
食品容器中双酚A的一种现场检测方法

罗敏1，张吉坪1，李晨曦1，周冕1，2

（1. 重庆理工大学，重庆 400054；2. 重庆市模具工程技术研究中心，重庆 400054）

摘要：目的目的 鉴于实验室仪器分析方法不适合现场快速检测食品容器中的双酚A，建立薄层色谱（TLC）

方法对样品中双酚A进行定性检测。方法方法 以PC材质桶装水水桶作为样品，甲醇为提取溶剂，石油

醚/乙酸乙酯/乙腈体系（体积比为7∶3∶0.5）为展开剂，碘蒸汽显色，检测出食品容器中的双酚A，并通过

红外光谱验证测定结果。结果结果 采用TLC法能有效地分离检测食品容器中的双酚A。结论结论 TLC法操

作简便、灵敏度高、重现性好，适用于食品容器中双酚A的现场快速检测。
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ABSTRACT：Objective To set up a thin layer chromatography (TLC) assay for qualitative determination of bisphenol A
in food containers as a field rapid determination method to overcome the disadvantages of laboratory instrumental analysis.
Methods Bisphenol A was determined by extracting from polycarbonate (PC) water bottle with methanol, eluting with
petroleum ether/ethyl acetate/acetonitrile (volume ratio 7∶3∶0.5) and developing color with iodine steam on TLC plate. And
the determination results were further verified by infrared spectroscopy. Results Bisphenol A in food containers was
effectively detected by TLC. Conclusion This method is convenient, sensitive and highly reproducible, and is therefore
suitable for rapid field determination of bisphenol A in food containers.
KEY WORDS：bisphenol A；food container；thin layer chromatography；detection

收稿日期：2014-05-14

基金项目：重庆理工大学拔尖创新人才培养项目（BC201204）

作者简介：罗敏（1992—），女，广西人，重庆理工大学本科生，主攻产品质量检测与功能高分子材料制备。

通讯作者：周冕（1973—），男，重庆人，重庆理工大学副教授，主要研究方向为产品质量检测与功能高分子材料制备。

双酚 A 也称 BPA（Bisphenol A），被认为与心血

管、肠道、免疫系统等疾病有密切关系[1]。食品容器中

的双酚A游离到食品中，会造成食源性污染，是双酚A

进入人体的一个主要途径，因而对食品容器中双酚A

的检测技术进行研究至关重要[2—4]。

目前，双酚A的分析方法[5—7]主要有高效液相色谱

法（HPLC）[8]、气相色谱-质谱法（GC-MS）[9—10]、极谱法、

荧光分光光度法、电化学分析法[11]、分子印迹法及拉曼

光谱法等。这些分析方法的共同缺点是将待测物从

样品中分离提取并去除共存杂质干扰的前期处理过

程十分复杂，对实验室和仪器化程度要求高，分析成

本昂贵，不利于推广使用，尤其难以适应大量样本和

现场检测的要求。由于食品安全危机具有事件突发

性和任务紧迫性等特点，因此实验室常规检测方法不
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能满足实际需求。为此，设想建立一种快速、操作简

