司 ); 

SPD-10AVP 紫外可见双波长检测器(岛津苏州有限

公司); 手动进样器(岛津苏州有限公司); N2000 色

谱数据工作站、AS3120A超声波清洗机(天津奥特赛

恩斯仪器有限公司)。 

2.2.2  主要试剂 

实验室用水: 去离子水。 

苯甲酸标准物质(1.00 mg/mL) (GBW(E)100006, 

中国计量科学研究院); 甲醇(色谱纯, 北京化工厂); 

乙酸铵(分析纯, 中国沈阳市新化试剂厂); 乙酸锌、

乙酸(分析纯, 北京化工厂); 亚铁氰化钾(分析纯, 天

津市福晨化学试剂厂)。 

乙酸铵溶液(0.02 mol/L): 称取 1.54 g乙酸铵, 以

去离子水溶解稀释至 1000 mL。 

乙酸锌溶液(1.2 mol/L): 称取 21.9 g乙酸锌, 加

3 mL乙酸, 加水稀释至 100 mL。 

亚铁氰化钾溶液(0.25 mol/L): 称取 10.6 g 亚铁

氰化钾, 加水溶解稀释至 100 mL。 

2.3  实验方法 

2.3.1  标准溶液的配制[8-13] 

苯甲酸储备液: 苯甲酸标准物质GBW(E)100006 

(1.00 mg/mL), 4 ℃条件下冷藏保存。 

苯甲酸标准使用液(0.1 mg/mL): 吸取 10.0 mL

标准储备液, 用去离子水定容至 100 mL。4 ℃条件下

冷藏保存, 可稳定 3个月。 

标准系列的配制: 分别吸取标准使用液 0.50、

2.50、5.00、10.00、25.00 mL于 50 mL容量瓶中, 用

去离子水定容至刻度, 其浓度为 1.0、5.0、10.0、20.0、

50.0 μg/mL。标准系列现配现用。 

2.3.2  样品处理 

称取约 5.0 g粉碎的辣白菜 , 放入 50 mL烧杯

中 , 加水 30 mL, 摇匀 , 超声 30 min, 加 2 mL乙酸

锌溶液和 2 mL 亚铁氰化钾溶液 , 摇匀后静置 5 

min, 用滤纸过滤于 50 mL 容量瓶中 , 加水定容至

刻度 , 此溶液通过微孔滤膜 (0.45 μm)过滤 , 上机

测定 [4,5]。  

2.3.3  色谱分析条件[14] 

色谱柱: ZORBAX Eclipse Plus-C18 色谱柱(4.6 

mm×150 mm, 5 μm); 柱温: 30 ℃; 流动相: 甲醇:乙

酸铵=5:95(V:V); 总流速: 1.0 mL/min; 进样体积: 10 

μL; 检测波长: 230 nm。 

3  结果与讨论 

3.1  色谱分离条件的选择[14,15] 

本方法设置柱温为 30 , ℃ 流动相改为甲醇:乙酸

铵=5:95(V:V), 总流速为 1.0 mL/min。上述条件下分

析样品不仅分析时间短, 而且分离效果佳(图 1)。 

3.2  样品处理方法的选择 

化学分析方法中, 在分析结果不受到影响的前

提下 , 前处理过程越简单 , 实用性越高 , 适用性越

好。辣白菜样品本身有很多调料组成, 通过搅拌机搅

拌之后样品变成浆样。选择前处理时澄清待测液非常

重要, 澄清的待测液对柱子影响较小。因此选择加入

亚铁氰化钾和乙酸锌之后起蛋白质共沉淀作用, 使

待测液澄清。 

3.3  方法的线性范围、回收率和精密度 

3.3.1  方法的线性范围 

在确定的色谱分离条件下 , 用去离子水将 1.0 

mg/mL 的储备液逐步稀释成 1.0、5.0、10.0、20.0、

50.0 μg/mL等不同浓度的标准溶液, 进样 10 μL, 记

录峰面积。以组分的响应值(Y)对浓度(X, μg/mL) 进

行线性回归。在 1.0~50.0 μg/mL浓度范围, 苯甲酸的
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线性方程为 Y=5.47×10-5X-8.47×10-2, 相关系数为

1.0000, 见图 2。 

3.3.2  回收率的测定 

分别取不含苯甲酸的样品加入适量标准溶液 , 

使苯甲酸含量分别成为 100 μg和 110 μg(以苯甲酸质

量计)2 个水平的加标样品, 前处理与样品前处理相

同。表 1为回收试验的测定结果, 从表 1中可以看出

其平均回收率为 100.42%。 

3.3.3 精密度的测定 

表 2 为加标样品对色谱峰保留时间和峰面积的

日内精密度实验的统计结果。从试验结果可以看出, 

0.40 μg/mL及 0.44 μg/mL加标样品的保留时间日内

变异苯甲酸不超过 0.2%, 峰面积变异苯甲酸均低于

3%。 

3.4  辣白菜样品中苯甲酸的检测及结果[16] 

利用建立的新方法测定了共 12 份样品(见图 3), 

均未超标。检测的 12份样品中有 1份样品检测出苯

甲酸, 检出率为 8.3%, 其余的 11 份样品均未检出, 

超标率为 0%。 

 
 

 
 

图 1  苯甲酸标准溶液的色谱图(20 μg/mL) 

Fig. 1  Chromatogram of benzoic acid standard solution (20 μg/mL) 
 
 

 
 

图 2  苯甲酸标准曲线 

Fig. 2  The standard curve of benzoic acid 
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表 1  加标回收试验(n=4) 
Table 1  The recovery of standard addition(n=4) 

测定防腐剂 样品值(μg)(以苯甲酸计) 加标量 (μg)(以苯甲酸计) 加标测定值(μg)(以苯甲酸计) 回收率(%) 

苯甲酸 

未检出 100.00 101.35 101.35 

未检出 100.00 101.15 101.15 

未检出 110.00 107.15 97.41 

未检出 110.00 111.95 101.77 

平均回收率 100.42% 

 

表 2  日内对保留时间和峰面积精密度试验结果 
Table 2  The precision of retention time and peak area of the day 

加标浓度/(μg/mL) 保留时间/min 精密度 峰面积 精密度 

0.40 
5.898 

0.136% 

8954.110 
0.125% 

5.882 8938.300 

0.44 
5.882 9377.900 

2.589% 
5.882 9727.700 

 

 
 

图 3  样品 10号(上)和加标样品(下)色谱图 

Fig. 3  Chromatograms of sample (upper) and spiked sample (lower) 
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4  结  论 

本方法样品前处理快速简便, 与国家标准方法

(GB/T5009.29-2003)的前处理相比, 做了前处理对比

试验, 肉眼明显看出利用本方法对辣白菜样品进行

前处理之后能得到更澄清的待测液, 对柱子影响较

小。使用 C18分离柱, 以甲醇:乙酸铵=5:95(V:V)为流

动相, 柱温为 30 ℃的条件下进行分析, 6 min内完成

了苯甲酸的测定, 分析时间短、精密度高、稳定性好, 

在苯甲酸防腐剂的鉴定和检测方法中有一定的推广

意义。 
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