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昆明市售卫生纸中 11种荧光增白剂 

监测结果分析 

宋  卿 1, 杨  婷 2, 飞志欣 1, 熊宏苑 1* 

(1. 云南省疾病预防控制中心, 昆明  650022; 2. 昆明医科大学海源学院, 昆明  650106) 

摘  要: 目的  为了解昆明市售卫生纸中 11 种荧光增白剂的添加情况。方法  样品采集自昆明市超市销售的

60 份不同品牌卫生纸, 粉碎后经用 40%乙腈-水超声提取 3 次, 合并提取液, 离心, 上清液经正己烷脱脂。脱

脂后的溶液用高效液相色谱法检测, 外标法定量。结果  本方法在 17 min 内完成 11 种目标化合物的分离分析, 

线性关系良好, 相关系数(R2)均大于 0.99。在低、中和高 3 个添加水平的回收率为 84.2%~99.8%, 相对标准偏差

(relative standard deviations, RSDs)小于 5.2%(n=6), 方法定量限(limits of quantitation, LOQ)为 2.4~3.8 mg/kg, 各品

牌卫生纸中, 阳性样品检出率达到 8.33%, 含量最高达 10.5 mg/kg。结论  昆明市售卫生纸中存在添加荧光增

白剂, 部分样品中检测出多种荧光增白剂非法添加, 相关部门应该予以重视, 加强对市售卫生纸的监督管理。 
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Analysis of monitoring results of 11 fluorescent whitening agents in toilet 
tissue sold in Kunming 

SONG Qing1, YANG Ting2, FEI Zhi-Xin1, XIONG Hong-Yuan1* 

(1. Yunnan Center for Disease Control and Prevention, Kunming 650022, China;  
2. Haiyuan College of Kunming Medical University, Kunming 650106, China) 

ABSTRACT: Objective  To evaluate the addition of 11 fluorescent whitening agents in toilet paper sold in Kunming. 

Methods  The 60 different brands toilt tissues were collected from the market in Kunming. The crushed samples were 

extracted by 40% acetonitrile-water for 3 times, combined with the extract and centrifugated. Then the supernatant was 

degreased by n-hexane. After degreasing, the solution was determined by high performance liquid chromatography. The 

external standard method was used. Results  The separation and analysis of 11 target compounds were achieved within 

17 min, and the correlation coefficients (R2) were more than 0.99. The recoveries were ranged from 84.2% to 99.8% for 

11 kinds of fluorescent whitening agents with 3 spiked levels of low, middle and high concentrations. The relative 

standard deviations (RSDs) were less than 5.2% (n=6), and the limits of quantitation (LOQ) for the 11 kinds of 

fluorescent whitening agents were 2.4~3.8 mg/kg. The detection rate of positive samples reached 8.33% and the 

highest content was 10.5 mg/kg. Conclusion  Fluorescent whitening agents still exist in toilt tissues in Kunming, 

and a variety of fluorescent whitening agents illegally added in some samples are detected. The relevant supervision 

should pay more attention and strengthen the monitoring of toilt tissues. 
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1  引  言 

荧光增白剂是一种荧光染料, 具有复杂的化学结构[1], 

因其具备良好的增白效果 , 被广泛应用于各种行业 [27], 

尤其是纸质用品行业中。卫生纸作为常用的一次性卫生用

品, 得到了广泛使用。不法企业利用回收再生用品制造卫

生纸时, 为了掩饰卫生纸泛黄, 常常违规使用荧光增白剂, 

对人民健康造成安全隐患。近年来, 因荧光增白剂导致的

医疗风险时有报道[814]。荧光增白剂常见检测方法有紫外

灯照射法[15]、荧光分光光度法[16]、液相色谱法[17]、液相色

谱串联质谱法[18]。紫外照射法难以定量, 液相色谱串联质

谱法仪器昂贵, 综合考虑选择高效液相色谱法较为适合。

目前国内做卫生纸中荧光增白剂相关检测的较少, 为了

调查昆明市售卫生纸中荧光增白剂的使用状况, 本研究

在全市范围内对市售卫生纸进行采样检测, 并对 60 份采

样检测结果进行分析, 以期达到控制污染, 加强监管, 保

障人民群众身体健康的目的, 并为相关国家标准提供科

学依据。 

2  材料与方法 

2.1  材料、仪器与试剂 

60 份卫生纸样品于采样于昆明市各大超市及周边农

贸市场。 

e2695/2489 高效液相色谱仪 (美国 Waters 公司 ); 

3-18k 型离心机(美国 Sigma 公司); 灵丹牌 LD-200 高速

多功能粉碎机 (浙江省永康市红太阳机电有限公司 ); 

