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气相色谱法快速测定食品中的过氧化苯甲酰 

章沙沙* 

(盘锦检验检测中心, 盘锦  124010) 

摘  要: 目的  建立毛细管柱气相色谱法检测食品中过氧化苯甲酰的分析方法。方法  考察不同提取时间和不

同提取方法对过氧化苯甲酰测定的影响。试样在酸性石油醚中还原成苯甲酸, 经 DB-1701 毛细管气相色谱柱

分离, 用气相色谱仪氢火焰离子化检测器检测, 外标法定量。结果  过氧化苯甲酰在质量浓度 0~20 μg/mL 范

围内, 峰面积与其浓度线性范围良好, 相关系数为 0.9994, 方法检出限为 3 mg/kg。在 0.5、1、1.5、2和 3 g/kg 

5 个添加水平下, 平均加标回收率为 94.0%~104.0%, 相对标准偏差为 2.38%~6.20%(n=5)。结论  与国标方法

相比, 本法不仅缩短了检测时间, 而且提高了检测灵敏度, 可适用于食品中过氧化苯甲酰的检测。 
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Detection of benzoyl peroxide in food by gas chromatography 

ZHANG Sha-Sha* 

(Liaoning Panjin Inspection and Testing Center, Panjin 124010, China) 

ABSTRACT: Objective  To establish a method for the determination of benzoyl peroxide residues in food by gas 

chromatography (GC). Methods  The effects of different extraction time and extraction methods on the 

determination of benzoyl peroxide were explored. Benzoyl peroxide was reduced into benzoic acid in the acid 

petroleum ether, separated by acapillary column (DB-1701) and determined by GC with flame ionization detector 

(FID), and then quantitated by external standard method．Results  In the range of 0~20 μg/mL, benzoyl peroxide 

had a good linear relationship between peak area and concentration with the correlation coefficient of 0.9994. The 

detection limit of the method was 3 mg/kg. The average recovery rate was 94.0%~104.0% under 5 levels of spiked 

concentration of 0.5, 1, 1.5, 2 and 3 g/kg, and the relative standard deviation (RSD) was 2.38%~6.20% (n=5). 

Conclusion  Compared with the national standard method, this method not only shortens the time of detection, but 

also improves the detection sensitivity, and is suitable for the detection of benzoyl peroxide in food. 
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1  引  言 

过氧化苯甲酰(benzoyl peroxide, BPO)具有氧化性, 

能对面粉起到增白作用[1,2]。研究证明, 过氧化苯甲酰有微

毒, 在面粉中过量添加会影响人体肝、肾代谢, 引发多种疾

病[3,4]。1996 年我国修订的《食品添加剂使用卫生标准》 

规定, 过氧化苯甲酰最大使用量为 0.06 g/kg[5]。近年来食

品安全事故频发, 而且人们对食品安全越来越重视, 2011

年 2月, 原卫生部联合 7部门公布撤销食品添加剂过氧化

苯甲酰的公告(2011年第 4号)[6]。公告明确规定, 自 2011

年 5月 1日起禁止在面粉生产中添加过氧化苯甲酰, 食品

添加剂生产企业不得生产、销售食品添加剂过氧化苯甲酰, 
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有关面粉中允许添加过氧化苯甲酰的相关标准自行废止。

此公告意味着过氧化苯甲酰在我国已成为非法食品添加

剂, 而非食品添加剂。目前, 国标 GB/T 18415-2001[7]规定, 

测定过氧化苯甲酰有 2 种气相色谱方法, 或者前处理比

较复杂 , 或者直接过滤会产生过滤不畅现象 , 分析速度

较慢。因此, 本研究建立简便、快速检测过氧化苯甲酰及

苯甲酸总含量的测定方法, 为面粉相关食品的安全检测

提供参考[8-11]。 

2  材料与方法 

2.1  仪器与试剂 

GC-2010 型气相色谱仪(配备氢火焰离子化检测器, 

日本岛津公司); BD-1701毛细管色谱柱(美国Agilent公司); 

XS205型电子天平(美国梅特勒-托利多公司); HY-5回旋振

荡器(常州国华电器有限公司)。 

苯甲酸标准品(>99.0%, 德国 Dr. Ehrensorfer 公司); 

石油醚(60~90 ℃, 分析纯, 北京化工厂); 丙酮(色谱纯, 国

药集团); 冰乙酸(分析纯, 国药集团化学试剂); 实验用水

为蒸馏水。 

2.2  实验方法 

2.2.1  溶液的配制 

酸性石油醚: 在 500 mL石油醚中加入 15 mL冰乙酸, 

混匀备用。 

苯甲酸标准贮备溶液: 准确称取苯甲酸 0.1000 g, 用

丙酮溶解并转移至 100 mL容量瓶中, 定容。此溶液浓度

为 1 mg/mL。 

苯甲酸标准溶液: 由上述苯甲酸标准贮备溶液逐级

稀释, 制备成浓度为 0、5、10、15、20 μg/mL的苯甲酸标

准工作溶液, 以绘制标准曲线。 

2.2.2  样品前处理 

准确称取面粉或生湿面样品 5.00 g, 移入具塞三角瓶

中, 加入 50 mL酸性石油醚摇匀, 在回旋振荡器上振荡 4 h, 

吸取上清液 1 mL于进样瓶中, 待测。 

2.2.3  色谱条件 

色谱柱: BD-1701(30 m×0.320 mm, 0.25 μm); 柱温: 

