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实验技术与方法
纱布吸附-紫外灯照射法测定食品接触纸及其制品中荧光增白剂

屈鹏峰’!傅武胜!!刘文菁!!张昌胜!!蒋定国’

!’3国家食品安全风险评估中心"北京$’&&&!!& !3福建省疾病预防控制中心"福建 福州$%+&&&’#

摘$要!目的$建立食品接触纸中荧光增白剂国家标准检测方法" 方法$当样品有不太明显的蓝色或紫色荧光

时!样品中的荧光增白剂用碱性提取溶剂提取!调节提取液为酸性!纱布吸附!在波长 %/+ >M紫外灯照射下测定纱

布的荧光强度" 结果$紫外灯照射法能定性判定样品中高含量的荧光增白剂" 纱布吸附结合紫外灯照射法能定

性判定样品中低含量的荧光增白剂!排除样品荧光本底或者其他荧光污染物的干扰!荧光增白剂的检出限为
’& MO1LO" 结论$该法适合定性测定食品接触纸中荧光增白剂!操作简单!结果可靠"
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$$双三嗪氨基二苯乙烯类荧光增白剂的产量占
各类荧光增白剂的 .&‘以上"造纸工业均是使用该
类荧光增白剂 )’* + 我国 :N’’/.&!’#.#’食品包装
用原纸卫生标准( )!*规定了食品包装用原纸不得含
有荧光性物质+ 国内外关于荧光增白剂的检测方
法主要有紫外灯照射法 )%* ,荧光分光光度法 ),-"* ,高
效液相色谱法#8_[($ ).-’&*和高效液相色谱-串联质
谱法#8_[(-TI1TI$ )#"’’* + 目前"紫外灯照射法是
使 用 较 普 遍 的 检 测 方 法" 我 国 制 定 了 :N1P
+&&#0".!!&&%’食品包装用原纸卫生标准的分析方
法( )%* + 该国标方法采用紫外灯照射法"操作简单"

适合定性测定"但其适用范围不包括纸制品"同时
存在不能检测含量较低的荧光增白剂以及无法区
分含量较低的其他来源荧光物质+ 本文采用纱布
吸附结合紫外灯照射法建立了食品接触纸中荧光
增白剂的国家标准检测方法"此法适用于所有食品
接触纸"操作简便"定性准确+

’$材料与方法
’0’$材料
’0’0’$样品

采集市售食品接触纸如食品包装纸,纸杯,纸
碗,纸桶,纸盒,纸盘,纸袋等+
’0’0!$主要仪器与试剂

AG8-!&% 型紫外分析仪#上海驰唐实业有限公
司$,超声波清洗器,高速离心机,电子天平#感量分
别为 &0&’ MO和 &0&&’ O$,旋转蒸发仪,恒温水浴
锅,医用脱脂棉纱布#约 + 4Mm+ 4M$+
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荧光增白剂 !!& 标准品#(3Y3!!&"()I%’/,"&-
!,-#"纯度 n#+‘"美国 Y>DEF>=D<@>=C[=?@F=D@FJ$"乙
腈#色谱纯"美国 G<K6EFI4<E>D<5<4$"三乙胺#分析纯"
中国国药集团上海化学试剂公司$"试验用水均使
用 T<CC<S@FE净水器过滤制备"碱性提取液#将乙腈,

水和三乙胺按 ,&l/&l’的体积比配制成提取液$+
注%所用试剂,材料,仪器设备在紫外照射下应

均无荧光现象+
’0!$方法
’0!0’$标准溶液配制

标准储备液#’0&& MO1MC$的制备%于避光条件
下"准确称取 (3Y3!!& 标准品 ’&0&& MO于烧杯中"

用碱性提取液溶解"转移至 ’& MC棕色容量瓶中"并
定容至刻度"在 s’. f以下于黑暗处保存"有效期
为 #& H&标准工作液#,&0& &O1MC$的制备%将标准
储备液用 ,&‘乙腈水逐级稀释成 ,&0& &O1MC的标
准工作液"于 , f左右避光保存"有效期为 ’+ H+
’0!0!$样品前处理

