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摘要: 建立了 46种增塑剂在聚氯乙烯 ( PVC)食品包装材料中的含量及其在水、3% 乙酸、10% 乙醇和橄榄油 4种食

品模拟物中迁移量的气相色谱�质谱 (GC�MS)测定方法。食品包装材料、水质模拟物和橄榄油中增塑剂分别采用
溶解�沉淀法、正己烷液�液萃取和凝胶渗透色谱 ( GPC)法提取。采用 GC�MS法, 在选择离子监测模式 ( SIM )下对

46种增塑剂进行定性, 采用外标法进行定量测定。各种增塑剂在 0� 1~ 2�0 m g/L质量浓度范围内呈线性, 相关系
数为 0� 991 0~ 0�999 9, 各组分检出限均在 0� 005~ 0� 05m g /kg之间。在 2种食品模拟物中, 3个浓度添加水平下

46种增塑剂的加标回收率在 69�51% ~ 107�21% 之间, 精密度 (RSD, n = 6)为 3�53% ~ 18�95%。该方法可满足
PVC食品接触制品及 4种不同性质的食品模拟物中多种类增塑剂的快速筛查和准确定性、定量测定要求。
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Determ ination of 46 plasticizers in food contact polyvinyl

chloride packagingmaterials and theirm igration into

food simulants by gas chromatography�
mass spectrometry
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Abstract: A gas chromatography�mass spectrometry (GC�M S) method was developed for the
determ ination of 46 plasticizers in food contact polyvinyl chloride ( PVC) packaging materials

and theirm igration into food simulants, .i e. water, 3% acetic acid, 10% ethanol and olive oi.l

P lasticizers in the PVC packagingmaterials, aqueous food s imulants and olive oil food simulants

were extracted by the dissolution�precip itation, liqu id�liqu id extraction and ge l permeation
chromatography (GPC) approaches, respectively. The extractsw ere analyzed by GC�MS in se�
lective ion monitoring ( SIM ) mode and quantified us ing the external standardmethod. The cal�
ibration curvesw ere linear in the ranges of 0�1- 2�0 mg /L w ith the correlation coefficients of
0�991 0- 0�999 9. T he lim its of detection were from 0�005 mg /kg to 0�05 mg /kg (S /N = 5 ).

The recoveries at 3 spiked leve ls were 69�51% - 107�21% and the re lative standard dev iations

( RSDs, n = 6) ranged from 3�53% to 18�95%. These results show that th ismethod is fast, sen�
sitive and accurate for the qualitative and quantitative determ ination of plasticizers in food con�
tact p lastic products and 4 types of food simulants.

K ey words: gas chromatography�mass spectrometry (GC�MS); p lasticizers; m igration; food
contact packaging materials; food simulants
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� � 增塑剂 ( p lasticizers) [ 1]是指一类可以在一定
程度上与聚合物混溶的低挥发性有机物, 其作用是

削弱聚合物分子链间的引力而使聚合物体系的塑性

增加, 是食品包装、儿童玩具、医疗器械所用聚氯乙

烯 ( PVC)等高分子材料中不可或缺的助剂。 1972

年 Jaeger等
[ 2]
研究发现,储血袋中的邻苯二甲酸二

辛酯 (DEHP)在人体组织和血液中有迁移, 因此,增

塑剂在生物医学和食品工业方面的潜在危害引起了

各国的高度关注。大量研究表明, 增塑剂对动物机

体具有生殖发育毒性和内分泌干扰作用, 并具有致

突变性和致癌性。很多国家和国际组织都颁布了关

于禁止在玩具和食品等敏感商品中添加邻苯二甲酸

酯类增塑剂的禁令, 我国对该类增塑剂的添加也做

出了相应的规定和限制。因此,研究食品包装材料

中增塑剂的测定方法十分必要。

� � 塑料中增塑剂的测定目的不同、含量范围不同,
采用的化学分析方法也有一定差别

[ 1]
。目前增塑

剂的测定主要包括 3个方面:一是塑料制品及包装

材料中增塑剂含量的测定, 增塑剂含量一般在百分

之几至百分之几十。测定方法主要有: 红外光谱分

析法 ( IR)
[ 3]
、气相色谱法 (GC)

[ 4- 8]
、高效液相色谱

法 (HPLC)
[ 9]
、气相色谱 �质谱法 ( GC�MS) [ 10 - 13]

及

液相色谱�串联质谱法 ( LC�MS /M S)
[ 14]
等。二是食

品和环境样品中增塑剂残留量或迁移量的测

定
[ 15- 18 ]

,增塑剂含量一般在 mg /kg或 �g /kg的水

平。三是迁移实验中模拟样品的测定
[ 19- 23]

。

� � 目前的文献方法多为单组分测定或仅针对几种

增塑剂的测定,不能同时测定多种类和更多组分的

增塑剂。而在实际应用中, 往往不知道某种塑料样

品中添加了哪种增塑剂。本文建立的 GC�MS方法
可快速筛查和准确定性、定量测定塑料制品及 4种

不同介质的食品模拟物中 46种增塑剂的含量。

1� 实验部分

1. 1� 仪器与试剂

� � Agilent 7890 /5975 GC�MS, 配置电子轰击源
(美国 ); J2 ScientificMPS GPC净化系统 (美国 );

