
食品中添加剂的测定

食品中防腐剂的测定



防腐剂的概述

n 定义：指能阻止或抑制微生物的繁殖，延长食品保存期

的食品添加剂。

n 食品中具有同样作用的调味品如食盐、糖、醋、香辛料等

不包括在内。

n 作为食品容器消毒灭菌的消毒剂亦不在此列。

n 主要利用化学的方法来杀死有害微生物或抑制微生物的生

长，从而制止腐败或延缓腐败的时间。



防腐剂的合理使用

使用中必须注意的几个方面

Ø 了解所用防腐剂的抗菌谱，最低抑菌浓度，和食品所带的

腐败性菌类，做到有的放矢。

Ø 了解所用防腐剂的物理化学性质，如 PH、溶解性等，以

便正确合理使用。

Ø 了解食品加工、贮藏条件及期限，以便使防腐剂达到最有

效的作用。



苯甲酸（钠）、山梨酸（钾）的测定

n 苯甲酸及其钠盐主要用于酸性食品的防腐，在 pH2.5-4
其抑菌作用最强，当 pH>5.5 时，印军效果明显减弱。对

霉菌和酵母菌效果甚差。

n 苯甲酸进入人体后，大部分与甘氨酸结合形成无害的马

尿酸，其余部分与葡萄糖醛酸结合生成苯甲酸葡萄糖

醛酸甙从尿中排出，不在人体积累。苯甲酸的毒性较小

。

n 山梨酸钾易溶于水，难溶于有机溶剂，与酸作用生成山

梨酸，比苯甲酸更安全，在体内最后生成二氧化碳和水

。



苯甲酸（钠）、山梨酸（钾）的测定方法

n 酸碱滴定法测定苯甲酸及苯甲酸钠

n 硫代巴比妥酸比色法测定山梨酸（钾）

n 紫外分光光度法测山梨酸（钾）



气相色谱法测定山梨酸、苯甲酸

原理：

     样品经酸化后，用乙醚提取山梨酸和苯甲

酸，在用带火焰离子化检测器的气相色谱仪进行

分离测定，根据保留时间定性，标准曲线法定量

。



仪器和试剂

山梨酸、苯甲酸标准溶液
：

      用石油醚 -乙醚
（ 3： 1）混合溶剂配制



样品的处理

降低苯甲酸在水
中溶解度；防止
发生乳化

为什么要经过
酸化处理？？



色谱条件



测定

n 进样 2uL标准系列中各浓度标准使用液与

气相色谱仪中，以浓度为横坐标，相应峰

面积值为纵坐标，绘制标准曲线。

n 同时进样 2uL样品溶液，测得峰面积与标

准比较定量。

苯甲酸和山梨酸的标准色谱图



结果计算



说明及注意事项

n 由测得苯甲酸的量乘以相对分子质量比 1.18，即为样品中

苯甲酸钠含量。

n 由测得山梨酸的量乘以相对分子质量比 1.34，即为样品中

山梨酸钾含量。

n 通过无水硫酸钠层过滤后的乙醚提取液应达到去除水分的

目的，否则 5mL乙醚提取液在 40℃挥去乙醚后残留少量

水分会影响测定结果。当出现将残留水分挥干析出极少量

白色氯化钠时，应搅松残留的无机盐后加入石油醚 -乙醚

（ 3： 1）震摇，取上清液，否则氯化钠覆盖了部分山梨

酸、苯甲酸，使测定结果偏低。



高效液相色谱法测定山梨酸、苯甲酸

n 可同时用于苯甲酸、山梨酸、糖精钠等的测定。

n 原理：

       样品经加温除去二氧化碳和乙醇后，调节 pH至

近中性，过滤后进高效液相色谱仪。经反相色谱柱分

离后，根据保留时间和峰面积进行定性和定量。

微孔滤膜
过滤



仪器和试剂

n 仪器：高效液相色谱仪，带紫外检测器

n 试剂：甲醇

                 氨水（ 1+1）：氨水加等体积的水
混合

                 乙酸铵溶液： 0.02mol/L

                 苯甲酸、山梨酸标准溶液



样品处理

n （ 1）汽水和配制酒类：微热搅拌出去二氧化碳和乙
醇，再用氨水（ 1： 1）调节 pH约为 7，加水定容，
过滤；

n （ 2）饮料。果汁类：用用氨水（ 1： 1）调节 pH约
为 7，加水定容，离心过滤；

n （ 3）固体样品：如凉果、蜜饯等，将样品捣碎，称
取适量用温水浸泡，冷却后定容，过滤。

       必要时加入硫酸铜和氢氧化钠做澄清剂。

除蛋白



高效液相色谱分析参考条件

n 检测器：紫外检测器

n 检测波长： 230nm
n 色谱柱： C18柱
n 流动相：甲醇 +0.02mol/L乙酸铵（ 5+95）
n 流速： 1.0mL/min
n 进样量： 20uL

