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实验技术与方法
气相色谱-质谱法测定食品接触材料润滑剂在脂类食品模拟物中迁移量
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摘$要!目的$建立气相色谱-质谱法测定食品接触材料中润滑剂+油酸酰胺#硬脂酰胺#芥酸酰胺#山嵛酰胺,在

脂类食品模拟物中迁移量的方法" 方法$采用异辛烷##+‘乙醇#改性聚苯醚 % 种试验介质替代脂类食品试验!用

三氟乙酸酐衍生后!采用气相色谱-质谱法测定" 结果$油酸酰胺#硬脂酰胺在 &0! h!& MO1[范围内线性良好!芥

酸酰胺#山嵛酰胺在 ’0& h%& MO1[范围内线性良好!方法定量限为 &0&!/ h&0’, MO1[!加标回收率为 "/0!‘ h

#"0%‘!相对标准偏差+?3H,为 ’0!‘ h/0%‘" 结论$本法简便#快速#准确!灵敏度及精密度较高!适用于食品接

触材料中润滑剂在脂类食品模拟物中迁移量的测定"
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$$食品包装安全是一个全球性的重要话题"随着
食品相关产业的迅猛发展"食品接触材料种类也益
加丰富"其中塑料类产品因种类多,使用方便等特
点而得到广泛应用+ 目前"塑料加工过程中普遍使
用油酸酰胺,芥酸酰胺作为润滑剂"硬脂酰胺及山
嵛酰胺也有类似用途"但国内外少有相关研究"也
无明确限量要求及相应的检测方法+ 由于食品接
触材料在存放食品或加热过程中"因溶解或分子热
运动可能使该类润滑剂向食品中迁移而导致一定
的食品安全隐患"因此"该类润滑剂对于人们身体
健康的不利影响应引起密切关注+

对于与脂类食品接触的食品包装材料"在进行

特定迁移量试验时按照标准 I91P!!.&!!&&# ’食
品接触材料 塑料中受限物质塑料中物质向食品及
食品模拟物特定迁移试验方法和含量测定以及食
品模拟物暴露条件选择的指南( )’*规定需采用精炼
橄榄油,向日葵油等作为食品模拟物"但由于在现
有的技术条件下采用油脂作为食品模拟物将对后
续工作带来不利影响"如干扰,检测限等不能满足
要求"在此情况下标准建议可采用替代脂类试验进
行脂类食品模拟物迁移量分析 )’* + 本文在查阅文
献的基础上"通过试验优化"筛选出合适的提取,富
集,净化及衍生方法"建立了 , 种润滑剂在脂类食品
模拟物中迁移量的检测方法+

’$材料与方法
’0’$材料
’0’0’$样品来源
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!& 种成型食品接触材料#保鲜袋,密封袋,保鲜
盒,保鲜膜,微波饭煲,手提饭盒,餐具,炊具,塑料
瓶等$"购于超市及农贸市场+
’0’0!$主要仪器与试剂

:(TI-c_!&’& _CBK气相色谱-质谱仪#日本岛
津$,氮吹仪,电子天平,旋转蒸发仪,恒温培养箱,

超纯水机,玻璃培养皿#外盖直径 ’/& MM"内盖直径
’+& MM$,具塞三角烧瓶+

油酸酰胺 #!&/’&%#$,硬脂酰胺 #’!,!’/+$,芥
酸酰胺#!&,&&#!$,山嵛酰胺#%&/’"+,$标准物质均
购自美国 I<OM=#纯度均大于 ##‘$"三氯甲烷,三氟
乙酸酐,甲醇,异辛烷,乙醇#使用前配成 #+‘乙醇
水溶液$均为色谱级"PE>=̂-P)改性聚苯醚#T__Z"
/& h.& 目"使用前用纯净水洗净晾干"再用三氯甲
烷提取 / 6 后"平铺在表面皿上"置于通风柜中用玻
璃棒搅拌挥干溶剂"再置于 ’/& f恒温箱烘干 / 6"

