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摘要: 建立了同时检测食品中 23 种邻苯二甲酸酯类化合物的固相萃取-气相色谱-质谱( GC-MS ) 分析方法。样品

经正己烷或乙腈提取、玻璃 ProElut PSA 固相萃取柱净化，GC-MS 选择离子监测模式( SIM ) 测定。考察了不同种

类食品的提取、净化方法。23 种邻苯二甲酸酯的线性范围除邻苯二甲酸二异壬酯( DINP ) 和邻苯二甲酸二异癸酯

( DIDP) 为 0. 5 ～ 5 mg /L 外，其余均为 0. 05 ～ 5 mg /L，相关系数( r ) 除 DIDP 外均大于 0. 99。方法的检出限( 信噪

比为 3) 为 0. 005 ～ 0. 05 mg /kg，定量限( 信噪比为 10) 为 0. 02 ～ 0. 2 mg /kg。在 10 种食品基质中 3 个加标水平的

平均回收率为 77% ～112%，相对标准偏差( RSD，n = 6 ) 为 4. 1% ～ 12. 5%。该方法稳定、可靠，操作简单，适用于食

品中邻苯二甲酸酯类化合物的检测与确证。
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Determination of 23 phthalate esters in food by
solid-phase extraction coupled with gas
chromatography-mass spectrometry
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Abstract: A method for the simultaneous determination of 23 phthalate esters in food samples
by solid-phase extraction coupled w ith gas chromatography-mass spectrometry ( SPE-GC-MS )

w as developed and evaluated． The samples w ere extracted w ith hexane or acetonitrile，and
cleaned up w ith a glass ProElut PSA SPE column． The identification and quantification w ere
performed by GC-MS in selected ion monitoring ( SIM) mode． The extraction processes of dif-
ferent foods w ere investigated． The calibration curves of phthalate esters show ed good linearity
in the range of 0. 05 － 5 mg /L ( 0. 5 － 5 mg /L for diisononyl phthalate ( DINP ) ，diisodecyl-
phthalate ( DIDP ) ) w ith the correlation coefficients ( r ) betw een 0. 984 8 and 0. 999 6． The lim-
its o f detection of phthalate esters in food samples ranged from 0. 005 to 0. 05 mg /kg ( S /N = 3)

and the limits o f quantification ranged from 0. 02 to 0. 2 mg /kg ( S /N = 10) ． The average recov-
eries o f 23 analytes spiked in 10 kinds of food matrices ranged from 77% to 112% w ith the rela-
tive standard deviations ( RSDs，n = 6) of 4. 1% －12. 5%． The method is suitable for the deter-
mination of 23 phthalate esters simultaneously in foodstuffs w ith easy operation，high accuracy
and precision．
Key words: so lid-phase extraction ( SPE ) ; gas chromatography-mass spectrometry ( GC-MS ) ;

phthalate esters ( PAEs ) ; plasticizer; foods
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邻苯二甲酸酯( PAEs ) ，又称酞酸酯，是一类能

