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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常用润滑剂在食物中迁移量的方法。 方法 　 采用纯

水、３％乙酸水溶液、１０％乙醇水溶液 ３ 种食物模拟物浸泡食品接触材料，经净化、浓缩，加入三氟乙酸酐衍生，ＤＢ⁃５
ｍｓ 毛细管色谱柱分离（３０ ｍ ×０ ２５ ｍｍ，０ ２５ μｍ），用气相色谱⁃质谱法测定 ４ 种润滑剂含量。 结果　 油酸酰胺、硬脂

酰胺在 ０ ２ ～２０ ｍｇ ／ Ｌ，芥酸酰胺、山嵛酰胺在 １ ０ ～３０ ｍｇ ／ Ｌ 范围内线性良好，方法定量限为 ０ ０２８ ～ ０ １７ ｍｇ ／ Ｌ，加标

回收率为 ８９ ２％ ～９７ ６％ ，ＲＳＤ 为 １ １％ ～５ ４％ 。 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

触材料中润滑剂在相应食品中迁移量的测定。
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　 　 目前，油酸酰胺、芥酸酰胺在塑料加工过程中

作为润滑剂被广泛使用，硬脂酰胺及山嵛酰胺也

有类似用途。 此类化学物质具有一定毒性，现阶

段允许在塑料生产中使用，但无明确限量要求及

相应的检测方法，国内外亦少有相关文献报道。
由于食品接触材料在存放食品或加热过程中，因
溶解或分子热运动而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。 本研究在查阅文献的基础上，使用纯水、３％
乙酸水溶液、１０％ 乙醇水溶液作为对应的食物摸

拟物浸泡样品，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 ４ 种润滑剂在

食物中迁移量的检测方法。

１　 材料与方法

１ １　 材料

１ １ １　 主要仪器与试剂

ＧＣＭＳ⁃ＱＰ２０１０ Ｐｌｕｓ 气相色谱⁃质谱联用仪（日
本岛津）、ＤＫ⁃８ＡＢ 控温水浴锅、ＴＴＬ⁃１００ 氮吹仪、电
子天平、离心机、纯水机。

油酸酰胺、硬脂酰胺、芥酸酰胺、山嵛酰胺均购

自美国 Ｓｉｇｍａ，其纯度均 ＞ ９９％ ；三氯甲烷、三氟乙

酸酐、乙酸、甲醇、乙醇均为色谱纯；１３ 种成型食品

容器（保鲜袋、密封袋、保鲜盒、微波饭煲、手提饭

盒、餐具）购自超市及农贸市场。
１ １ ２　 试剂配制

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，用三氯甲烷为溶剂，分别配制成

５００ ｍｇ ／ Ｌ 的单标储备液，密封贮于 ４ ℃冰箱，使用前

用三氯甲烷⁃甲醇溶液（１∶ ９，Ｖ ／ Ｖ）稀释成含油酸酰胺、
硬脂酰胺各 ５０ ｍｇ ／ Ｌ 的混合标准使用液 Ａ，含芥酸酰

胺、山嵛酰胺各 １００ ｍｇ ／ Ｌ 的混合标准使用液 Ｂ。
１ ２　 方法

１ ２ １　 标准曲线的绘制

在 ５ 支 １ ｍｌ 准确刻度的具塞玻璃离心管中加

入适量体积的标准使用液，使其各含有油酸酰胺、
硬脂酰胺 ０ ２０、０ ５０、２ ００、１０ ００、２０ ００ μｇ，含芥酸

酰胺、山嵛酰胺 １ ００、５ ００、１０ ００、２０ ００、３０ ００ μｇ，
再加入三氯甲烷使总体积约 ０ ５ ｍｌ。 向上述标准系

列管中分别加入 ０ ５ ｍｌ 三氟醋酸酐，漩涡混匀

１ ｍｉｎ 后在室温下静置 ３０ ｍｉｎ，氮吹至近干，取下加

三氯甲烷至１ ｍｌ准确刻度并混匀，配制成各含有油

酸酰胺、硬脂酰胺浓度为 ０ ２０、０ ５０、２ ００、１０ ００、
２０ ００ ｍｇ ／ Ｌ 及芥酸酰胺、山嵛酰胺浓度为 １ ００、
５ ００、１０ ００、２０ ００、３０ ００ ｍｇ ／ Ｌ 的混合标准系列，
转入样品瓶中上机测定。 用 Ｓｃａｎ 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，见图 １ 和表 １。 在此基