密封储存备用 )!* $ +
’0!$方法
’0!0’$标准溶液的制备

分别准确称取油酸酰胺,硬脂酰胺,芥酸酰
胺,山嵛酰胺标准物质"三氯甲烷为溶剂"分别配
制成 +&& MO1[的单标储备液"密封贮于 , f冰
箱"使用前用三氯甲烷-甲醇溶液 #’l#";<;$稀释
成含油酸酰胺,硬脂酰胺各 +& MO1[的混合标准
使用液 )"含芥酸酰胺,山嵛酰胺各 ’&& MO1[的混
合标准使用液 N+
’0!0!$样品清洗 )%*

表面沾有污物的样品用自来水冲洗后再用餐
具洗涤剂清洗"用自来水反复冲洗后"再用超纯水
冲 % 次"置洁净室晾干"应注意洁净的内表面不应再
直接用手触摸+
’0!0%$样品与脂类食品模拟物的接触

异辛烷,#+‘乙醇接触试验%分别采用异辛烷,
#+‘乙醇水溶液作为浸泡液+ 按照相关标准推荐的
方法在恒温箱浸泡样品 )’* "然后取出冷至室温"观
察浸泡液体积"若有损失补充至原体积并混匀 )%* +

准确移取 ’&& MC浸泡液于 ’+& MC旋蒸瓶+ 同方法
做空白试验+

T__Z接触试验%对于适宜裁剪成圆形的样
品"将样品置于洁净玻璃板上"用培养皿外盖扣
住"用裁纸刀沿外盖边缘切割"同时制备 % 份"分
别平铺放置在 % 个培养皿外盖内"以内盖表面积
计算样品表面积+ 按 , O1HM! 取 T__Z均匀覆盖
样品表面"并用内盖扣在样品上"注意不要将
T__Z洒落在内盖外部 )!* &对于不便裁剪的样品"

按标准方法计算其面积 )’"%*并置于洁净的密闭玻

璃容器中"按 , O1HM! 取 T__Z均匀覆盖 ),* + 将上
述样品移入已达测试温度的恒温箱中"按照相关
标准方法推荐条件处理 )’* + 达到规定的时间后将
容器取出置于干燥器中冷却至室温+ 将覆盖在样
品表面的 T__Z经玻璃漏斗全部转移至具塞三角
瓶中"分别用 +&,!+,!+ MC三氯甲烷提取"每次提
取时应盖上玻璃塞"手摇振荡 ! M<> 后开塞放气"
再静置 ! M<> 后开塞放气+ 将三次提取液经定量
滤纸#用前经三氯甲烷洗涤 $过滤收集于 ’+& MC
旋蒸瓶中"再用 ’& MC三氯甲烷淋洗滤纸"合并淋
洗液于旋蒸瓶中 )!",* + 同方法做空白试验+
’0!0,$浸泡液处理

将盛装浸泡液及 T__Z提取液的旋蒸瓶于旋转
蒸发仪浓缩至 ! MC左右"将其转移入具准确刻度的
玻璃离心管中"再用 . MC三氯甲烷分次洗涤旋蒸
瓶"洗液并入具准确刻度的玻璃离心管"氮吹至干"
加入三氯甲烷和三氟醋酸酐各 &0+ MC"漩涡混匀
’ M<> 后在室温下静置 %& M<>"氮吹至近干"进行衍
生化处理+ 同条件做试剂空白+
’0!0+$样品测定和结果计算

向上述样品管中加入三氯甲烷至 ’ MC准确刻
度并混匀"转入样品瓶中在与测定标准系列相同的
I<M方法下测定"与标准系列比较定量+

计算替代介质中待测物质含量并按标准计算
迁移量"取最高值作为结果数据 )’* +
’0!0/$仪器条件

色谱% 色 谱 柱%\N-+TI # %& M m&0!+ MM"
&0!+ &M$ &柱温%初始温度 ’&& f"以 !& f1M<>
的速 度 上 升 到 !.& f 后"保 持 + M<>&柱 流 量
’0&& MC1M<>&进样模式%进样量为 ’ &C&汽化室温
度 !#& f+

质谱%离子源温度 !’& f&接口温度 !/& f&
I4=> 扫描方式时溶剂延迟时间 ! M<>+ 在此条件下
采用 I4=> 扫描方式检测较高浓度标准液"以确定各
目标化合物保留时间,定量及定性离子等相关信
息"以建立 I<M方法+ 待测组分相关参数及图谱见
表 ’ 和图 ’+