离心机 (中国, 上海医疗器械厂 )。增塑剂标准品:

纯度�98% (德国 Ehrenstorfer Qua lity公司 );增塑

剂的分子式、相对分子质量等基本信息见表 1。正

己烷、乙酸乙酯、环己烷、四氢呋喃、甲醇均为色谱纯

(德国M erck公司 )。水为二次蒸馏水。

� � 标准储备液: 准确称取各增塑剂标准品 50�0
mg,用甲苯溶解, 转移至 50 mL棕色容量瓶中, 定

容, 0~ 4 � 避光保存。
� � 混合标准溶液:按照增塑剂的性质及保留时间,

将 46种增塑剂分成 A、B、C、D 4个组,并根据每种

增塑剂在仪器上的响应灵敏度, 确定其在混合标准

溶液中的浓度。 0~ 4 � 避光保存。实验中按需要
稀释混合标准溶液,现用现配。

� � 塑料薄膜: 委托北京化工大学, 在参考常用

PVC包装材料中增塑剂的添加量的前提下,在 PVC

原料中分别加入不同组别、已知含量 (用质量分数

表示 )的增塑剂, 制备成不同规格、厚度在 0�1 ~

0�45 mm之间的塑料薄膜。备用。
� � 食品模拟物: 用蒸馏水、3% ( v /v)乙酸 /水溶

液、10% ( v /v)乙醇 /水溶液 (以下简称 3% 乙酸、

10% 乙醇 )和精炼橄榄油作为食品模拟物, 分别模

拟水性食品 ( pH > 4�5)、酸性食品 ( pH � 4�5)、酒
精类食品和含脂肪类食品。

1. 2� 分析条件

1. 2. 1� 色谱条件

� � 色谱柱: HP�5 m s弹性石英毛细管柱 ( 30 m �
0�25 mm � 0�25 �m );色谱柱温度程序: 50 � 保持
1m in,以 15 � /m in上升至 180 � , 保持 4 m in, 以

10 � /m in上升至 300 � , 保持 10 m in; 载气及流

速: 高纯氦气, 纯度� 99�999%, 1 mL /m in; 进样口

温度: 250 � ;质谱仪接口温度: 280 � ; 进样方式:无

分流进样, 1�5 m in后打开分流阀;进样量: 1�0 �L。
1. 2. 2� 质谱条件
� � 电离方式: 电子轰击 ( EI);电离能量: 70 eV; 四

极杆温度: 150 � ;离子源温度: 230 � ; 检测方式:选

择离子监测模式 ( SIM ); 溶剂延迟: 4 m in; 监测离子

(m /z )及丰度比:见表 1。

表 1� 46种增塑剂的基本信息、保留时间和监测离子及丰度比

Tab le 1� Bas ic param eters, reten tion tim es (tR ), m on itoring ions and abundance ratios of 46 p lastic izers

M ark Com pound Form ula
M olecular

m ass

t
R
/

m in

M onitor ing ion (m /z )

1* 2 3 Abundance ratio

A1 diam y l phtha la te (邻苯二甲酸二戊酯 ) C 18H26O4 306. 40 7. 57 163 164 194 100�80�30

A2 dibutyl fum arate (富马酸二丁酯 ) C 12H20O4 228. 28 8. 89 117 155 173 100�65�20

A3 tr i(2�chloroethyl) phosphate (磷酸三氯乙酯 ) C 6H12C l3O4P 285. 49 11. 06 63 155 173 100�40�30

A4 di isobuty lphtha late (邻苯二甲酸二异丁酯 ) C
16
H
22
O
4 278. 34 12. 16 149 223 104 100�30�10

A5 buty l isodecy l phtha la te (邻苯二甲酸丁基异癸酯 ) C 20H30O4 334. 45 13. 09 149 223 207 100�25�10
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表 1� (续 )

Tab le 1� (Con tinued)

M ark Com pound Form ula
M olecular

m ass

tR /

m in

M onitor ing ion (m /z )

1* 2 3 Abundance ratio

A6 acety l tr ibuty l citra te (乙酰柠檬酸三正丁酯 ) C20H34O8 402. 48 14. 86 157 156 112 100�30�15

A7 buty l cyc lohexyl phtha late (邻苯二甲酸丁基环己酯 ) C18H24O4 304. 39 15. 61 149 223 205 100�20�10

A8 di isohexy l phtha la te (邻苯二甲酸二异己酯 ) C20H30O4 334. 45 16. 24 149 251 85 100�40�20

A9 hexyl isodecy l phthalate (邻苯二甲酸己基异癸酯 ) C24H38O4 390. 56 16. 56 149 251 55 100�45�30

A10 phosphoric ac id tripheny l ester (磷酸三苯酯 ) C18H15O4P 326. 28 17. 38 326 325 170 100�70�10