础上建立选择离子扫描模式（ＳＩＭ）方法。 采用 ＳＩＭ
方法测定标准系列并绘制标准曲线。

注：１ 为油酸酰胺衍生物；２ 为硬脂酰胺衍生物；
３ 为芥酸酰胺衍生物；４ 为山嵛酰胺衍生物

图 １　 某加标样品中 ４ 种润滑剂的总离子流图

Ｆｉｇｕｒｅ １　 Ｔｏｔａｌ ｉｏｎ ｆｌｏｗ ｄｉａｇｒａｍ ｏｆ ｆｏｕｒ ｋｉｎｄｓ ｏｆ ｌｕｂｒｉｃａｎｔ
ｉｎ ｔｈｅ ｓａｍｐｌｅ

表 １　 衍生后混标中各离子峰信息

Ｔａｂｌｅ １　 Ｅａｃｈ ｉｏｎ ｐｅａｋ ｉｎｆｏｒｍａｔｉｏｎ ｆｒｏｍ ｍｉｘｅｄ ｓｔａｎｄａｒｄ
ａｆｔｅｒ Ｄｅｒｉｖｅｄ

名称
保留时间

／ ｍｉｎ
含量

／ （ｍｇ ／ Ｌ）
定量
离子

定性
离子

油酸酰胺衍生物 ６ ９４ ５ ５５ ４１、６９
硬脂酰胺衍生物 ７ １６ ５ ５７ ４３、４１
芥酸酰胺衍生物 １０ ７４ １０ ５５ ４１、８３
山嵛酰胺衍生物 １１ ０１ １０ ５７ ４３、５５
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１ ２ ２　 样品处理

清洗表面不洁样品，用自来水冲洗后用餐具洗

涤剂清洗，用自来水反复冲洗后，再用超纯水冲

３ 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［１］。
分别采用纯水、３％ 乙酸水溶液、１０％ 乙醇水溶

液作浸泡液，按照 ＳＮ ／ Ｔ ２２８０—２００９《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》 ［２］ 中推荐方法浸泡样品，并选

