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实验技术与方法
荧光分光光度法测定纸质食品包装材料中的荧光增白剂
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摘"要!目的"建立纸质食品包装材料中荧光增白剂 #D64U$快速筛选的荧光分光光度测定方法" 方法"以
S$d$##%为定量标准!试样用重蒸无水乙醇5水#!m,!:D:$经三次超声提取!提取液在激发波长为 &(% :\和发射波

长为 ,&% :\条件下用荧光分光光度仪测定" 结果"S-d-##% 在 !#-( ),%% :=/\V范围内呈良好的线性相关
##j%-*** +$!& 个添加浓度水平#!-(’#-( 和 ’-% !=/=$的平均回收率为 0,-,. )*%-*.!定量限为 !-# !=/=" 结

论"该方法简便’灵敏和准确!适合纸质食品包装材料中 D64U的快速筛选检测要求"
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""荧光增白剂$D64U%被广泛应用于纸质材料(
纺织品和洗涤剂中"以提高产品的亮白效果’ 荧

光增白剂可分为二苯乙烯类(香豆素类(苯并恶唑
类(萘酰亚胺类等"其中双三嗪氨基二苯乙烯类荧
光增白剂 $2>25D64U%的产量占各类荧光增白剂
的 0%.以上"造纸工业基本使用该类产品 )!* ’
2>25D64U具有潜在的毒性作用 )# c&* "某些不法商
家可能将含有重金属(油墨和 2>25D64U等污染
物的废旧纸张和纸板回收"对纸浆荧光增白后"用
于生产食品包装材料’ 我国 !*0* 年就禁止在食
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品包装用原纸生产中添加荧光增白剂 ),* "并于
#%%0 年进一步规定食品包装纸中仅允许添加
2>25D64U中 的 S-d-##%" 其 最 大 使 用 量 为
%-&%."禁止其他荧光增白剂的添加 )(* ’ 美国食
品药品管理局 $D24% 也规定与食品接触的纸
质包装材料中仅允许添加 S-d-##%"并严格规定
其限量为 %-%!!. )’* ’ 近年来我国纸质食品包装
材料的荧光增白剂问题屡遭质疑"某些品牌的
爆米花桶(方便面纸碗和奶茶杯等先后被曝光含
荧光增白剂"从而给食品包装材料的安全使用带
来较大隐患’

国内外关于荧光增白剂的检测方法主要有紫
外灯照射观测法 )+* (荧光分光光度法 )0 c!!* (高效液
相色谱法$EOJS% )!# c!,*和高效液相色谱5串联质谱
法$JS51>/1>% )!&"!(* ’ 我国食品包装材料国家标准
方法采用紫外灯照射观测法 )’* "该目测方法具有较
大的局限性"不能准确定量’ EOJS法和 JS51>/1>
法可以具体测定单个的 D64"是今后食品包装材料
荧光增白剂检测的发展方向"但由于荧光增白剂存
在许多结构近似的化合物"其分子量较大"又存在
多个磺酸根"使 EOJS法分离难度较大"且现阶段荧
光增白剂标准品供应较少’ 荧光分光光度法具有
仪器设备便宜的优点"其检测灵敏度高"检出限能
达到 ,-% !=/=)!%*和 *-(* :=/\V)!!* "可用于测定荧
光增白剂的总量’ 为此"本研究建立了一种快速筛
查纸质食品包装材料中荧光增白剂的荧光分光光
度方法"并将该方法应用于实际样品的检测’

!"材料与方法
!-!"仪器与试剂

J>5(%i荧光分光光度仪(85(’%G型漩涡混合
器(fM5(%%2G型数控超声波清洗器(1<[RNLB=9型高
速离心机(SO##(2电子天平 $准确至 %-%! \=%(
HO#%# 电子天平$准确至 %-%! =%’

乙醇$分析纯%"经过重蒸后使用’ 乙腈$色谱
纯%"试验用水均使用 1<VV<ZNR9净水器过滤制备’

2>25D64U的 S-d-0((S-d-##% 和 S-d-#’, 对
照品$纯度 e*(."美国 d:T9R:CT<N:CVJCYNRCTNRK%"批
号分别为 #,*’!%(&0*’0( 和 &,*!%("分别为二磺酸
盐(四磺酸盐和六磺酸盐"具体结构式如表 ! 所示’

分别 准 确 称 取 & 种 2>25D64U对 照 品 各
!-% \=$精确至 %-%! \=%"以乙腈5水$!m!":D:%配
成 !%% !=/\V的标准储备液"于 % ), h避光保存’
试验中再根据需要以乙腈5水$!m!":D:%配制标准
中间液与标准曲线’

表 !"2>25D64U的基本结构
XCYV9!"iCU<[UTRB[TBR9UNL2>25D64U
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""注&2>25D64U的结构通式见图 !