起到软化作用的化学品，它被普遍应用于玩具、食品

包装、乙烯地板、壁纸、清洁剂、指甲油、喷雾剂、洗发

水和沐浴液等数百种产品中［1］。近年来的研究表

明［2］，PAEs 具有雌激素的特征及抗雄激素生物效

应，可通过饮水、进食、皮肤接触和呼吸等途径进入

人体，会干扰人体正常的内分泌功能，引起内分泌系

统紊乱，在体内长期积累会导致畸形、癌变和突变。
这类化合物已成为全球性的主要环境有机污染物。
目前美国、欧盟已针对邻苯二甲酸酯类化合物制定

相关法规及限量标准，以减少邻苯二甲酸酯类化合

物对人体造成进一步的危害。2011 年 5 月台湾地

区发生“起云剂”事件后，我国卫生部紧急发布公

告，将塑化剂邻苯二甲酸酯类物质列入食品中可能

违法添加的非食用物质和易滥用食品添加剂名单，

这意味着塑化剂将作为卫生监管部门今后的监督管

理重点之一。
目 前 有 关 PAEs 测 定 方 法 主 要 有 气 相 色 谱

法［3 － 5］、高 效 液 相 色 谱 法［6 － 8］、气 相 色 谱-质 谱 法

( GC-MS) ［9 － 14］、气相色谱-串联质谱法［15］、液相色

谱-质谱法［16，17］、液相色谱-串联质谱法［18，19］ 等，分

析的基质主要集中在环境基体［17，20］、塑料材料及制

品 中［13，14］，食 品 中 肉 制 品［7，10］、乳 品［8，11，19］、白

酒［12］、蔬菜［16］等有少量报道，但研究的基体比较单

一，而涉及多种食品基质的少数研究［9，18］最多也只

考察了 15 种 PAEs。本文以包含目前国际上关注度

较高的邻苯二甲酸二( 2-乙基) 己酯、邻苯二甲酸二

丁酯、邻苯二甲酸丁基苄基酯、邻苯二甲酸二异壬

酯、邻苯二甲酸二异癸酯、邻苯二甲酸二正辛酯、邻
苯二甲酸二烯丙酯的 23 种 PAEs 为目标物，建立了

食品中 PAEs 的 GC-MS 分离和检测方法，方法稳

定、可靠，可满足食品中邻苯二甲酸酯类化合物的检

测与确证的需要。

1 实验部分

1． 1 仪器、试剂与材料

Varian320 气相色谱-质谱联用仪( 美国 Varian
公司) ，配电子轰击离子源( EI) ; 离心机( 上海安亭

科学仪器厂) ; 氮吹仪、振荡器、超声提取器等。
23 种邻苯二甲酸酯标准品( 纯度均在 95% 以

上) : 邻苯二甲酸二甲酯( DMP ) 、邻苯二甲酸二乙酯

( DEP ) 、邻苯二甲酸二异丙酯( DIPrP ) 、邻苯二甲酸

二烯丙酯( DAP ) 、邻苯二甲酸二丙酯( DPrP ) 、邻苯

二甲 酸 二 异 丁 酯 ( DIBP ) 、邻 苯 二 甲 酸 二 丁 酯

( DBP ) 、邻苯二甲酸二( 2-甲氧基) 乙酯( DMEP ) 、

邻苯二甲酸二异戊酯( DIPP ) 、邻苯二甲酸二( 4-甲
基-2-戊基) 酯( BMPP ) 、邻苯二甲酸二( 2-乙氧基)

