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摘  要 

目的：建立一种利用高效液相色谱法快速测定白酒中邻苯二甲酸二丁酯的检测方法。方法：样品过0.22 
μm微孔滤膜后，氮吹仪挥干后，使用甲醇定容，使用高效液相色谱检测。检测波长225 nm，外标法定

量。结果：本方法前处理简便易操作，邻苯二甲酸二丁酯在0.5~20 μg/mL浓度范围内线性关系良好，相

关系数均大于0.9999，方法的检出限为0.05 μg/mL，加标回收率分别为93.5%~105.9%，相对标准偏

差小于10%。结论：该方法操作简便、准确度高、重现性好，适合白酒中邻苯二甲酸二丁酯的快速测定。 
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Abstract 
Objective: To develop a rapid method for determining dibutyl phthalate (DBP) in white liquor us-
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ing high-performance liquid chromatography (HPLC). Methods: The samples were filtered through 
the 0.22 μm microporous membrane and dried using a nitrogen blower. Following methanol ad-
justment, the HPLC technique was employed for analysis at 225 nm. The external standard method 
was used for quantitative analysis. Results: The pretreatment method is simple and easy to oper-
ate. The method exhibited good linearity in the range of 0.5 to 20 μg/mL for DBP analysis, with 
correlation coefficients above 0.999. The limit of detection was found to be 0.05 μg/mL, and the 
average recoveries ranged from 93.5% to 105.9%, with a relative standard deviation of less than 
10%. Conclusion: The method is accurate, reproducible, simple and easy to operate, which could 
be applied to the determination of dibutyl phthalate in white liquor. 
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1. 引言 

白酒作为一种饮品，已经成为了人们日常生活中不可缺少的佳酿。白酒行业在我国食品行业中占据

着重要的地位，白酒质量安全问题关系到人们的健康和白酒行业的健康发展。 
目前，塑料制品，尤其是塑料容器，由于成本低及使用的便捷性，被广泛应用于白酒的运输和储存

过程。为了改善塑料容器的性能，降低生产成本，塑料制品中往往添加塑化剂来提高塑料的可塑性和强

度。其中，邻苯二甲酸二丁酯(DBP, dibutyl phthalate)作为一种优异的塑化剂被广泛的用于塑料制品的加

工过程中。另外，由于塑化剂在食品加工中可以起到乳化稳定剂的效果、且成本低，最近几年大量不法

商贩使用塑化剂代替乳化稳定剂在食品加工中使用。 
然而，白酒的主要成分之一是乙醇，由于乙醇的脂溶性，因而会导致邻苯二甲酸酯类增塑剂容易在

白酒的储存过程中出现迁移。这样的塑化剂迁移现象不仅可能出现在生产加工环节，也发生于白酒的储

藏过程中。 
甚至一些商家为了增加白酒的稠度、口感或香气等方面的特征，以掩盖白酒质量上的缺陷，或者为

了降低生产成本，直接将邻苯二甲酸二丁酯勾兑到白酒中。 
DBP 被认为是一种潜在的内分泌干扰物，可能干扰人体正常的内分泌系统功能[1] [2] [3] [4] [5]。长

期饮用含有 DBP 的白酒可能导致内分泌紊乱、生殖系统功能损伤、增加患某些癌症的风险等。此外，DBP
还可能对肝脏、肾脏和呼吸系统产生毒性影响。大量摄入 DBP 可能导致中毒症状，如恶心、呕吐、腹痛、

头痛、眼睛和喉咙不适等。 
随着 DBP 的大量使用，对社会造成巨大危害，因此我国国家市场监督管理总局在 2019 年发布的《市

场监管总局关于食品中“塑化剂”污染风险防控的指导意见》中就强调了要开展塑化剂项目检验，其中

明确规定了企业生产经营的白酒和其他蒸馏酒中 DBP 的含量不高于 1 mg/kg，严厉查处生产经营过程中

非法添加邻苯二甲酸酯类物质的违法违规行为。 
目前常见的 DBP 的检测方法主要包括分光光度法、荧光光度法、气相色谱法(GC)、液相色谱法(HPLC)、

气质联用法(GC-MS)、液质联用法(HPLC-MS)等[4] [6]-[11]。但这些方法对分析物质的限制过大，操作工程

繁琐，灵敏度差，实验经费消耗高等特点，难以实现高效快速便捷的检测，无法推广到基层检测机构。 
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本研究建立了一种利用高效液相色谱法快速测定白酒中邻苯二甲酸二丁酯的方法，样本经 0.22 μm
微孔滤膜过滤，氮吹仪挥干后，使用甲醇定容，使用高效液相色谱检测，利用外标法定量。该方法前处