便、成本低廉的方法——薄层色谱法（Thin Layer

Chromatography，TLC）[12—14]，以满足双酚A现场快速检

测要求。

双酚A主要用于制备环氧树脂（EP，约占65%）和

聚碳酸酯（PC，约占35%），这些材料广泛用于金属涂

层的食品罐头内包装、饮料容器、餐具等的生产，尤以

金属罐容器的内涂层与PC材质的容器最为普遍[15]。

其中，日常生活中用到的桶装水水桶绝大多数为PC

材质，使用时PC会发生缓慢水解并游离出双酚A。

由此，选择桶装水水桶作为实验样品，利用薄层色

谱-红外光谱法（TLC-IR）对样品进行检测分析，建立

一种超声萃取-薄层色谱法来快速检测食品容器中

的双酚A。

1 实验

1.1 仪器与试剂

1）仪器：SB-100D超声清洗机，宁波新芝生物科

技股份有限公司；DZG-6020真空干燥箱，上海森信实

验仪器有限公司；Nicolet Is10傅里叶红外光谱仪，赛

默飞世尔科技（中国）有限公司；层析柱；小型真空泵。

2）试剂：硅胶GF254、石油醚、乙酸乙酯、乙腈、

碘，分析纯，成都科龙化工试剂厂；双酚A，色谱级，阿

法埃莎（中国）化学有限公司。

3）样品：桶装水水桶，容积为18.9 L，四川成都某

品牌。

1.2 样品处理与净化

参照文献[16]，选择甲醇作为提取溶剂。取部分

桶装水水桶外壳破碎成粉末，并称取样品5.0 g，置入

样品瓶中，加入甲醇至浸没样品粉末，于室温下超声

波萃取2 h，经过滤后得到溶液，蒸干，并添加少量丙酮

配成溶液，标记为Ⅰ号待测样品。取一定量的待测样

品，加入少量的双酚A标准品制成溶液，标记为Ⅱ号

加标样品。精确称取双酚A标准品0.025 g，用丙酮溶

解并定容至250 mL，标记为Ⅲ号标准样品。

在1. 5 cm ×30 cm 的层析柱中装入硅胶，将待测

样品滴入层析柱中，用洗脱剂石油醚/乙酸乙酯/乙腈

（体积比为7∶3∶0.5）洗脱，收集洗脱液，浓缩定容至1

mL，供薄层色谱和红外光谱测定。

1.3 薄层色谱分析

将硅胶GF254制成薄层色谱板，于105 ℃下活化

0.5 h。用毛细管吸取待测样品、加标样品和标准样品

点样于板上。用展开剂进行展开，展开完毕后置于通

风橱内风干，然后以碘蒸汽显色。观察记录斑点的比

移值（Rf值），并对其拍照。

1.4 红外光谱分析

将1.2节中分离的样品，经过TLC检测，得到与杂

质分离开来的样品双酚A，烘干备用。精确称取样品

与一定量的KBr研磨均匀，压片测定。光谱范围为

4000~500 cm-1，分辨率为4 cm-1，扫描40次，扫描信号

通过Thermo Scientific OMNIC处理分析。

2 结果与讨论

2.1 展开体系确定

展开剂体系[17]一般为二元以上的流动相体系，采

用极性-非极性组合，以便于调节展开剂极性。综合

考虑各目标物质的溶解度参数和极性，通过实验对常

用展开剂体系进行筛选，最终采用的基础展开剂体系

为石油醚/乙酸乙酯体系。实验采用体积比为1∶9~9∶1
的石油醚/乙酸乙酯体系来检测双酚A，不同体积比的

石油醚/乙酸乙酯体系对双酚A展开的Rf值见表1。

当石油醚/乙酸乙酯体系的体积比为4∶6~7∶3时，其Rf

值的大小较为合适（一般取Rf值为0.2~0.8之间）。

尽管采用石油醚/乙酸乙酯体系对待测样品有分

离的迹象，但效果不佳。为了调节Rf值至合适范围

及避免拖尾情况，并使样品能达到更好的分离效果，

表1 不同体积比的石油醚/乙酸乙酯体系对双酚A展开的Rf值

Tab.1 Rf values of bisphenol A in different volume ratios of

petroleum ether-ethyl acetate

体积比（V石油醚∶V乙酸）

1∶9
2∶8
3∶7
4∶6
5∶5

Rf值

0.763

0.862

0.875

0.716

0.598

体积比（V石油醚∶V乙酸）

6∶4
7∶3
8∶2
9∶1

Rf值

0.450

0.327