KQ-300VDE 超声波清洗器(昆山市超声仪器有限公司); 

Milli-Q Advantage 超纯水制备系统 (美国密理博公司 ); 

BSA224S-CW 型电子天平(0.1~230 g, 德国赛多利斯公

司); MS-3 涡旋混合器(德国 IKA 公司)。 

四丁基溴化铵(tetrabutylammonium bromide, TBA)(优

级纯, 上海安谱科技公司); 11 种 DSD-FWAs 荧光增白剂标

准品染料索引号分别是二磺酸型 : C.I.71(146 μg/mL)、

FWA5bm(98.0 μg/mL)、C.I.85(101 μg/mL)、C.I.113(108 μg/mL)、

C.I.90(111 μg/mL); 四 磺 酸 型 : C.I.220(101 μg/mL) 、

C.I.24(100 μg/mL) 、 C.I.210(102 μg/mL); 六 磺 酸 型 : 

C.I.264(112 μg/mL)、C.I.353(103 μg/mL)、C.I.357(104 μg/mL) 

(福州绿川生物科技有限公司); 甲醇、乙腈、正己烷(色谱纯, 

美国 J.T. Baker 公司); 0.22 μm 尼龙滤膜(天津津腾公司); 实

验室用水为 Milli-Q Advantage 超纯水。 

2.2  实验方法 

2.2.1  标准溶液配制 

避光条件下分别吸取适量上述 11 种荧光增白剂标准

液至 5 mL 棕色容量瓶中, 用质量分数为 40%的乙腈水溶

液稀释至刻度, 制得质量浓度为 2 μg/mL混合标准储备液。

使用时分别取 25、50、250、500、1000 μL 标准储备液, 用

质量分数为 40%的乙腈水溶液定容至 1 mL, 得质量浓度

为 0.05、0.1、0.5、1.00、2.00 μg/mL 的标准使用液。 

2.2.2  样品前处理 

抽取 60 份有代表性的样品, 粉碎后过 0.4 mm 孔径的

分析筛, 混匀, 装入自封袋中, 避光, 备用。称取 0.5 g 粉

碎的样品于 50 mL 离心管中, 40%乙腈水超声提取 3 次, 合

并提取液, 充分振荡 20 min, 7000 r/min离心 5 min, 取上清

液备用, 上清液经正己烷脱脂, 最后准确定容至 50.0 mL, 

过 0.22 μm 滤膜待测。 

2.2.3  色谱条件 

Dikma diamonsil C18 柱(4.6 mm×250 mm, 5 μm), 流动

相: A为乙腈/甲醇(2:3, V:V), B为含25 mmol/L四丁基溴化铵

的甲醇/水(5:95, V:V); 检测波长: 350 nm; 流速: 1.2 mL/min; 

进样体积: 10 μL; 柱温: 35 ℃; 液相色谱梯度洗脱程序: 

0~2.0 min, 50%A~60%A; 2.0~12.0 min, 60%A~65%A; 
12.0~20.0 min, 65%A~80%A; 20.0~22.0 min, 80%A~95%A; 

22.0~26.0 min, 95%A~50%A。 

2.3  数据分析 

所有的数据使用平均值±方差表示 , 数据处理使用

Excel 2010 进行处理。 

3  结果与分析 

3.1  11 种荧光增白剂色谱图 

11 种荧光增白剂混合标准品在 2.2 的色谱条件下, 经

过高效液相色谱柱, 在 17 min 内达到了基线分离。11 种荧

光增白剂色谱图见图 1, 其中的 C.I.90 的阳性色谱图如图

2 所示, 证明了图谱的可靠性。目前做卫生纸中荧光增白

剂相关检测的较少, 但由图 1~2 可知, 选择的高效液相色

谱法检测方法是比较合理的。 

 
 

 
 

 
图 1  11 种荧光增白剂色谱图 

Fig.1  Chromatogram of 11 kinds of fluorescent whitening agents 
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图 2  阳性样品色谱图 

Fig.2  Chromatogram of positive sample 
 

3.2  11 种荧光增白剂的相关系数、相对标准偏差、

检出限和定量限 

以不含有荧光增白剂的卫生纸样品作为加标基质 , 

在低、中、高 3 种浓度水平下进行加标实验, 结果表明, 11 

种荧光增白剂的方法回收率为 84.2%~99.8%, 相关系数(R2)