图 !"2>25D64U的结构通式
D<=BR9!"XA9UTRB[TBRCVLNR\BVCNL2>25D64U

!-#"方法
!-#-!"试验用溶剂与器材的荧光本底值检查

试验用水(乙腈(乙醇等溶剂"直接在荧光分光
光度仪上测定其荧光值’

向试验用容器 $离心管(三角瓶(量筒等%中倒
入 ( \V乙醇"振摇 &% U"测定提取液的荧光值#将试
验用取液耗材$吸液枪头(吸液管等%插入到离心管
中的 ( \V乙醇液面下"模拟取液环境"取液后再将
溶剂排回离心管里"连续重复 & 次"测定离心管中乙
醇的荧光值#用 !% \V乙醇淋洗试验用接触手套$乳
胶手套(薄膜手套%"测定淋洗液的荧光值’
!-#-#"样品前处理方法

将约 !% =的纸质食品包装材料剪成 k! [\#

碎末状纸屑’ 称取约 %-( =纸屑"放入 !(% \V磨口
三角瓶中"加入 #( \V乙醇5水$!m,":D:% "将三角
瓶放入超声清洗器中"于 ’% h下超声 !% \<:’ 将
提取液转移至 (% \V容量瓶中"再加入 !% \V乙醇5
水$!m,":D:% "重复上述提取步骤 # 次’ 待提取液
冷却后"合并 & 次提取液"并用乙醇5水$!m,":D:%
定容至 (% \V"涡旋 &% U使提取液充分混匀’ 吸
取 ( \V提取液" ( %%% R/\<: 离 心 # \<:" 取 上
清液供检测’
!-#-&"仪器条件

荧光分光光度仪的激发波长 &(% :\"发射波长
,&% :\"狭缝宽度 ( :\’
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#"结果与分析
#-!"试验溶剂与实验器材的荧光本底考察

由于荧光增白剂的广泛应用及易受其他荧
光成分污染"试验用溶剂 ) !’ *与器材可能存在不
同程度的荧光本底’ 为了提高方法的灵敏度"需
要在试验前进行试验用溶剂与器材的荧光本底
检查"为正确选择(净化溶剂和器材提供参考"以
便尽可能降低试验中的荧光本底’

研究结果表明"部分溶剂和器材带有较强的荧光
本底’ 其中"色谱纯乙腈荧光本底值低"可以作为配制
荧光增白剂标准品的溶剂"而分析纯乙醇荧光本底值
较高"需经过重蒸后才能使用#SNR:<:=聚丙烯离心管
和薄膜手套的荧光本底值相对较低"玻璃器皿和取液
耗材需要经过净化处理后才能使用’ 由于调查发现色

谱纯试剂或重蒸试剂的荧光值范围在 %-%# )%-!%0 之
间"如按 &倍信噪比计算"可以认为荧光值 k%-, 的试
剂或器材表面浸泡液的荧光干扰很低"实际检测也不
会影响样品检测结果’ 否则"需要对其进行净化处理
或弃用’ 具体检查结果及处理方法如表 #和 & 所示’

表 #"相关溶剂的荧光本底值及净化处理方法
XCYV9#"XA9YC[]=RNB:P LVBNR9U[9:TWCVB9UC:P TA9

ZBR<L<[CT<N: \9TANPUNLUN\9UNVW9:TU
溶剂 级别 荧光值 处理方法
自来水 ! *-,0 使用 1<VV<ZNR9过滤
1<VV<ZNR9过滤水 !0-# 1+.[\ %-!%0 可以使用
乙腈 分析纯 *-#( 不能使用
乙腈 色谱纯 %-%#! 可以使用
乙醇 分析纯 #%-+ 经过重蒸后使用
重蒸后乙醇 ! %-!%# 可以使用
注&!表示无级别

表 &"相关器皿与耗材的荧光本底值及处理方法
XCYV9&"XA9YC[]=RNB:P LVBNR9U[9:TWCVB9UC:P TA9ZBR<L<[CT<N: \9TANPUNLUN\9[N:TC<:9RUC:P [N:UB\CYV9U

器材 规格/\V 荧光值 处理方法 处理后荧光值

SNR:<:=聚丙烯离心管 !(((% %-!%# )%-!&, 直接使用 !

某品牌聚丙烯离心管 !(((% #-+# 不能使用 !