样品制备%对于食品接触纸或纸板"如食品包
装纸,糖果纸,冰棍纸等"从样品中随机取 + 张"用剪
刀和直角三角板裁剪成 ’&& 4M! 大小+ 对于食品接
触纸制品"如纸杯,纸碗,纸桶,纸盒,纸碟,纸盘,纸
袋等"从样品中随机取 ! 个同批次的产品"用剪刀和
直角三角板将待测纸层裁剪成 ’&& 4M! 大小+ 对于
需要确证试验的样品"称取 ’& O#精确到 ’0& MO$"

剪成约 + MMm+ MM的纸屑"再用高速粉碎机#转速
在 ’& &&& F1M<>$粉碎至棉絮状"备用+ 如不能立即
检测"应用干净的聚乙烯塑料袋盛放"在室温下避
光保存+

标准对照纱布的制备#每次试验临时制备$%称
取粉碎均匀的空白纸样 ! O#精确至 ’0& MO$于
!+& MC锥形瓶中"加入 ,&0& &O1MC(3Y3!!& 标准溶
液 &0+ MC"相当于纸样中(3Y3!!& 含量为 ’& MO1LO"

于避光状态下#要求照度 g!& [B $̂加入 ’&& MC碱
性提取液"于 +& f下超声提取 ,& M<>+ 提取结束后
冷却至室温"将提取液通过装有少许玻璃棉 #要求
不含荧光物质$的玻璃漏斗过滤到鸡心瓶中"或者
采用离心的方式#% +&& F1M<> 离心 + M<>$获得澄清
的提取液+ 将提取液在 +& f下减压浓缩至约 ,& h
+& MC"将浓缩液转移至 !+& MC烧杯中"用水洗涤鸡
心瓶后"洗液也一并转入 !+& MC烧杯中"用 ’&‘盐
酸调 S8值为 % h+"并加水定容至约 ’&& MC+ 然后
将一块规格为 + 4Mm+ 4M的纱布浸没于提取液中"

在 ,& f水浴吸附 %& M<>+ 用镊子取出纱布"用手挤
去大部分液体后"将纱布叠成四层"每层面积约为
!0+ 4Mm!0+ 4M"放于玻璃表面皿中+

样品提取与吸附%称取粉碎均匀的样品 ! O#精
确至 ’0& MO$于 !+& MC锥形瓶中"其余操作按照-标
准对照纱布的制备.步骤中-于避光状态下11.进
行+ 每个样品进行两次平行试验+

空白试验%以 !0& O水代替样品"其余操作按照
-样品提取与吸附.步骤进行+
’0!0%$仪器条件

于暗室或暗箱内"打开紫外灯"检测波长选择
%/+ >M"预热 + M<>+ 将制作好的 ’&& 4M! 样品置于
紫外灯光源下约 !& 4M处"观察样品是否有明显的
蓝色或紫色荧光+ 将放置标准对照纱布,样品纱布
及空白试验纱布的表面皿一起置于紫外灯光源下
约 !& 4M处"观察样品纱布是否比空白试验纱布有
明显的蓝色或紫色荧光+

!$结果与分析
!0’$结果判定

纸及纸制品可能存在含量较低的荧光增白剂
或受到有荧光的化合物污染"比如以回收纸为原料
生产的纸"某些类别纸本身可能存在含量较低的天
然荧光本底+ 由于存在人为误差"紫外灯目测法不
能准确定性测定这些荧光物质含量低的样品"因此
需要进行确证试验"并按以下原则进行结果判定%