均大于 0.99, 相对标准偏差(relative standard deviations, 

RSDs)为 2.8%~5.2%, 检出限(limit of detection, LOD)为

0.8~1.6 mg/kg, 定 量 限 (limit of quantitation, LOQ) 为

2.4~3.8 mg/kg, 11 种荧光增白剂的相关结果见表 1。该方法

回收率好, 准确度高, 线性关系良好, 定量限和检出限较

低, 说明选择的高效液相色谱法检测方法是适用于检测卫

生纸中的荧光增白剂。为接下来对昆明市售卫生纸中 11

种荧光增白剂监测结果分析做了充分准备。   

3.3  实际样品测定 

通过采用高效液相色谱法检测昆明市采集的 60 份卫 

生纸样品, 其中检出阳性样品 5 份, 阳性率 8.33%, 11 种荧

光增白剂检出了 7 种, 11 种荧光增白剂的检出情况见表 2。

其中 C.I.220 检出最多共 4 份, 占总检出数的 80%, 样品最

高检出 C.I113 达到 10.5 mg/kg。从样品采集的情况分析来

看, 知名超市采购的样品结果较好, 这主要和知名超市品

控较严格, 进货渠道正规, 货品都是知名品牌有关。在私

人小超市采购的样品部分检出荧光增白剂, 这和小超市进

货随意有关, 检出荧光增白剂最多的是农贸市场流动商贩

贩卖的卫生纸, 由于从业人员法制意识淡薄, 自律性差, 

难监管, 农贸市场人员流动性大, 很大一部分是老人及贩

卖水果、蔬菜等农副产品的人员, 小摊小贩销售的纸品价

格相对较低, 容易赢得顾客的喜欢。这类场所和百姓生活

更贴近, 客流量大、消费量多, 流动性大, 相关部门还应重

点加以监管, 同时做好消费者的健康指引和消费提示。 

4  结论与讨论 

我国是用纸大国, 每年消耗巨量的纸制品, 卫生纸

和人民群众的生活息息相关, 本研究利用高效液相色谱

法检测 11 种荧光添加剂, 对昆明市售卫生纸样品进行检

测, 11 种荧光增白剂色谱分离效果较好, 该方法能满足卫

生纸中荧光增白剂检测需要。 

在实验结果中发现卫生纸中荧光增白剂污染状况比

较普遍, 阳性率比较高, 发现荧光增白剂 C.1.220检测出的

最多, 这和在造纸工业中广泛使用 C.1.220 有关。其中, 部

分样品特别是农贸市场购买的卫生纸甚至检出了多种荧光

增白剂, 样品最高检出达到 10.5 mg/kg。鉴于荧光增白剂

对人体健康的潜在损伤, 建议相关部门对卫生纸生产部门

严格监管, 控制卫生纸制造过程中荧光增白剂的使用。 

 

表 1  11 种荧光增白剂的相关系数、相对标准偏差、检出限、定量限和回收率(n=6) 
Table 1  Correlation coefficients, relative standard deviations, limits of detection, limits of quantitation and recoveries of 11 kinds of 

fluorescent whitening agents (n=6) 

编号 荧光增白剂 相关系数 相对标准偏差/% 检出限/(mg/kg) 定量限/(mg/kg) 回收率/% 

1 C.1.220 0.9990 4.6 1.0 3.8 98.2 

2 C.I.24 0.9989 2.8 1.2 3.6 87.1 

3 C.I.210 0.9997 3.6 1.2 3.6 96.3 

4 C.I.85 0.9992 4.1 1.2 3.6 91.0 

5 C.I.113 0.9991 4.8 1.6 5.4 89.7 

6 C.I.264 0.9998 3.4 1.0 3.8 84.2 

7 C.I.353 0.9993 4.2 1.0 3.8 97.8 

8 C.I.357 0.9999 4.7 1.2 3.6 98.0 

9 FWA5bm 0.9997 5.2 1.0 3.6 94.2 

10 C.I.90 0.9990 2.8 0.8 2.4 96.1 

11 C.I.71 0.9994 3.0 0.8 2.4 99.8 
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表 2  11 种荧光增白剂的检出情况(n=6) 
Table 2  Detection results of 11 kinds of fluorescent whitening 

agents (n=6) 

编号 荧光增白剂 样品数 检出数 检出率/% 

1 C.1.220 60 4 6.67 

2 C.I.24 60 1 1.67 

3 C.I.210 60 2 3.33 

4 C.I.85 60 2 3.33 

5 C.I.113 60 2 3.33 

6 C.I.264 60 ND  

7 C.I.353 60 ND  

8 C.I.357 60 2 3.33 

9 FWA5bm 60 ND  

10 C.I.90 60 1 1.67 

11 C.I.71 60 ND  

注: ND 为未检出, 为无检出率。 
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