初温 120 ℃保持 1 min, 20 /min℃ 升至 220 , ℃ 保持 7 min; 

进样口: 230 ; ℃ 检测器温度: 250 ℃。进样量: 1.0 μL; 分

流比: 5:1。载气为高纯氮气, 流速: 1 mL/min(恒流模式); 

尾吹流量 20 mL/min;  氢气流量: 35 mL/min, 空气流量

400 mL/min。 

2.2.4  含量计算 

试样中过氧化苯甲酰含量按下式计算: 

X=c×V×0.992/(m×1000) 

式中:  

X: 试样中过氧化苯甲酰含量, g/kg;  

c: 标准曲线上查出试样测定液中相当于苯甲酸溶液

的浓度, μg/mL;  

V: 试样提取液体积, mL;  

m: 称取试样质量, g;  

0.992: 苯甲酸换算成过氧化苯甲酰的换算系数。 

3  结果与分析 

3.1  苯甲酸标准溶液色谱图 

经本实验方法改进后, 苯甲酸标准样品色谱图如图 1

所示。 

3.2  实验条件优化 

3.2.1  提取时间的选择 

提取时间对样品中过氧化苯甲酰能否被充分还原起

着决定作用[2]。称取同一面粉样品加入 1 mg过氧化苯甲酰, 

通过样品加标回收率对样品提取时间进行考察, 结果见图

2。从图 2可知, 随着振荡时间的增长, 过氧化苯甲酰的回

收率不断增大。振荡时间 4 h 以上时, 回收率趋于稳定, 故

选择振荡 4 h作为提取时间。 

3.2.2  提取方法的选择 

称取同一面粉样品加入 1 mg 苯甲酸固体标样, 分别

以超声波超声、手摇、回旋振荡器提取 3种方法进行提取

回收试验, 测得加标回收率分别为 92.6%、78.5%和 96.4%。

结果表明, 以回旋振荡器振荡提取效果最好。 

3.3  色谱条件的优化 

3.3.1  程序升温速率的选择 

20 μg/mL 的苯甲酸标准溶液分别在升温速率为 15、

20、25、30和 35 ℃/min 的条件下进行测定, 将谱图重叠

对比发现, 升温速率为 20 ℃/min时峰形窄而高, 优于其他

条件, 故选择升温速率为 20 ℃/min。 

3.3.2  初始温度维持时间的选择 

分别在初始温度保持 1、2、3、4和 5 min下进行试验。

结果表明, 选择初始温度保持 1 min时, 峰形相对也较好。 

3.4  线性范围及检出限 

在上述色谱条件下测定线性范围为 0~20 μg/mL的苯

甲酸标准溶液, 以色谱峰面积 Y 为纵坐标, 苯甲酸的浓度

X 为横纵标, 得线性方程为: Y=2268.7X+1507.6, 相关系数

r 为 0.9994。根据 3 倍信噪比测得本法最低检出限为 3 

mg/kg。 

3.5  精密度和回收率 

分别取 3份面粉、2份生湿面(空白基质)各加入 0.5、

1.0、1.5、2.0 和 3.0 g/kg 苯甲酸标准溶液, 进行加标回收

试验[7]。每个样品连续测定 5 次, 测定精密度和加标回收

率见表 1, 精密度范围在 2.38%~6.20%, 加标回收率范围在

94.00%~104.00%。 
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图 1  苯甲酸标准溶液色谱图 

Fig. 1  Gas chromatogram of benzoic acid standard solution 
 

 
表 1  精密度和回收率(n=5) 

Table 1  RSD and recovery(n=5) 

样品(空白基质) 加标量/(g/kg) 加标测定量/(mg) 加标测得平均值/(mg) 回收率/% RSD/% 

面粉 1 

面粉 2 

面粉 3 

生湿面 1 

生湿面 2 

0.5 

1.0 

1.5 

2.0 

3.0 

0.49, 0.50, 0.48, 0.45, 0.43 

0.89, 0.94, 0.91, 0.92, 1.02 

1.54, 1.60, 1.51, 1.59, 1.55 

2.04, 2.10, 2.19, 1.98, 1.97 

3.04, 3.10, 2.97, 2.91, 3.07 

0.47 

0.94 

1.56 

2.06 

2.99 

94.00 

94.00 

104.00 

103.00 

99.67 

6.20 

5.37 

2.38 

4.44 

3.40 

 
 

 
 

图 2  提取时间对回收率的影响(n=5) 

Fig. 2  Effect of extraction time on the recovery(n=5) 

4  讨  论 

本研究通过改进 GB/T 18415-2001, 建立了快速测定

食品中过氧化苯甲酰的方法[12-15]。与国标法相比, 本方法

大大缩短了样品前处理的步骤, 使用 BD-1701毛细管柱测

定苯甲酸的含量, 与国标使用的填充柱相比, 既缩短了出

峰时间, 又降低了检出限(3 mg/kg), 使得测定结果更加准

确。本方法操作简单、快速且重现性好, 能满足大量样品

的快速检测要求。 
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