如果测试的同批次样品中任何一个有明显荧
光的面积 n+ 4M! "则均判定样品中荧光增白剂为
阳性&如果测试的同批次样品均无荧光现象"则判
定样品中荧光增白剂为阴性&除了上述两种情况
外"如果样品出现多处不连续小斑点状荧光或样
品有荧光现象但不明显时"需继续进行纱布吸附
确证试验+

如果样品的两个平行吸附纱布均无明显荧光
现象"则判定该样品荧光增白剂为阴性&如两个平
行试验均有明显荧光现象"则判定该样品荧光增
白剂为阳性&如只有一个样品吸附纱布有明显荧
光现象"需要重新进行两个平行试验"如重新试验
后两个平行试验均无明显荧光现象"则判定该样
品荧光增白剂为阴性"否则判定该样品中荧光增
白剂为阳性+
!0!$纱布吸附确证试验研究

对于出现多处不连续小斑点状荧光或有荧光
现象但不明显的样品"需要进行纱布吸附确证试验
才能定性测定样品是否含有荧光增白剂+ 需要指
出的是%在确证试验中"采用文献)’!*的样品制备
方法和提取溶剂提高了取样的代表性和提取效率&
在照度小于 !& [B 的̂环境下进行确证试验是为了
避免荧光增白剂的光解&在 +& f下减压旋转浓缩提
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取液至约 ,& h+& MC是为了保证除去绝大部分乙
腈"保证纱布吸附效果&荧光增白剂分子结构含有
多个磺酸根"在 S8较低的酸性水溶液中分子水溶
性降低并发生聚集"并对纱布具有较强的吸附特
性"因此纱布可吸附和富集水溶液中的荧光增白剂+
!0%$检出限
!0%0’$纸及纸板的紫外照射方法

向空白滤纸中滴加适量标准溶液 #如 (3Y3
!!&$"让标准溶液自然地浸入纸中"将滤纸置于黑
暗处晾干后置于 %/+ >M紫外灯下照射"用铅笔画出
荧光区域"剪下荧光区域"称重"计算可观测到荧光
的检出限+ 当 (3Y3!!& 添加量降至 &0. &O时"目视
能观测到荧光"荧光斑点的纸重量为 &0’&! O"则斑
点的浓度为 "0., MO1LO"考虑到个体目视差异,误
差等 影 响 因 素" 将 荧 光 斑 点 的 检 出 限 确 定
为 ’+ MO1LO+
!0%0!$纱布吸附的紫外照射方法

分别配制 ’&& MC的 &,&0&!,&0&+,&0’&,&0!&,
&0+&,’0&& &O1MC(3Y3!!& 标准溶液"用 ’&‘盐酸调
S8值为 % h+"然后在 ,& f条件下"用 + 4Mm+ 4M

纱布吸附 %& M<>+ 挤干液体"置于 %/+ >M紫外灯下
照射"观测荧光强度+ 当浓度为 &0&+ &O1MC时"目
视能观测到明显荧光"结合 ! O称样量"提取液
’&& MC"则可计算纸样增白剂浓度为 !0+ MO1LO"考
虑到个体目视差异,纱布吸附率,溶剂提取效率等
影响因素"将检出限确定为 ’& MO1LO+
!0,$与荧光分光光度法比较

分别采用本方法和荧光分光光度法测定了
," 份纸制品"包括纸杯 ’+ 份"方便面纸碗 ’" 份"纸
袋 ’+ 份+ 具体检测结果见表 ’+ 结果显示%’# 份样
品用荧光分光光度法测定的检测结果为未检出"本
方法的检测结果均为阴性&’’ 份样品用荧光分光光
度法检测结果范围在 ’0&" h!0%/ MO1LO"本方法的
检测结果均为阴性"提示对于荧光增白剂浓度太低
的样品"本方法不易检测到荧光现象"这可能是样
品存在荧光背景或其他荧光杂质"干扰了荧光分光
光度法的检测&’" 份样品用荧光分光光度法检测结
果范围在 %0"& h’ "’& MO1LO"本方法的检测结果均
为阳性+