乙酯( DEEP ) 、邻苯二甲酸二戊酯( DPP ) 、邻苯二甲

酸二己酯( DHXP ) 、邻苯二甲酸丁基苄基酯( BBP ) 、
邻苯二甲酸二( 2-丁氧基) 乙酯( DBEP ) 、邻苯二甲

酸二环己酯( DCHP ) 、邻苯二甲酸二( 2-乙基) 己酯

( DEHP ) 、邻苯二甲酸二庚酯( DHP ) 、邻苯二甲酸

二苯酯 ( 二 苯 酯、DPhP ) 、邻 苯 二 甲 酸 二 正 辛 酯

( DNOP ) 、邻苯二甲酸二异壬酯( DINP ) 、邻苯二甲

酸二异癸酯( DIDP ) 、邻苯二甲酸二壬酯( DNP ) ，均

购自 Dr． Ehrensterfer 公司; ProElut PSA 玻璃固相

萃取柱( 1 g，6 mL，迪马公司) 。
实验用水均为全玻璃重蒸馏水，试剂均为重蒸

馏分析纯或色谱纯，储存于玻璃瓶中。所用玻璃器

皿洗净后，用去离子水淋洗 3 次，于丙酮中浸泡 1 h，

在 200 ℃下烘干 2 h，冷却至室温备用。
番石榴汁、固体乳酸菌饮料、调味精粉、葡萄果

冻、柠檬香精、水果酥、柚子酱、鸡蛋面、食用橄榄油、
木瓜牛奶等供试样品均为厦门口岸送检样品。
1． 2 标准工作液的配制

分别称取适量 PAEs 标准品 100 mg ( 精确至

0. 1 mg ) ，用正己烷溶解并定容于 100 mL 容量瓶

中，配制成 1 000 mg /L 的标准储备液，于 4 ℃冰箱

中避光保存。使用前根据需要将标准储备液用正己

烷稀释至所需浓度，配制系列标准溶液。
1． 3 样品提取方法

1． 3． 1 液体试样

不易乳化液体试样: 称取混合均匀的液体试样

5. 0 g ( 精确到 0. 01 g ) ( 含有二氧化碳气体的先除

去二氧化碳) 于 25 mL 具塞磨口玻璃试管中，加入

氯化钠至水相饱和，加入 5. 0 mL 正己烷，涡旋 1
min，4 000 r /min 离心 2 min，取上清液于另一洁净

玻璃管中，氮吹浓缩至近干，加入 2. 0 mL 正己烷，

混匀待净化。
易乳化液体试样: 称取混合均匀的液体试样

5. 0 g ( 精确到 0. 01 g ) ( 含有二氧化碳气体的先除

去二氧化碳) 于 25 mL 具塞磨口玻璃试管中，加 10
mL 乙腈，涡旋 1 min，4 000 r /min 离心 2 min，取上

清液到一洁净的 25 mL 玻璃离心管中，加入氯化钠

至水相饱和，涡旋 1 min，静置或离心分层，取乙腈

层到另一洁净玻璃管中，氮吹浓缩至近干，加入 2. 0
mL 正己烷，混匀待净化。
1． 3． 2 不含油脂的固体或半固体试样

称取混合均匀固体或半固体试样 5. 0 g ( 精确

到 0. 01 g ) 于 50 mL 具塞磨口玻璃试管中，加水 10
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mL( 视试样水分含量，可适当调整加水量) ，加入氯

化钠至水相饱和，加入 10. 0 mL 乙腈，涡旋 1 min，

超声提取 20 min，4 000 r /min 离心 2 min，收集上

清液。重复提取一次，合并上清液。将提取液氮吹

至近干，加入 2. 0 mL 正己烷，混匀待净化。
1． 3． 3 含油脂的试样

准确称取混合均匀试样 1. 0 g ( 精确到 0. 01 g )

于 25 mL 具塞磨口玻璃试管中，加入 2 mL 正己烷

和 10 mL 乙腈，涡旋混合 2 min，4 000 r /min 离心 2
min，分层，取出乙腈层。以 10 mL 乙腈重复提取样

品一次，合并两次提取液，氮吹至近干，加入 2. 0 mL
正己烷，混匀待净化。
1． 4 净化

玻璃 PSA 固相萃取柱依次用 5 mL 丙酮、5 mL
正己 烷 活 化 后，加 入 待 净 化 液，流 速 控 制 在 1
mL /min 内，收集流出液; 再依次加入 5 mL 正己烷、
5 mL 4% 丙酮-正己烷溶液，收集流出液，合并两次

收集的流出液，于 40 ℃氮吹至近干，用正己烷定容

至 1 mL，供 GC-MS 分析。
1． 5 GC-MS 条件

1． 5． 1 GC 条件

载气: 氦气( 纯度 99． 99%) ，TG-5MS 石英毛细

管柱( 60 m × 0． 25 mm × 0． 25 μm ) ; 进样口温度:

280 ℃ ; 进 样 量: 1． 0 μL，不 分 流 进 样; 流 量: 1． 5
mL /min，恒流; 升温程序: 初始温度为 60 ℃，保持 1
min，以 20 ℃ /min 升温至 220 ℃，保持 1 min，以 5
℃ /min 升温至 300 ℃，保持 30 min。
1． 5． 2 MS 条件

EI 源，电子加速电压 70 eV; 离子源温度 230
℃ ; 传输线温度 280 ℃ ; 溶剂延迟 10 min，选择离子

监测模式( SIM) ，23 种邻苯二甲酸酯类化合物的保

留时间、特征离子见表 1。

2 结果与讨论

2． 1 提取溶剂的选择

邻苯二甲酸酯难溶于水，但溶于大多有机溶剂。
本研究比较了实验室较为常用的甲醇、乙腈、丙酮和

正己烷作为提取剂的提取效果，结果表明，丙酮提取

效果较差; 甲醇提取效果好，但其与水互溶，难以浓

缩; 正己烷与乙腈的提取效果不存在显著差异，均可

满足分析要求，但正己烷不溶于水，与水易分层，而

乙腈具有较好的除脂及沉降蛋白的作用，因此选择

正己烷或乙腈作为提取溶剂，处理样品时根据不同

的样品基体进行选择。
实验表明，提取含油脂试样时，仅用乙腈提取，

表 1 23 种邻苯二甲酸酯类化合物的保留时间和特征离子
Table 1 Retention times and characteristic

ions of 23 phthalate esters
No ． PAE Retention time /min Characteristic ion ( m /z )

