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实验技术与方法
微波消解@固相萃取@气相色谱@质谱联用法测定泡沫快餐盒中的双酚 .

李勇竞
!安徽省芜湖市疾病预防控制中心"安徽#芜湖#!85444$

摘#要!目的#建立一种泡沫餐盒中双酚 .的微波消解@固相萃取@气相色谱@质谱联用分析法% 方法#取 49! L

泡沫餐盒!置入 74 GJ微波消解罐中!加入 !4 GJ纯净水!进行微波消解!消解液经固相萃取小柱#$5> !744 GL!: GJ$

富集净化!氮气 74 k吹干后加入 "44 !J甲苯和 544 !J衍生化试剂 ;)A0.@A<$)#""y5!KhK$!于恒温干燥箱中
>7 k!衍生化反应 64 GIK!经 4987 !G滤膜过滤后上机% 结果#本方法的线性范围为 49647 =6947 GLh/!+! i

49""5&方法的加标回收率范围为 "4g =545g!9).为 !9:g =794g% 当取样量为 49! L时!双酚 .的最低检出限

为 57 !LhcL% 结论#该方法前处理过程简便!定性"定量准确!完全能用于泡沫餐盒的双酚 .检测%

关键词!双酚 .& 泡沫快餐盒& 气相色谱质谱联用& 固相萃取& 微波消解& 食品污染物
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##双酚 .# ]IbYSXKRJ.%;?.$%分子式为 $57%5:+!
#分子结构见图 5$%是一种重要的化工原料%是制造
环氧树脂’聚苯乙烯树脂’聚碳酸酯树脂等多种高
分子材料的主要原料%被广泛用于生产聚碳酸酯类
食品包装材料%如儿童奶瓶’饮料瓶’塑料水杯等%
还被用于罐装食品容器的衬里以防止酸性食品从
内部腐蚀金属容器, 双酚 .易从包装材料中迁移
到食品或饮料中%进而被人体吸收, 最近的研究发
现%双酚 .具有雌激素效应和慢性毒效应 (5) %对人
#特别是新生儿和婴儿$及环境有危害%是近年新认
定的 环 境 内 分 泌 干 扰 物 # XKURQZIKX UIbZNYaIKL
QSXGIQHJb%($1$之一 (!) , 目前%加拿大’美国’韩国’
丹麦等多个国家和地区发布了关于食品包装及食

品接触材料’容器及器皿中禁止使用双酚 .的法律
法规,

图 5#双酚 .分子结构
0ILNZX5#<RJXQNJHZbaZNQaNZXRW;?.

随着现代人的生活节奏加快%外出就餐越来越
普遍%白色泡沫餐盒被各种饭店和快餐店用来盛装
食物以方便人们携带, 这种泡沫快餐盒的危害已
经被很多学者所认识%但是政府部门并没有明令禁
止使用, 由于白色泡沫饭盒的主要原料是聚苯乙
烯%其在使用时存在双酚 .溶出的风险%因此建立
检测泡沫饭盒中双酚 .的溶出量的方法十分必要,

目前%国内关于包装材料中的双酚 .的检测方法已
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经有不少报道 (6 D>) %本研究用 544 k沸水模拟饭盒
在使用中的水性环境%结合微波消解技术%快速’充
分萃取饭盒中的双酚 .%并使用气相色谱@质谱联用
法#3$@<)$准确检测餐盒中微量双酚 .,

5#材料与方法
595#仪器与试剂

?($JHZNb:44 3$@<) 分析仪#配 (&源$’5! 位
固相萃取装置’BA’)5 自动氮吹仪’BA@""5! 微波
消解仪’)?(小柱#$5>%744 GL%: GJ$’+C@7<) 毛细
管色谱柱#64 Gl49!7 GG%49!7 !G$,

双酚.标准品#纯度 ""97g%德国 1ZP(SZXKbaRZWXZ
3G]%$"衍生化试剂 ;)A0.@A<$)#""y5%KhK$"甲醇’

甲苯’丙酮#色谱纯%无水硫酸钠除去微量水分$,
59!#方法
59!95#样品前处理

双酚.提取&取 49! L的泡沫饭盒于 74 GJ微波
消解罐中%加入 !4 GJ蒸馏水%盖好盖子%放入微波
消解仪中#微波消解程序&功率为 5 644 [%544 k%