定 １００ ℃下浸泡 ４ ｈ 作为浸泡条件。
精确量取混匀的 ５０ ００ ｍｌ 水、酸、醇浸泡液分

置于洁净的 ５０ ｍｌ 玻璃蒸发皿中，在沸水浴上蒸干，
取下放冷后，用 ５ ｍｌ 三氯甲烷分次洗涤蒸发皿，洗
液并入具准确刻度的 ５ ｍｌ 玻璃离心管，氮吹至

０ ５ ｍｌ。 按 １ ２ ２ 步操作进行衍生化处理。 同条件

做试剂空白。
１ ２ ３　 仪器条件

色谱柱：ＤＢ⁃５ ｍｓ 色谱柱（３０ ｍ ×０ ２５ ｍｍ，０ ２５
μｍ），柱温：初始温度 １００ ℃，以 ２０ ℃ ／ ｍｉｎ 的速度

上升到 ２８０ ℃后，保持 ５ ｍｉｎ；柱流量：１ ００ ｍｌ ／ ｍｉｎ；
进样模式：进样量为 １ μｌ；汽化室温度 ２９０ ℃；离子

源温度 ２１０ ℃；接口温度 ２６０ ℃；Ｓｃａｎ 扫描方式时

溶剂延迟时间 ２ ｍｉｎ。
１ ２ ４　 样品测定

向上述样品管中加入三氯甲烷至 １ ｍｌ 准确刻

度，转入样品瓶中在与测定标准系列相同的 ＳＩＭ 方

法下测定，与标准系列比较定量。
１ ２ ５　 结果计算

根据实际样品的不同形状、规格等条件，根据

ＳＮ ／ Ｔ ２２８０—２００９ 选择面积计算方式，计算所测物

质的迁移量。

２　 结果与分析

２ １　 仪器条件的优化

经试验考察，柱流量为 １ ００ ｍｌ ／ ｍｉｎ，汽化室温

度为 ２９０ ℃，色谱柱初温 １００ ℃，以 ２０ ℃ ／ ｍｉｎ 的速

度上升到 ２８０ ℃，保持 ５ ｍｉｎ 的条件下，各组分间有

较好的分离度［３］；设定离子源温度 ２１０ ℃，接口温

度 ２６０ ℃时有较高的灵敏度。
２ ２　 测定方法的优化

试验考察了直接测定法［４］ 与衍生后测定法，采
用直接测定法时各主峰前均出现一个杂峰。 在主

峰前出现的杂质峰应是 ４ 种目标化合物热稳定性较

差，在选用的分析温度下存在部分分解现象。 衍生

后测定法采用三氟醋酸酐作为衍生剂［５ － ６］，衍生后

进样测定。 发现各组分衍生物出峰时间提前，峰形

改善，峰面积增加，无其他干扰杂峰。
２ ３　 衍生条件的优化

文献报导［７］ 可选择三氟醋酸酐、乙酸吡啶、
ＢＳＴＦＡ 硅烷化试剂作为衍生剂，试验发现乙酸吡啶

衍生时存在异构峰，ＢＳＴＦＡ 硅烷化试剂衍生效果较

差，酰胺基很难转化，因此选择三氟醋酸酐作为衍

生试剂；经试验选定加入 ０ ５０ ｍｌ 三氟醋酸酐衍生

试剂作为衍生剂量要求；因三氟醋酸酐沸点较低，
选择在室温下进行衍生反应操作；选择混匀后立即

氮吹及静置 １０、２０、３０、４０、５０、６０ ｍｉｎ 后氮吹等几种

方式，发现混匀后立即氮吹的样品各组分峰面积重

现性较差，而静置 １０ ～ ６０ ｍｉｎ 后再氮吹的样品各组

分峰面积有较好的重现性，且彼此之间的峰面积亦

无差别，本研究选择混匀后静置衍生 ３０ ｍｉｎ。
２ ４　 样品净化浓缩方法的优化

部分浸泡液呈浑浊状，选择在 ２０ ℃条件下不低

于 ４ ０００ ｒ ／ ｍｉｎ 离心 ５ ｍｉｎ，取上清液备用。 ４ 种组

分均具较高熔点及沸点，而 ３ 种浸泡液沸点均不高

于 １００ ℃的理化特性，选择沸水浴蒸干后，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。
２ ５　 方法性能指标

２ ５ １　 方法线性范围及检测限

试验参照 ＧＢ ／ Ｔ ２７４０４—２００８《实验室质量控制

规范 食品理化检测》 ［７］，各组分标准曲线线性范围、
回归方程、相关系数及检出限（以 ５０ ｍｌ 浸泡液计

算）见表 ２。

表 ２　 方法参数

Ｔａｂｌｅ ２　 Ｐｅｒｆｏｒｍａｎｃｅ ｐａｒａｍｅｔｅｒｓ ｏｆ ｔｈｅ ｍｅｔｈｏｄ

名称
线性范围
／ （ｍｇ ／ Ｌ） 线性方程 ｒ 检测限

／ （ｍｇ ／ Ｌ）
油酸酰胺 ０ ２ ～ ２０ ｙ ＝ １０９６４ｘ － ５４２１ ０ ９９９ ０ ０２８
硬脂酰胺 ０ ２ ～ ２０ ｙ ＝ １５９００ｘ － ６５２６ ０ ９９９ ０ ０３２
芥酸酰胺 １ ０ ～ ３０ ｙ ＝ １３４７３ｘ － ６２４８ ０ ９９９ ０ １７
山嵛酰胺 １ ０ ～ ３０ ｙ ＝ １４５２８ｘ － ７４３５ ０ ９９９ ０ １２