1 DMP 11． 07 163* ，77，135，194
2 DEP 13． 78 149* ，121，177，222
3 DIPrP 15． 12 149* ，167，209，105
4 DAP 17． 37 149* ，76，132，189
5 DPrP 17． 99 149* ，76，191，209
6 DIBP 20． 30 149* ，167，205，223
7 DBP 22． 74 149* ，121，205，223
8 DMEP 23． 75 59* ，104，149，207
9 DIPP 25． 73 85* ，69，149，167
10 BMPP 25． 81 149* ，85，104，167
11 DEEP 26． 91 72* ，149，104，176
12 DPP 27． 94 149* ，104，219，237
13 DHXP 32． 30 149* ，76，104，251
14 BBP 32． 56 149* ，91，104，206
15 DBEP 34． 80 149* ，85，101，193
16 DCHP 35． 91 149* ，104，167，249
17 DEHP 36． 10 167* ，104，149，279
18 DHP 36． 16 265* ，104，247，149
19 DPhP 36． 57 225* ，77，104，153
20 DNOP 40． 86 279* ，149，167，261
21 DINP 43． 56 293* ，127，149，167
22 DIDP 45． 73 307* ，141，149，167
23 DNP 45． 95 293* ，149，167，85

* quantitative ion． DMP : dimethyl phthalate ; DEP : dieth-
yl phthalate ; DIPrP : diisopropyl phthalate ; DAP : diallyl
phthalate ; DPrP : dipropyl phthalate ; DIBP : diisobutyl
phthalate ; DBP : dibutyl phthalate ; DMEP : bis ( 2-methoxy-
ethyl) phthalate ; DIPP : di-iso-amyl phthalate ; BMPP : bis( 4-
methyl-2-pentyl ) phthalate ; DEEP : bis ( 2-ethoxyethyl )
phthalate ; DPP : dipentyl phthalate ; DHXP : dihexyl
phthalate; BBP : benzyl butyl phthalate ; DBEP : bis ( 2-n-bu-
toxyethyl) phthalate ; DCHP : dicyclohexyl phthalate ; DEHP :
bis ( 2-ethylhexyl ) phthalate ; DHP : di-n-heptyl phthalate ;
DPhP : diphenyl phthalate ; DNOP : di-n-octyl phthalate ;
DINP : diisononyl phthalate ; DIDP : diisodecyl phthalate ;
DNP : dinonyl phthalate．

氮气吹干后仍会有少量油脂溶出，给后续净化带来

麻烦; 而采用正己烷和乙腈混合溶剂提取时，由于正

己烷溶脂能力强，经振荡提取后油脂分配在正己烷

层，而待测组分则大部分分配在乙腈层，取乙腈层吹

干后，几乎没油脂析出，有效地避免了油脂对后续净

化的干扰。
2． 2 固相萃取条件的选择

2． 2． 1 固相萃取柱的选择

食品中的脂肪及色素可被提取剂同时萃取，若

不净化将严重干扰测定，乙二胺-N-丙基硅烷( PSA)

固相材料同时含有伯胺和仲胺基团，可通过弱阴离

子交换或极性作用去除食品中的脂肪酸、其他有机

酸、糖及色素［9，10］。本文考察了 ProElut PSA 柱分

别与 Sep-pak C18 柱及 Envi-Carb 石墨化碳柱串联

的净化方法，实验表明石墨化碳柱对邻苯二甲酸酯
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吸附强，加标回收率几乎为零; 而 C18 柱则对 DHP、
DPhP、DNOP、DINP、DIDP 和 DNP 6 种被测物吸附