依次在 495’ 497’ 49> 和 594 <?H压力下各消解
!44 b$进行提取,

固相萃取富集净化&将微波消解罐取出冷却至
室温%将提取溶液加到 )?(小柱上, 活化&依次用
甲醇’蒸馏水各 54 GJ淋洗 )?(小柱%使其处于湿润
状态, 上样&将 !4 GJ提取溶液分次加入到 )?(柱
上%抽真空%流速为 ! GJhGIK%弃去流出液, 吹干&连
续抽真空 !4 GIK%将小柱上面的水分抽干, 洗脱&用
54 GJ丙酮洗脱 )?(小柱上面的目标物%收集洗脱
液%氮气 74 k吹干,

衍生化反应&向氮吹瓶中分别加入 "44 !J的甲
苯和 544 !J衍生化试剂 ;)A0.@A<$)#""y5%KhK$%

将溶液转入 ! GJ自动进样瓶中%置于 >7 k烘箱中
进行衍生化反应 64 GIK, 反应结束后%取出进样瓶
冷却%上样,
59!9!#标准溶液配制

准确称取 6497 GL双酚 .标准品置于 54 GJ棕
色容量瓶中%用丙酮定容至刻度%制成 6947 GLhGJ

的标准储备液, 再取 54 !J标准储备液%加入""4 !J
丙酮%制成浓度为 6497 !LhGJ的工作液 &, 再各取
工作液 &7’54’!4’64’84 和 74 !J%分别以甲苯定容
到 744 !J%制成标准工作液%浓度分别为 49647’
49:54’59!!’59>6’!988 和 6947 GLh/,
59!96#仪器条件

色谱条件&进样口温度 !:4 k%升温程序为
544 k保持 5 GIK%54 khGIK 升至 !44 k保持 7 GIK%
57 khGIK 升至 !74 k保持 ! GIK, 载气#%X$流速

5 GJhGIK%不分流进样%不分流时间为 597 GIK%载气
分流比 74y5%进样量 5 !J,

质谱条件& (&离子源 # F4 XC$% (&源 温度
!64 k%传输线温度 !74 k%溶剂延迟 8 GIK%质谱扫
描范围为 :4 =744 HGN%扫描方式为全扫描#)$.’$ E
选择离子扫描#)&-$,

!#结果与讨论
!95#样品前处理的优化
!9595#双酚 .提取条件的选择

快餐盒经常接触到很多水份%因此用水来模拟
真实的环境, 同时%用 544 k沸水%可以考察最严苛
的水性环境下饭盒中双酚 .的溶出量%进而考察饭
盒的危害性, 在提取方式上%本文采用微波消解提
取方法, 其优点是样品在一个密闭的消解罐中被
沸水反复萃取%这样双酚 .的提取速度快%萃取效
果好,
!959!#固相萃取条件的选择

根据双酚 .的物理性质’极性和*相似相溶+的
原则%并参考文献对环境样品和生物样品中双酚 .

所采用的固相萃取富集方法 (" D54) %我们选择 $5>小
柱和 %/;小柱这两种固定相对水中双酚 .的萃取
效果进行比较, 从萃取结果看%两者萃取效果接
近%由于 $5>小柱价格相对便宜%所以选择 $5>小柱作
为固相萃取小柱,
!9596#衍生化条件的选择

衍生化试剂的选择&双酚 .极性较强’挥发性不
好’气相色谱行为差%为此必须用衍生化试剂进行衍
生化反应%降低其极性%提高其挥发性%增加检测灵敏
度%使其适合于气相色谱质谱检测, 目前常用 ;)A0.

作为衍生化试剂(55 D5!) %双酚 .和 ;)A0.反应后非常
适合3$@<) 分析%且反应产物在’&)A!44> 库中有标
准图谱对应, 但是%单一使用 ;)A0.衍生化时间较
长%影响检测速度%而 A<$) 具有催化衍生化反应的
作用%故本研究采用 ;)A0.@A<$)#""y5%KhK$为衍生
化反应试剂%反应时间明显缩短,

衍生化试剂用量的选择&一般来说衍生化试剂
越多反应速度越快%但衍生化试剂残留量过多会增
加毛细管色谱柱的负担%同时也会给目标物的检测
带来一定的干扰, 本研究在 >7 k’64 GIK 条件下尝
试了 64’74’>4’544’574 和 !44 !J不同的衍生剂添
加量%发现衍生化产物的响应值先是开始增速较
快%到 544 !J后增速减慢, 因此%本研究选择衍生
化试剂用量为 544 !J, 衍生化试剂用量对衍生反应
的影响见图 !,

衍生化温度和时间的选择&在衍生化试剂
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图 !#衍生化试剂用量对衍生反应的影响
0ILNZX!#ASXeRJNGXRWZXHLXKaRK UXZIeHaIRK ZXHQaIRK