表 ’$衍生后混标中各离子峰信息
P=?CE’$U=46 <@> SE=L <>5@FM=D<@> 5F@MM<̂EH KD=>H=FH

=5DEFHEF<QEH

名称
保留时间
1M<>

含量
1#MO1[$

定量
离子

定性
离子

油酸酰胺衍生物 /0#/ + ++ ,’,/#

硬脂酰胺衍生物 "0!! + +" ,%,,’

芥酸酰胺衍生物 ’&0"+ ’& ++ ,’,.%

山嵛酰胺衍生物 ’’0&, ’& +" ,%,++
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注%’0油酸酰胺衍生物&!0硬脂酰胺衍生物&

%0芥酸酰胺衍生物&,0山嵛酰胺衍生物

图 ’$, 种润滑剂的总离子流图
G<OBFE’$P@D=C<@> 5C@RH<=OF=M@55@BFL<>HK@5

CB?F<4=>D<> D6EK=MSCE

!$结果与分析
!0’$仪器条件的优化

经试验考察"柱流量为 ’0&& MC1M<>"汽化室温
度为 !#& f"色谱柱初温 ’&& f"以 !& f1M<> 的速
度上升到 !.& f"保持 + M<> 的条件下"各组分间有
较好的分离度&设定离子源温度 !’& f"接口温度
!/& f时有较高的灵敏度+
!0!$T__Z相关条件的优化

采用粒径为 /& h.& 目的 T__Z)’* + 考虑到待
测物质在三氯甲烷中有较好的溶解度"在进行热稳
定性,提取效率,T__Z饱和程度的测试后"决定选
用三氯甲烷作为提取液+ 由于 T__Z自身含有改性
剂等杂质"为避免其干扰"在使用前使用三氯甲烷
对其进行索氏提取以净化"提取后高速搅拌挥发残
留的三氯甲烷"高温干燥后待用"经过净化效率试
验得出 / 6 以上为最佳净化时间 )!* +
!0%$衍生条件的优化

文献报道采用三氟醋酸酐作为衍生剂衍生后
测定待测组份"分离度好"峰形改善"峰面积增加"
避免了采用直接测定法时因目标化合物热稳定性
较差而出现分解的现象 )+-"* + 因此本法采用三氟醋
酸酐衍生后测定+ 比较塑料及玻璃离心管"发现在
塑料离心管衍生后有少量杂峰"而玻璃离心管无此
现象"应是塑料中部分成份溶于衍生溶剂所致"因
此选择在玻璃离心管中衍生+
!0,$样品净化浓缩方法的优化

部分浸泡液呈浑浊状"选择在 !& f条件下不低
于 , &&& F1M<> 离心 + M<>"取上清液备用+ 基于
, 种组分均具有较高熔点及沸点"而乙醇,异辛烷,
三氯甲烷沸点均不高于 ’&& f的理化特性"选择旋
转蒸发仪浓缩至近干后"再加入适量三氯甲烷洗
涤,转移,氮吹的方式进行浓缩+ 测试结果准确度,

精密度及灵敏度均较好+
!0+$方法性能指标
!0+0’$方法线性范围及检测限 ).*

在 ’ MC准确刻度的具塞玻璃离心管中加入适
量体积的 ),N标准使用液"再加入三氯甲烷使总体
积约为 &0+ MC+ 向上述标准系列管中分别加入
&0+ MC三氟醋酸酐"漩涡混匀 ’ M<> 后在室温下静
置 %& M<>"氮吹至近干"加三氯甲烷至 ’ MC准确刻
度并混匀"配制成混合标准溶液"转入样品瓶中上
机测定+ 在本试验条件下"各组分标准曲线线性范
围,回归方程,相关系数及检出限#以 ’&& MC浸泡液
计算$见表 !+

表 !$方法参数
P=?CE!$_EF5@FM=>4ES=F=MEDEFK@5D6EMED6@H

组分
线性范围
1#MO1[$ 线性方程

相关系
数 (

检测限
1#MO1[$

油酸酰胺 &0! h!& -a’&#’"Is% ,/# &0### &0&%’