较强，其加标回收率均小于 50%，因此选择仅使用

PSA 萃取柱。实验表明仅用 PSA 小柱也能实现净

化目的。
考察了不同公司的多种 PSA 小柱，结果显示塑

料外壳的 PSA 小柱均检出不同浓度的 DEHP 本底

( 本 底 值 在 0. 05 mg /L 与 0. 2 mg /L 之 间) ，给

DEHP的定量带来影响，因此选用玻璃的 ProElut
PSA 柱。
2． 2． 2 洗脱条件的选择

净化过程中发现不同洗脱溶剂的净化效率差别

较大。分别比较了乙酸乙酯、正己烷、甲醇、乙腈，正

己烷-4% 丙酮混合溶剂的净化效果，结果表明正己

烷、甲醇、乙腈的洗脱效率不高，回收率低; 乙酸乙酯

洗脱效率高，但亦容易洗脱油脂类杂质; 而先采用 5
mL 正己烷，再用 5 mL 正己烷-4% 丙酮混合溶剂淋

洗既能有效去除杂质干扰，又能保证待测物回收率。
2． 3 色谱条件的选择

PAEs 是一类极性较弱的化合物，含有苯环，色

谱柱应选用非极性或弱极性的固定相。实验表明非

极性的 TG-5MS 型毛细管柱在适当条件下对 23 种

PAEs 均有很好的响应和分离度，故将其作为试验

用色谱柱。在选定的色谱条件下大部分组分能得到

很好的分离，见图 1。DINP、DIDP 各自含有多种同

分异构体，沸程较宽，其色谱图由出现在一定范围内

的一系列色谱峰组成，呈现出“五 指 峰”的 峰 形。
DINP 与 DNOP 和 DIDP 有部分重叠，但分别提取

279、293 和 307 作为 DNOP、DINP 和 DIDP 的定量

离子就可以很好地将 3 个组分区分、定量，见图 2。

图 1 23 种邻苯二甲酸酯的选择离子监测色谱图
Fig． 1 SIM chromatogram of 23 phthalate esters

For peak identifications，see Table 1．

图 2 DNOP、DINP 和 DIDP 的提取离子色谱图
Fig． 2 Extracted ion chromatograms of DNOP，DINP and DIDP

2． 4 方法的线性范围和检出限

本研究采用外标法进行定量，以各目标化合物

的质量浓度为横坐标，响应值的峰面积为纵坐标建

立标准曲线，线性范围、回归方程及相关系数见表

2，除 DIDP 外线性相关系数均高于 0. 99。在基体中

进行添加回收试验，在优化的色谱条件下，按信噪比

( S /N) 为 3 计算方法的检出限( LOD) ，按 S /N 为 10
计算方法的定量限( LOQ ) ，方法的 LOD 和 LOQ 分

别为 0. 005 ～ 0. 05 mg /kg 及 0. 02 ～ 0. 2 mg /kg ( 见

表 2) 。
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表 2 23 种 PAEs 的线性范围、回归方程、相关系数、检出限和定量限
Table 2 Linear ranges，linear equations，correlation coefficients ( r) ，limits of detection ( LODs) and

limits of quantitation ( LOQs) of 23 PAEs
PAE Linear range / ( mg /L) Linear equation r LOD / ( mg /kg ) LOQ / ( mg /kg )