仪器稳定后，分别将 20uL标准溶液和进样溶液注入色
谱系统，根据保留时间定性，峰面积定量。



结果计算



说明及注意事项

n （ 1）本方法可同时测定食品中糖精钠、苯甲酸、山

梨酸的含量；

n （ 2）被测溶液的 pH值对测定和色谱柱使用寿命均

有影响， pH>8或 pH<2时会影响被测组分的保留时

间，对仪器有腐蚀作用，以中性为宜。



工作任务

酱油中苯甲酸含量的测定



具体工作任务分解

样品预处理

成分分析

数据记录与处理

结果判断

仪器和试剂的准备



任务一  仪器和试剂的准备

仪器设备：
n 碱式滴定装置
n 三角瓶
n 过滤装置

试剂：
n 中性乙醚乙醇（ 1＋ 1）混合溶液；
n 乙醚；
n 石蕊试纸；
n 95%中性乙醇；
n 6mol/L盐酸；
n 0.05mol/L 氢氧化钠标准滴定溶液；
n 饱和氯化钠溶液；
n 酚酞指示剂  



任务二 样品预处理

o 取 100mL酱油样品→ 500mL容量瓶→加 200mL

水→加 AR NaCl直到不溶解为止→用 10%NaOH

调为碱性→用饱和 NaCl定容 500mL→静置 2

小时→活性炭过滤→弃去初液→收集滤液 



〖注释〗

1、加入分析纯（ AR） NaCl直到不溶解为止的目的

：除去蛋白质及其水解产物；降低苯甲酸在水中

溶解度，以减少在提取及水洗过程中的损失。

2、用 10%NaOH 调为碱性的目的：使苯甲酸变成苯甲

酸钠，并以苯甲酸钠状态存在。

3、活性炭过滤是为了除去酱油中的色素，以方便终

点的显色。



任务三  成分分析

o 吸滤液 100mL→250mL 分液漏斗→加 1︰ 1 HCl 

5ml 酸化→用 150mL 乙醚分三次提取→每次振

荡不能太激烈以防乳化→合并醚层→连接蒸馏装

置→回收乙醚（ 50℃水浴）→用 10mL 中性醚

醇 +10mL 水溶解残渣→加 2 滴酚酞→用

0.05mol/L NaOH 滴出微红色（同时做空白实

验）



〖注释〗

n 当样品中有其它有机酸时，乙醚萃取时易带过来，所以此法

测定误差较大。

n 用乙醚提取苯甲酸时，不可上下振荡以免乳化而不易分离，

应用旋转分液漏斗进行提取，若形成乳化，可用玻棒搅拌，

或进行一二次上下激烈振荡。

n 中性醚醇的作用：乙醚可以溶解其他的有机酸，加入醇后减

少其他酸的溶出



任务四  数据记录与处理

项目名称 样品名称 接样日期

设备 检验日期

检验依据 美国AOAC 官方仲裁法

样品质量W（ g）

NaOH溶液浓度 c （mol/L ）

平行试验 1 2 空白

滴定管初读数（mL）

滴定管终读数（mL）

NaOH溶液消耗量 V（mL ）

苯甲酸钠含量 X1 （ g/kg ）

测定结果平均值 X1（ g/kg ）

苯甲酸含量 X2（ g/kg ）

测定结果平均值 X2（ g/kg ）

本次实验分析结果的精密度



任务四  数据记录与处理

o 有效数字：计算结果保留

三位有效数字。

o 精密度：在重复性条件下

获得的两次独立测定结果

的绝对差值不得超过算术

平均值的 10 %。



任务五 结果判断

o 1、安全限量值

《食品添加剂使用标准》 GB2760-2007规定



2 、检测报告

样品名称 检测目的

规格型号 检测日期

生产日期 报告日期

生产单位 样品状态

检测依据 样品来源

检验结果

序号 检测项目 单位 技术要求 检测结果 单项判定

1

2

3

4

5

判定依据

检测结论

备注

主检 审核
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