但值得注意的是"本方法检测发现 , 号纸袋的
荧光亮度略低于 . 号纸袋"而荧光分光光度法的检
测结果两者相近"造成这种现象的原因可能是颜色
较深的 , 号纸袋一方面干扰了荧光分光光度法的比
色测定"同时纱布也吸附了色素"在紫外灯下影响
了亮度+ 不过"对于颜色浅的样品未发现这种影
响+ 因此"对于个别颜色深的样品"样品制备时要

注意尽量不选取颜色较深的部分+

表 ’$本方法与荧光分光光度法的检测结果比较

P=?CE’$(@MS=F<K@> @5D6EHEDE4D<@> FEKBCDK@5D6<KMED6@H

=>H 5CB@FEK4E>4EKSE4DF@S6@D@MEDFJ

样品
类型

样品编号
荧光分光光度法
检测结果1#MO1LO$

本方法
检测结果

纸杯

方便面
纸碗

纸袋

’,%,+ h’&,’!,’,,’+ 未检出 阴性
! ’0#. 阴性
, ’0"& 阴性
’’ ’0,’ 阴性
’% ’0%. 阴性
’,!,.,’’ 未检出 阴性
% ’0%& 阴性
, ’0,. 阴性
+ ’+0& 阳性
/ ,0"% 阳性
" %0"& 阳性
# ’0%, 阴性
’& ’!0# 阳性
’! ’0.& 阴性
’% !%, 阳性
’, ’,, 阳性
’+ ."0. 阳性
’/ #’0, 阳性
’" ’+0/ 阳性
’ !0%/ 阴性
!,%,",# 未检出 阴性
, ./. 阳性
+ ’0&" 阴性
/ +,+ 阳性
. .+/ 阳性
’& ’ &"/ 阳性
’’ ’ %++ 阳性
’! !0’/ 阴性
’% ’ "’& 阳性
’, ’ &/. 阳性
’+ .0’. 阳性

注%荧光分光光度法是采用文献 )’% *报道的方法"方法检出限为
&0, MO1LO

%$小结
本文建立了纱布吸附结合紫外灯照射法"对于

人为添加含量较高的荧光增白剂的样品"检测过程
非常简便快速"对于含量较低的荧光增白剂或受到
有荧光的化合物污染或含量较低的天然荧光本底
的样品"通过纱布吸附确证试验可较好区分样品中
荧光增白剂或非荧光增白剂的荧光现象"避免紫外
灯目测法的人为误判"提高定性的准确性+ 因此"
该方法操作简单"结果可靠"适合定性测定食品接
触纸中荧光增白剂+
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实验技术与方法
爆米花中双乙酰含量检测方法的建立及应用
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摘$要!目的$建立及优化爆米花中双乙酰含量的测定方法!并对潍坊地区市售爆米花中双乙酰含量进行检测"

方法$从爆米花预处理方法#料液比#蒸馏提取时间#显色时间及最佳检测波长等方面!建立并优化爆米花中双乙

酰含量的检测方法!运用所建立的方法对 / 种市售爆米花中双乙酰含量进行测定" 结果$通过优化得到最佳提取

工艺为’爆米花样品粉碎目数 ,& 目!料液比 ’l+!蒸馏提取时间 %& M<>!显色时间 !& M<>!最佳检测波长 %%+ >M!利

用该方法测定 / 种市售爆米花中双乙酰的含量分别为 "0’+#’&0.+#+0&+#"0+&#"0,&#/0!+ MO1LO" 结论$试验建立

的双乙酰含量的测定方法简单易行!有良好的回归性和可再现性!方法检出限为 &0&/. " &O1[" 试验测得的潍坊

地区 / 种市售爆米花中双乙酰含量均在美国香料和香精制造者协会+GUT),规定范围内"

关键词!爆米花& 双乙酰& 邻苯二胺比色法& 食品添加剂& 检测& 食品安全
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