0.144

0.037
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实验在基础展开剂中添加少量的乙腈，作为调节

剂。比较展开剂的展开效果（见表2），发现三元体系

石油醚/乙酸乙酯/乙腈体系的体积比为7∶3∶0.5时展

开效果最好。

2.2 薄层色谱分析

运用TLC建立双酚A的分离方法，展开体系为

V石油醚∶V乙酸乙酯∶V乙腈=7∶3∶0.5，以碘蒸汽作为显色剂，点样量

约为5 μL，展开时间约为5 min，可将双酚A和其他杂

质组分分开，样品的TLC分离结果见图1a。其中，Ⅲ号

标准样品的斑点为双酚A，Rf值为0.233；Ⅰ号待测样品

在薄层色谱板上出现5个较为明显的斑点，标号1表示

待测样品中的双酚A斑点，Rf值为0.216；标号2，3，4，5

表示样品中的4种杂质，其Rf值分别为0.358，0.442，

0.533和0.625，且杂质的斑点与双酚A的斑点能明显分

开。重复进行4次超声萃取-TLC实验，得到相同的分

离效果。结果表明，在该条件下TLC可以有效分离样

品中各个组分，无杂质干扰双酚A的检测。

Ⅰ号待测样品中双酚A的Rf值与Ⅲ号标准样品

中的Rf值存在较小的偏差，分析原因可能是待测样品

中杂质组分对双酚A的展开产生了干扰。为此，通过

加标样品进行确认，比较图1中Ⅰ号待测样品和Ⅱ号

加标样品中标号1、6的样品斑点Rf值，结果表明，未

加标的样品斑点与加标后的样品斑点Rf值一致，因

此，可认为标号1、6的斑点均为双酚A。

2.3 红外光谱分析

样品经柱层析分离后，检测分离样品的薄层色谱

图见图1b。其中，标号9表示标准品双酚A的斑点，标

号8表示样品的斑点，样品的斑点有且仅有1个斑点，

并与标准品双酚A的斑点在同一Rf值的位置上，可认

为样品是纯净的双酚A，即经柱层析分离后可得到纯

净的双酚A。至此，实验室证明了TLC可对桶装水水

桶中的双酚A进行快速检测，此结果可作为现场快速

检测的依据。

采用红外光谱法进一步证明待测样品中含有双

酚A（图1a中标号1的斑点，图1b中标号9的斑点）。

双酚A的红外光谱谱图见图2。其中，A为标准品双

酚A，B为经过柱层析分离后得到的样品中所含双酚

A。在 3368 cm-1 处出现 O-H 伸缩振动吸收峰，在

2965 cm-1 处出现 C-H 伸缩振动吸收峰，在 1612，

1510，1446 cm-1处出现苯环伸缩振动吸收峰，表明该

化合物为双酚A。根据A、B谱图的比对结果，可以认

为B谱图所反映的化合物为双酚A，即证明样品中含

有双酚A。至此，TLC快速检测双酚A的可靠性得到

了证明。

3 结语

采用超声萃取-TLC测定食品包装材料中的双酚

A，确定最佳展开体系为石油醚/乙酸乙酯/乙腈体系

（体积比为7∶3∶0.5），可快速检测出桶装水水桶的双酚

A，并且杂质无干扰，可用于实际样品的检测，重现性

表2 不同展开剂的展开效果

Tab.2 Effect of different developing agents

展开剂体积比

V石油醚∶V乙酸乙酯=7∶3
V石油醚∶V乙酸乙酯∶V乙腈=7∶3∶0.5
V石油醚∶V乙酸乙酯∶V乙腈=7∶3∶1

展开效果

分离效果不好，拖尾

分离效果较好，无拖尾

双酚A与杂质未能分离开

图1 样品及样品中双酚A的薄层色谱图

Fig.1 Thin layer chromatogram of the sample and bisphenol A in

the parified sample

图2 样品中双酚A的红外光谱图

Fig.2 Infrared spectra of bisphenol A in the sample
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较好，可用作筛查食品容器中是否存在双酚A的应急

监测手段。
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