DMP 0． 05 － 5 y = 213． 8x － 1． 239 0． 9950 0． 005 0． 02
DEP 0． 05 － 5 y = 15980x － 3． 491 0． 9961 0． 009 0． 03
DIPrP 0． 05 － 5 y = 2503x + 1． 965 0． 9960 0． 006 0． 02
DAP 0． 05 － 5 y = 100． 4x － 2． 271 0． 9968 0． 017 0． 06
DPrP 0． 05 － 5 y = 2265x － 2． 705 0． 9973 0． 007 0． 03
DIBP 0． 05 － 5 y = 2372x + 3． 765 0． 9969 0． 011 0． 04
DBP 0． 05 － 5 y = 237． 6x － 1． 185 0． 9982 0． 011 0． 04
DMEP 0． 05 － 5 y = 328． 6x － 2． 789 0． 9973 0． 010 0． 04
DIPP 0． 05 － 5 y = 77． 65x － 1． 765 0． 9956 0． 011 0． 04
BMPP 0． 05 － 5 y = 100． 4x － 5． 112 0． 9979 0． 011 0． 04
DEEP 0． 05 － 5 y = 98． 89x － 2． 143 0． 9996 0． 007 0． 03
DPP 0． 05 － 5 y = 200． 8x － 1． 224 0． 9992 0． 012 0． 04
DHXP 0． 05 － 5 y = 1096x + 5． 324 0． 9959 0． 008 0． 03
BBP 0． 05 － 5 y = 1912x － 5． 100 0． 9965 0． 007 0． 03
DBEP 0． 05 － 5 y = 84． 54x + 1． 065 0． 9938 0． 005 0． 02
DCHP 0． 05 － 5 y = 2142x － 8． 373 0． 9982 0． 009 0． 03
DEHP 0． 05 － 5 y = 3001x + 5． 877 0． 9973 0． 010 0． 04
DHP 0． 05 － 5 y = 1577x － 7． 844 0． 9977 0． 011 0． 04
DPhP 0． 05 － 5 y = 260． 7x － 2． 724 0． 9968 0． 012 0． 04
DNOP 0． 05 － 5 y = 2435x + 9． 032 0． 9978 0． 011 0． 04
DINP 0． 5 － 5 y = 9． 980x － 5． 366 0． 9939 0． 044 0． 2
DIDP 0． 5 － 5 y = 1． 425x － 1． 053 0． 9848 0． 050 0． 2
DNP 0． 05 － 5 y = 1928x － 2． 173 0． 9987 0． 005 0． 02

x : mass concentration of PAE，mg /L; y : peak area of PAE． LOD: S /N = 3; LOQ: S /N = 10．

2． 5 方法的精密度和准确度

为验证方法的准确度，对番石榴汁、固体乳酸菌

饮料、调味精粉、葡萄果冻、柠檬香精、水果酥、柚子

酱、鸡蛋面、食用橄榄油、木瓜牛奶 10 种食品基质进

行了加标回收试验，其中 DINP 和 DIDP 的加标水

平为 0. 5、1. 0、2. 0 mg /kg，其余 PAEs 的加标水平

为 0. 05、0. 1、1. 0 mg /kg。按照 1. 3 节、1. 4 节前处

理方法进行处理，每一水平分别做 6 份平行试验，计

算平均回收率和相对标准偏差( RSD ) 。结果表明

23 种分析物的加标回收率范围为 77% ～ 112%，相对

标准偏差为 4. 1% ～ 12. 5%，其精密度和准确度满足

分析要求。食用橄榄油的加标回收试验结果见表 3。

表 3 橄榄油中 23 种 PAEs 的加标回收率及相对标准偏差( n =6)
Table 3 Spiked recoveries and relative standard deviations ( RSDs) of 23 PAEs in olive oil ( n =6)

Compound
Spiked /

( mg /kg )
Found /

( mg /kg )
Recovery /

%
RSD /
%

Compound
Spiked /

( mg /kg )
Found /

( mg /kg )
Recovery /

%
RSD /
%

DMP 0． 05 0． 0421 84． 2 6． 5 DBP 0． 05 0． 0559 111． 8 9． 4
0． 1 0． 0833 83． 3 7． 7 0． 1 0． 0926 92． 6 8． 8
1． 0 0． 953 95． 3 8． 5 1． 0 0． 977 97． 7 10． 2

DEP 0． 05 0． 0442 88． 4 8． 6 DIPP 0． 05 0． 0501 100． 2 8． 5
0． 1 0． 0952 95． 2 9． 3 0． 1 0． 0898 89． 8 10． 1
1． 0 0． 864 86． 4 9． 4 1． 0 1． 012 101． 2 8． 1

DIPrP 0． 05 0． 0488 97． 6 7． 6 DMEP 0． 05 0． 0544 108． 8 8． 2
0． 1 0． 0964 96． 4 8． 4 0． 1 0． 0859 85． 9 6． 8
1． 0 0． 922 92． 2 9． 5 1． 0 1． 044 104． 4 6． 2

DAP 0． 05 0． 0509 101． 8 9． 5 BMPP 0． 05 0． 0527 105． 4 8． 6
0． 1 0． 0883 88． 3 9． 3 0． 1 0． 0987 98． 7 7． 1
1． 0 0． 922 92． 2 8． 8 1． 0 1． 055 105． 5 9． 2