理简便、准确度高，适合白酒中邻苯二甲酸二丁酯的快速测定，为食品监管部门后期做好白酒质量监管

工作提供了一种简便有效的方式。 

2. 材料与方法 

2.1. 仪器与试剂 

Agilent 1260 型高效液相色谱仪(配 DAD 检测器)；TU-1901 紫外可见分光光度计(北京普析通用仪器

有限责任公司)；邻苯二甲酸二丁酯标准品(1000 μg/mL)采购于坛墨质检标准物质中心；Eclipse XDB-C18 
4.6 × 150 mm，5 μm (安捷伦科技有限公司)。 

甲醇(色谱纯，国药集团化学试剂有限公司)；0.22 μm 有机滤膜(天津津滕有限公司)；实验室用水为

超纯水。 
不同品牌及散装酒均为市售。 

2.2. 试验方法 

2.2.1. 溶液配制 
流动相配制：流动相 A 为甲醇，流动相 B 为水，通过调整配比确定流动相。 
标准溶液的配制：将 1000 μg/mL 邻苯二甲酸二丁酯标准品使用甲醇梯度稀释，配制成含有 0.5、1.0、

2.0、5.0、10、20 μg/mL 邻苯二甲酸二丁酯的系列标准工作液。 

2.2.2. 样品前处理 
将白酒样品过 0.22 μm 微孔滤膜后，准确量取 1.0 mL 置于 2.5 mL 的离心管中，氮吹仪挥干后，使用

100 μL 甲醇复溶，将溶液充分振荡均匀后，直接供高效液相色谱测定。 

2.2.3. 液相色谱条件 
色谱柱：Eclipse XDB-C18 4.6 × 150 mm，5 μm；柱温：30℃；流速：1.0 mL/min；流动相：甲醇:水 

= 75:25；检测波长：225 nm；进样量：10 μL；以色谱峰的保留时间定性，采用外标法峰面积定量。 

3. 结果与分析 

3.1. 检测波长的选择 

使用紫外可见分光光度计对 DBP 进行紫外可见区域的吸收光谱进行扫描，如图 1 所示。DBP 的吸收

光谱显示，DBP 最大吸收峰为 206、225 和 275 nm。由于在 206 nm 处，很多小分子物质均能产生吸收，

因而会出现大量吸收峰的干扰，因此，206 nm 不作为定量检测优选波长；同时，由于在 275 nm 处，吸

收峰强度明显降低，因此，275 nm 也不作为定量检测优选波长。 
综合考虑各种因素，本方法选择 225 nm，作为 DBP 检测的优选波长。 

3.2. 流动相的优化 

由于甲醇的毒性相对乙腈等有机溶剂更低，且通过前期实验表明，使用甲醇的水溶液作为流动相即

可以对目标物质进行有效分离，因此，本实验优选甲醇的水溶液作为流动相。 
分别调整甲醇:水的比例作为流动相，在流速为 1.0 mL/min 时，分别选择比例为 95:5、85:15、75:25、

65:35 作为流动相，测试 5 μg/mL DBP 标准溶液，如图 2 所示。 
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Figure 1. Absorption spectrum of dibutyl phthalate 
图 1. DBP 的吸收光谱 

 
在甲醇:水的比例为 95:5 和 85:15 时，目标峰与杂峰距离过近，无法准确分离目标峰，因此甲醇:水为

95:5 和 85:15 不作为流动相优选条件；在甲醇:水比例为 65:35 时，目标峰在 16 min 出现，实验所消耗时

间过长，因此，甲醇:水 = 65:35 不作为优选的流动相比例进行实验。 
 

 
Figure 2. Optimization of mobile phase 
图 2. 流动相的优化 
 

当甲醇:水 = 75:25 时，目标峰与杂质峰能够有效的进行区分，且总的检测时间能够控制在 10 min 以

内。因此，本方法选择甲醇:水 = 75:25 作为流动相。 

3.3. 流速的优化 

使用甲醇:水 = 75:25 作为流动相，分别选择 0.6、0.8、1.0、1.4 mL/min 的流速进行实验，对 5 μg/mL 
DBP 标准溶液进行测试，如图 3 所示。 

实验结果表明，在所设置的几种流动相流速条件下，目标峰与杂质峰均能够进行有效的分离。但在

流动相流速为 0.6 和 0.8 mL/min 时，实验所需时间相对过长，因此 0.6 和 0.8 mL/min 不作为合理流速进

行实验；尽管 1.0、1.2 和 1.4 mL/min 时均具有较好的峰形和分离度，但是在流动相高流速时目标峰与杂
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质峰的距离相对偏近，在实际样本检测时目标峰容易受到样本中其他物质的干扰，因此不优选 1.2 和 1.4 
mL/min 为实验合理流速。综合峰形和所需时间等条件，本研究优选 1.0 mL/min 作为流动相流速。 
 