544 !J%64 GIK 条件下%本研究尝试了 64’74’F4’
>7’"4 和 "7 k不同温度条件%发现在 >7 k以前衍
生化产物相应值逐渐增加%>7 k以后衍生化产物
响应值略有下降, 因此选择 >7 k作为衍生化反
应的最佳温度, 衍生化反应温度对衍生反应的影
响见图 6,

图 6#温度对衍生反应的影响
0ILNZX6#ASXUXLZXXRWaXGYXZHaNZXRK UXZIeHaIRK ZXHQaIRK

在衍生化试剂 544 !J%>7 k条件下%尝试 54’
!4’64’ 84’ 74 和 :4 GIK 不同的反应时间%发现
###

64 GIK后反应产物响应值增速减慢%因此选择
64 GIK为衍生化反应时间, 衍生化反应时间对衍生
反应的影响见图 8,

图 8#时间对衍生反应的影响
0ILNZX8#ASXZXHQaIRK aIGXRK UXZIeHaIRK ZXHQaIRK

!9!#质谱定性与定量参数的选择
在选 定 的 分 析 条 件 下% 首 先 采 用 全 扫 描

#)$.’$得到双酚 .的保留时间与特征定性’定量
离子%然后进行选择离子扫描# )&-$以提高方法的
灵敏度和准确性, 根据 )$.’扫描结果%双酚 .衍
生化产物的保留时间为 5"988 GIK%定量离子为 ,hS
67F%定性离子为 ,hS6F!’,hSF6%见图 7,
!96#线性范围及检出限

在标准系列浓度范围内双酚 .呈线性关系%线
性方程为 (i6:671D6"59:%相关系数 +! i49""5%方
法的线性关系良好, 方法检出限以仪器 6 倍信噪比
#)hN$对应的浓度结合取样量和浓缩倍数来计算%
本方法检出限为 57 !LhcL%见图 :’F,

图 7#双酚 .衍生产物质谱图
0ILNZX7#ASXbaHKUHZU GHbbbYXQaZNGRW;?.UXZIeXU YZRUNQa

图 :#双酚 .标准品总离子流图
0ILNZX:#ASXIRK GRKIaRZIKLQSZRGHaRLZHGbRW;?.
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图 F#泡沫餐盒样品加标总离子流图
0ILNZXF#ASXIRK GRKIaRZIKLQSZRGHaRLZHGbRWbaVZRWRHGWHbaWRRU ]RMXb

!98#方法的回收率’精密度
取 49! L样品分别加入低’中’高水平的双酚 .

标准品%每个浓度配制 6 个平行样品%按照 59!95 的
方法进行样品处理%测定回收率和精密度, 双酚.平
均样品加标回收率为 "4g =545g%9).为 !9:g =
794g%均满足定量要求,

表 5#回收率及精密度测定结果## i6$

AH]JX5#-XbNJabRWHeXZHLXZXQReXZIXbHKU 9).

目标物
本底值h
!L

加标水
平h!L

平均测
定值h!L

平均回
收率hg

9).hg

双酚 .
49! 49647 498>8 ": 69>
49! 49:54 49>!4 545 !9:
49! 59!!4 59!>4 "4 794

!97#泡沫餐盒样品检测结果
泡沫餐盒中双酚 .含量检测结果见表 !,

表 !#泡沫餐盒样品检测结果## i7$

AH]JX!#ASXbaHKUHZU GHbbbYXQaZNGRW;?.

UXZIeXU YZRUNQa

样品 取样量hL 双酚 .含量h#GLhcL$

长方形泡沫餐盒 49! 5957 !944 49F7 5944 5944
圆碗形泡沫餐盒 49! !944 5944 5984 49"4 59!7

6#小结
本研究采用微波消解@固相萃取@气相色谱@质

谱联用法检测泡沫餐盒中双酚 .%方法前处理简捷%
对于实际样品的分析定性’定量准确%可用于实际
工作对中泡沫餐盒中双酚 .的检测,
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关于重复使用玻璃瓶包装食品的营养标签标示问题的复函
卫计生函%!456&>: 号

中国饮料工业协会’
你协会)关于建议对重复使用玻璃瓶包装的饮料产品豁免标示食品营养标签的函* #中饮协+!456,68

号$收悉% 经研究!现回复如下’
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#3;!>474 D!455$第 F 条款.包装总表面积小于 544QG! 或最大表面面积小于 !4QG! 的食品/执行!免于标示
营养标签% 鼓励生产企业在上述食品的外包装箱或其包装箱内提供营养信息%
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