DPrP 0． 05 0． 0413 82． 6 8． 1 DEEP 0． 05 0． 0468 93． 6 8． 4
0． 1 0． 0892 89． 2 6． 5 0． 1 0． 0897 89． 7 6． 6
1． 0 0． 965 96． 5 6． 4 1． 0 1． 014 101． 4 6． 5

DIBP 0． 05 0． 0533 106． 6 9． 2 DPP 0． 05 0． 0541 108． 2 7． 2
0． 1 0． 0983 98． 3 9． 5 0． 1 0． 0929 92． 9 7． 6
1． 0 0． 945 94． 5 8． 1 1． 0 0． 988 98． 8 9． 5
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表 3 ( 续)
Table 3 ( Continued)

Compound
Spiked /

( mg /kg )
Found /

( mg /kg )
Recovery /

%
RSD /
%

Compound
Spiked /

( mg /kg )
Found /

( mg /kg )
Recovery /

%
RSD /
%

DHXP 0． 05 0． 0458 91． 6 9． 1 DPhP 0． 05 0． 0421 84． 2 7． 3
0． 1 0． 0987 98． 7 6． 8 0． 1 0． 0999 99． 9 7． 7
1． 0 0． 911 91． 1 8． 4 1． 0 0． 919 91． 9 8． 9

BBP 0． 05 0． 0547 109． 4 9． 5 DNOP 0． 05 0． 0502 100． 4 9． 8
0． 1 0． 1021 102． 1 9． 4 0． 1 0． 0958 95． 8 7． 5
1． 0 1． 011 101． 1 8． 7 1 0． 991 99． 1 6． 8

DBEP 0． 05 0． 0448 89． 6 8． 1 DINP 0． 5 0． 524 104． 8 7． 6
0． 1 0． 0987 98． 7 9． 2 1． 0 0． 989 98． 9 9． 1
1． 0 0． 968 96． 8 6． 4 2． 0 1． 87 93． 5 7． 4

DCHP 0． 05 0． 0532 106． 4 8． 4 DIDP 0． 5 0． 427 85． 4 8． 9
0． 1 0． 0989 98． 9 8． 7 1． 0 0． 898 89． 8 8． 1
1． 0 1． 082 108． 2 9． 3 2． 0 1． 77 88． 5 7． 6

DHP 0． 05 0． 0453 90． 6 8． 4 DNP 0． 05 0． 0433 86． 6 7． 9
0． 1 0． 1012 101． 2 8． 3 0． 1 0． 0789 78． 9 6． 1
1． 0 0． 966 96． 6 7． 6 1． 0 0． 926 92． 6 5． 6

DEHP 0． 05 0． 0458 91． 6 5． 9
0． 1 0． 0889 88． 9 9． 5
1． 0 0． 927 92． 7 9． 1

2． 6 实际样品的分析

2011 年 6 月以来，本实验室采用该方法对来自

厦门口 岸 的 1 500 个 样 次 的 进 出 口 食 品 进 行 了
PAEs 物质检测，结果表明 DEHP、DINP、DBP 的检

出率较高，根据 GB 9685-2008《食品容器、包装材料

用添加剂使用卫生标准》中规定的 DEHP、DINP、
DBP 在 食 品 中 的 特 定 迁 移 量 限 值 分 别 是 1. 5
mg /kg、9. 0 mg /kg、0. 3 mg /kg 为判断依据，共检出

不合格食品 32 样次，涉及饮料、香精香料、糖果、饼
干、油脂类食品、油脂等; 其中 DEHP 15 样次，含量

在 2. 1 mg /kg 与 15. 2 mg /kg 之间; DBP 14 样次，

含量在 0. 3 mg /kg 与 7. 8 mg /kg 之间; DINP 3 样

次，含量在 9. 6 mg /kg 与 20. 8 mg /kg 之间。

3 结论

建立了 SPE-GC-MS 法测定食品中 23 种 PAEs
化合物的分析方法。该方法的灵敏度、精密度和检

出限都能满足日常检测分析的要求，具有快速、灵敏

度高的特点，适合于食品中 PAEs 化合物的分析。
运用所建立的方法对实际样品进行了检测，共检测

进出口食品 1 500 个样次，其中 32 样次不合格。
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