２ ５ ２　 方法精密度及添加回收率试验

在 １３ 种样品的 ３ 种浸泡液中分别加入 ４ 种润滑

剂的标准液，加标浓度见表 ３，每个浓度进行 ７ 次平行

测定，计算测定结果的变异系数，表示其精密度；再计

算加标回收率，表示其准确度［７］。 具体数据见表 ３。
２ ６　 实际样品的测定

分别进行了 １３ 种样品的 ３ 种食物模拟物中润

滑剂迁移量的检测试验，在醇浸泡液中检出了部分

样品含芥酸酰胺，且集中在保鲜盒及密封袋类样

品，最高迁移量达 ０ ０８６ ｍｇ ／ Ｌ，其余两种模拟物中

未检出。 经查询，绝大多数厂家在生产过程中均使
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　 　 　 　 表 ３　 方法精密度及回收率试验结果（％ ）
Ｔａｂｌｅ ３　 Ｒｅｓｕｌｔｓ ｏｆ ｍｅｔｈｏｄ ｐｒｅｃｉｓｉｏｎｓ ａｎｄ ｒｅｃｏｖｅｒｉｅｓ

组分 模拟物
０ ５ ｍｇ ／ Ｌ∗ ５ ０ ｍｇ ／ Ｌ∗ １５ ０ ｍｇ ／ Ｌ∗ １ ０ ｍｇ ／ Ｌ∗ １０ ０ ｍｇ ／ Ｌ∗ ２０ ０ ｍｇ ／ Ｌ∗

回收率 ＲＳＤ 回收率 ＲＳＤ 回收率 ＲＳＤ 回收率 ＲＳＤ 回收率 ＲＳＤ 回收率 ＲＳＤ

油酸酰胺

硬脂酰胺

芥酸酰胺

山嵛酰胺

水 ８３ ６ ５ ３ ８２ ９ ２ １ ８８ ４ ５ １
３％乙酸 ８９ ２ ４ ７ ８５ ２ ３ ８ ９１ ３ ２ ９
１０％乙醇 ８３ ６ ３ ４ ８２ ９ ４ ３ ８８ ４ ５ １
水 ８７ ４ ２ １ ９４ ６ ３ ４ ８９ ３ １ １
３％乙酸 ８９ ５ １ ３ ９１ ６ ４ ３ ９０ ３ ２ ４
１０％乙醇 ９０ ６ ２ ４ ８８ １ ０ ８ ９２ ４ １ ３
水 ８７ ２ ３ ６ ９３ ５ ２ ３ ９０ ４ １ ９
３％乙酸 ９１ ４ ４ １ ８７ ６ ３ ９ ９２ ８ ４ ２
１０％乙醇 ９２ ４ ２ ６ ８８ １ １ ７ ９５ ２ ２ ９
水 ８４ ２ ３ ３ ８９ ３ ２ ８ ９１ ８ １ ９
３％乙酸 ８７ ５ ２ ４ ９０ ４ ５ ３ ９３ ５ ０ ９
１０％乙醇 ９１ ７ ７ ３ ９２ ０ ４ ２ ９１ ３ ３ １

注：—为不检测该项目；∗为添加物浓度

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。

３　 小结

本研究基于气相色谱⁃质谱联用法测定芥酸酰

胺类润滑剂与三氟醋酸酐的衍生产物，从而达到测

定食品接触材料中润滑剂迁移量的目的。 通过研

究找到了水、酸、醇浸泡液的净化浓缩方法，优化了

衍生方法，并优化了测定的仪器条件。 本方法操作

简便，有较好的线性、准确度和重现性。
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