磨口三角瓶 #(% #-+! 用纯水和重蒸乙醇分别冲洗 & 次’ %-#%(

玻璃量筒 #(((%(!%% %-’,# )%-+*& 用纯水和重蒸乙醇分别冲洗 & 次 %-%0* )%-!%&

移液枪枪头 %-!(!-% !-(&% )#-,(% 用重蒸乙醇浸泡"超声 (\<:"取出枪头晾干使用’ %-!0* )%-&(0

塑料吸管 (-% %-%,# 直接使用 !

乳胶手套 ! *-!(% 不能使用 !

薄膜手套 ! %-!%’ 直接使用 !

注&!表示无容积规格或未处理

#-#"激发波长与发射波长的选择
分 别 配 制 浓 度 为 !%% :=/\V的 S-d-0((

S-d-##% 和 S-d-#’, 标准溶液’ 先固定发射波长"
扫描其激发光谱"再固定扫描出的最大激发波长"
扫描发射光谱’ 如图 # 所示"三种 2>25D64U的
最大激发波长均在 &(% :\附近"最大发射波长均
在 ,!( ),,% :\之间"荧光光谱特征基本一致"该
结果与过去报道的文献相符 )!% c!!* ’ 因此选择常
用的 S-d-##% 作为测定荧光增白剂总量的定量标
准"定量测定的最大激发波长与发射波长分别为
&(% 和 ,&% :\’
#-&"方法学验证
#-&-!"线性关系和定量限

分别配制浓度为 (-%%(!#-((#(-%((%-%(!%%(
#%% 和 ,%% :=/\V的 S-d-##% 标准系列溶液并测定
其荧光值$+%"考察荧光值$+%和标准溶液浓度$<%
的相关性’ 结果表明"在 !#-( ),%% :=/\V浓度范
围内"呈良好的线性关系$#j%-*** +%"线性方程为
+j&-#(0,<l!-’**"并以线性范围的最低点计算方

法定量限"结合称样量与定容体积"求得本方法的
定量限$J_M%为 !-# !=/="比相关文献报道 $检出
限分别为 ,-% !=/=和 *-(* :=/\V%更低 )!% c!!* "说明
本方法灵敏度较高’
#-&-#"准确度与精密度

选取方便面纸碗空白样品进行加标回收试验"
加标水平分别为 !-((#-( 和 ’-% !=/="结果显示
S$d##% 的平均回收率为 0,-,. )*%-*."=>7为
#-!%. )(-#+."说明方法准确度和精密度满足测
定要求’ 具体结果见表 ,’
#-,"实际样品分析

利用本方法调查了市售方便面纸碗(零食包装
盒和饮料盒等 &’ 份样品中荧光增白剂的含量"发现
在 & 份方便面纸碗(& 份熟食垫纸(, 份零食包装纸
盒及 # 份 (%% \V饮料纸盒样品中检出荧光增白剂#
其中"某方便面纸碗(路边零食包装纸及三明治垫
纸 & 份样品中测出荧光增白剂含量高于 %-%!!."
超出了美国 D24对于 S$d$##% 的允许限量值 )’* ’
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图 #"三种 2>25D64U的激发光谱和发射光谱比较
D<=BR9#"SN\ZCR<UN: NLTA99‘[<TCT<N: UZ9[TRB\UC:P 9\<UU<N: UZ9[TRB\ULNRTAR992>25D64U

表 ,"方便面纸碗中 S-d-##% 的加标回收率和
精密度结果$& j’%

XCYV9,"39[NW9R<9UC:P 3>2NLS$d$##% UZ<]9P <: <:UTC:T
:NNPV9YN‘
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本文对与试验相关的溶剂和器皿的荧光本底

值进行了研究和排查"为降低方法的荧光本底水平
提供了参考"建立的纸质食品包装材料中荧光增白
剂总量的荧光分光光度检测方法简便快速"灵敏度
高"适用于纸质食品包装材料中荧光增白剂总量的
初筛测定’
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浊点萃取5石墨炉原子吸收光谱法测定铬的形态
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摘"要!目的"采用浊点萃取5石墨炉原子吸收光谱法#SOG58D44>$测定铬的形态" 方法"以 8D44> 为检测手

段!XR<TN:a5!%% 为表面活性剂!05羟基喹啉#05EM$为络合剂!考察 ZE和 XR<TN: a5!%% 的用量’温度和时间等对浊点

萃取 SR#,$的影响" 通过测定总铬和 SR#,$!计算出 SR#-$的含量" 结果"最佳浊点萃取条件为 ZEj*!!-% \V

&. XR<TN: a5!%%!水浴 *( h!#% \<:" 方法检出限为 %-# !=/J!精密度 =>7为 ,-!.!加标回收率在 00. )*0.之

间" 结论"本方法污染小’简便快速’准确灵敏’精密度好"
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