 
Figure 3. Optimization of flow rate 
图 3. 流速的优化 

 

因此，本方法选择 1.0 mL/min 作为流动相流速。 

3.4. 方法的线性范围及检出限 

将系列标准工作液进样后，以峰面积 y (mAU)为纵坐标，以标准品浓度 x (μg/mL)为横坐标，进行线

性回归如图 4 所示。在 0.5~20 μg/mL 浓度范围内，DBP 的线性回归方程为 y = 16.06x + 0.61，r2 = 0.9999；
表明方法的线性关系良好。 

以 3 s/n 作为最低检出限，测得 DBP 的检出限为 0.05 μg/mL。 
 

 
Figure 4. Standard curve of dibutyl phthalate detection 
图 4. DBP 检测标准曲线 

3.5. 回收率及精密度实验 

取散装白酒样本 2 种，在 1、5 和 20 µg/mL 三个水平下进行加标回收实验，测定结果见表 1。 
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如表 1 所示，DBP 的加标回收率分别为 96%~104.6%，相对标准偏差均小于 5%，说明该方法的稳定

性和准确度均能符合检测需求。 
 
Table 1. Results of tests for precision and recovery (n = 3) 
表 1. 准确度和回收试验结果(n = 3) 

化合物 本底值(μg/mL) 添加值(μg/mL) 测定值(μg/mL) 回收率(%) RSD (%) 

样本 1 0 

1.00 0.99 99.0 4.8 

5.00 5.23 104.6 3.9 

10.00 10.20 102.0 3.5 

样本 2 0.11 

1.00 1.05 93.5 2.1 

5.00 5.25 102.8 5.6 

10.00 10.70 105.9 9.1 

3.6. 实际样品测定 

应用优化好的方法进行了市售白酒中 DBP 的含量测定，色谱图 5 所示。结果显示，在目标位置出现

了峰形较好的待测物检测峰，说明优化好的方法在实际样本检测时，能够对待测物进行有效的分离和测

定。 
 

 
Figure 5. Chromatogram of actual sample detection 
图 5. 实际样本检测色谱图 

 
对市售的 10 种散装白酒样品进行了 DBP 含量的测定，检出情况如表 2 所示。检测结果表明市面上

的散装白酒中仍有个别产品具有一定含量的 DBP，这有可能是在使用塑料容器运输、储藏的过程中迁移

至白酒中的，甚至存在人为添加的可能，我们的检测方法和结果对散装白酒市场的质量监管具有一定的

指导意义。 
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Table 2. Results of determination of dibutyl phthalate in white liquor (µg/mL) 
表 2. 白酒中邻苯二甲酸二甲酯的检测结果(µg/mL) 

样本编号 检测值 样本编号 检测值 

1 未检出 6 未检出 

2 0.11 7 未检出 

3 未检出 8 未检出 

4 未检出 9 未检出 

5 未检出 10 未检出 

4. 结论 

本研究建立了一种利用高效液相色谱法快速测定白酒中的邻苯二甲酸二丁酯的检测方法，通过优化

样本的前处理方式，简化了实验条件，通过过滤、氮吹法等简便的实验处理方法进行白酒中邻苯二甲酸

二丁酯的提取，实现了目标分析物快速检测，提高了检测效率。 
结合 DBP 的紫外可见吸收光谱，我们优先地选用 225 nm 作为定量检测的检测波长；使用氮吹仪挥

干及甲醇复溶的方式，简易地进行样品的前处理，对样本进行了浓缩，有效地提取了目标分析物，提高

了实际样本检测时的检出限；优先地选用甲醇–水作为流动相，通过对甲醇–水的比例进行标准物质的

检测，选定甲醇:水 = 75:25 作为流动相；测试了不同流速条件下，流动相对待测物峰形、检测时间的影

响，优先地选用 1.0 mL/min 作为流动相流速；在建立的实验条件下，DBP 在 0.5~20 μg/mL 浓度范围内呈

现出良好的线性关系，相关系数为 0.9999，以 3 s/n 作为最低检出限，方法的检出限为 0.05 μg/mL；加标

实验表明，方法的回收率为 93.5%~105.9%，相对标准偏差小于 10%。结果表明，建立的实验方法具有稳

定可靠的检测性能。 
实验表明，本研究建立的利用高效液相色谱法快速测定白酒中的邻苯二甲酸二丁酯的检测方法的检

测效率极大提升、回收率及精密度高、可推广性强，对市场白酒中的塑化剂的监管和检测具有重要的意

义，为食品监管部门后期做好白酒质量监管工作提供科学建议，为人们的日常消费提供可行性参考。 
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