硬脂酰胺 &0! h!& -a’+./,Is/ #.% &0### &0&!/

芥酸酰胺 ’ h%& -a’%+&+Is+ /"! &0### &0’,

山嵛酰胺 ’ h%& -a’,/%#Is/ /!" &0### &0&.,

!0+0!$方法精密度及添加回收率试验 ).*

在 !& 种样品的 % 种替代介质中分别加入 , 种
润滑剂的标准液"其 % 个浓度水平如表 % 所示"进行
/ 次平行测定"计算测定结果的变异系数"表示精密
度&再计算加标回收率"表示其准确度+ 结果表明
该法具有较高的准确度及较好的精密度"符合实验
室质量控制规范相关标准的要求 ).* +

表 %$方法精密度及回收率试验结果#* a/$
P=?CE%$*EKBCDK@5MED6@H SFE4<K<@> =>H FE4@QEF<EK

组分
添加水平
1#MO1[$

异辛烷 #+‘乙醇 T__Z

回收率
1‘

?3H
1‘

回收率
1‘

?3H
1‘

回收率
1‘

?3H
1‘

油酸酰胺

硬脂酰胺

芥酸酰胺

山嵛酰胺

&0% .,0% ,0# .’0# %0/ "/0! +0,
+0& #!0, ’0# #+0" !0+ ..0! ,0!
’.0& #!0% %0/ #,0" !0, #&0. %0’
&0% .!0/ %0! .+0’ !0. ./0, /0!
+0& #,0/ !0. #%0’ ’0, ..0, ,0!
’.0& .#0% ’0" #/0! ’0% #!0. !0"
’0& ..0! %0" #!0/ !0, #’0’ %0/
’&0& #,0! %0. #/0+ ’0# ..0" !0+
!+0& #’0, !0’ #"0% ’0. #!0’ !0"
’0& #%0+ ,0’ ./0# !0! #&0! /0%
’&0& #!0. !0. #&0, !0, #%0! %0"
!+0& #%0/ ’0" #+0% ’0! #%0’ %0,

!0/$实际样品的测定
分别进行了 !& 种样品在 % 种替代介质中润滑

剂含量的检测试验"在 #+‘乙醇及异辛烷中检出了
部分样品含芥酸酰胺"且集中在保鲜盒及密封袋类
样品"最高值达 &0&./ MO1["在 T__Z中未检出+
按标准以最高值计算润滑剂在脂类食品模拟物中
的迁移量+ 经查询"绝大多数厂家在生产过程中均
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使用芥酸酰胺作为润滑剂"且芥酸酰胺在乙醇介质
中有相对较好的溶解性+

%$小结
本法基于气相色谱-质谱法可有效测定芥酸酰

胺类化合物与三氟醋酸酐的衍生产物"通过脂类替
代试验达到测定食品接触材料中润滑剂在脂类食
品模拟物中迁移量的目的+ 本方法操作简便"有较
好的线性,准确度和重现性+
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实验技术与方法
高效液相色谱-串联质谱法测定保健食品中的维生素 ),\,U

张鹏!朱姜!周元元!邹勇平!卢伟!张林
!扬州市产品质量监督检验所"江苏 扬州$!!+&&&#

摘$要!目的$建立高效液相色谱-串联质谱法同时测定保健食品中维生素 )#\#U的分析方法" 方法$样品中

的维生素在氮气保护下进行皂化反应!经正己烷提取!旋蒸至近干后用流动相定容至一定体积!采用高效液相色

谱-串联质谱法选择反应监测+I*T,正离子模式进行测定" 结果$维生素 )#维生素 \! #维生素 \% #!-维生素 U##-

维生素 U#"-维生素 U和 $-维生素 U的线性范围分别为 ’& h’ &&&#! h’&&#’ h’&&#!+ h! &&&#+ h+&&#+ h+&&#+ h

+&& &O1[!且浓度范围内线性关系良好" 方法的相对标准偏差范围为 ’0%‘ h+0+‘+* a/,!保健食品中维生素 )#

\#U的平均回收率范围为 #&0,‘ h’&+0&‘!" 种维生素检出限分别为’维生素 )!0& &O1LO#维生素 \! !0& &O1LO#

维生素\% &0! &O1LO#!-维生素 U&0! &O1LO##-维生素 U&0+ &O1LO#"-维生素 U&0+ &O1LO#$-维生素 U’0& &O1LO"

结论$本法可同时对保健食品中维生素 )#\#U进行定性和定量分析!方法的精密度#回收率和检出限能满足实际

检测要求!可用于保健食品中维生素 )#\#U含量的日常监测"
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