A11 diocty l phthalate (邻苯二甲酸二辛酯 ) C24H38O4 390. 56 18. 60 149 279 104 100�60�20

A12 di�n �octyl phtha late (邻苯二甲酸二正辛酯 ) C24H38O4 390. 56 21. 49 149 279 104 100�30�10

A13 1, 4�cyclohexanedim ethanol bis(2�e thy lhexanoate)
( 1, 4�环己烷二甲醇二异辛酸酯 )

C24H44O4 396. 60 28. 00 149 57 83 100�80�20

B1 diethy l phthalate (邻苯二甲酸二乙酯 ) C12H14O4 222. 24 9. 20 149 177 105 100�50�30

B2 tr iethy l citrate (柠檬酸三乙酯 ) C12H20O7 276. 28 9. 60 157 115 105 100�80�30

B3 acety l tr ihexy l c itrate (乙酰柠檬酸三己酯 ) C
26
H

46
O

8
486. 63 10. 90 157 203 213 100�10�10

B4 di�n �buty l phtha la te (邻苯二甲酸二正丁酯 ) C16H22O4 278. 35 13. 09 149 104 205 100�30�15

B5 phosphoric ac id tripheny l ester (磷酸三甲苯酯 ) C21H21O4P 368. 36 13. 45 59 58 149 100�90�60

B6 tr ibuty l citra te (柠檬酸三正丁酯 ) C18H32O7 360. 44 14. 86 157 156 112 100�85�10

B7 di�n �hexy l phthalate (邻苯二甲酸二己酯 ) C
20
H

30
O

4
334. 45 16. 51 149 251 55 100�30�50

B8 cresy l dipheny l phosphate (磷酸甲苯 �二甲苯酯 ) C26H50O4 426. 28 17. 16 326 325 215 100�90�40

B9 bis( 2�ethy lhexyl)hexahydro phthalate (邻苯二甲酸二
( 2�乙基己基 )六氢化酯 )

C24H44O4 396. 56 17. 97 155 126 113 100�30�35

B10 phthalate (2�e thy lhexy l) isodecy l ester (邻苯二甲酸
二 ( 2�乙基己基 )异癸酯 )

C26H42O4 418. 61 18. 65 149 167 279 100�65�30

B11 bis( 2�ethy l hexy l) isophthalate (双 ( 2�乙基己基 )异酞

酸酯 )

C24H38O4 390. 62 20. 58 149 167 113 100�60�10

B12 tr ihexy lo�acety lc itrate (乙酰柠檬酸三正己酯 ) C26H46O8 486. 64 21. 02 157 156 241 100�30�55

C1 dibutylma lea te (顺丁烯二酸二丁酯 ) C12H20O4 228. 29 8. 96 99 55 117 100�50�15

C2 diam y l phtha la te (邻苯二甲酸二戊酯 ) C18H22O4 310. 42 14. 84 149 237 104 100�20�20

C3 buty l phthaly l buty l g lycola te (丁基邻苯二甲酰羟乙酸

丁酯 )

C18H24O6 336. 38 16. 23 149 263 104 100�20�5

C4 tr iethy l phospha te (磷酸三乙酯 ) C6H15O4P 182. 15 16. 60 191 209 381 100�40�20

C5 2�ethy lhexy l dipheny l phosphate (磷酸二苯辛酯 ) C
20
H

27
O

4
P 362. 40 17. 40 251 250 362 100�65�10

C6 dicy clohexy l phtha late (邻苯二甲酸二环己酯 ) C20H15O2 330. 42 18. 47 149 279 57 100�20�30

C7 octy l isodecy l phtha late (邻苯二甲酸辛基异癸酯 ) C24H38O4 390. 56 21. 48 149 279 104 100�20�10

C8 diocty l sebacate (癸二酸二辛酯 ) C26H50O4 426. 68 22. 85 185 297 315 100�60�25

C9 di�n �octyl isophtha late (间苯二甲酸二辛酯 ) C24H38O4 390. 28 23. 77 167 279 149 70�20�100

C10 n �oc ty l�n �decy l phtha la te (邻苯二甲酸正辛基正癸酯 ) C26H42O4 418. 61 26. 01 149 279 307 100�10�10

D1 dibutyl sebacate (癸二酸二正丁酯 ) C18H34O4 314. 46 14. 94 241 185 199 100�70�15

D2 buty l octy l phtha late (邻苯二甲酸正丁异辛酯 ) C20H30O4 334. 45 16. 60 149 150 223 100�25�35

D3 buty l benzy l phtha la te (邻苯二甲酸丁苄酯 ) C19H20O4 312. 36 16. 86 149 91 206 100�10�5

D4 hexyl 2�e thy lhexy l phtha late (邻苯二甲酸己基 2�乙基
己基癸酯 )

C24H38O4 390. 56 17. 52 149 150 251 100�25�10

D5 bis( 2�n �butoxyethy l)phthalate (邻苯二羧酸二 ( 2�丁氧
基乙基 )酯 )

C20H30O6 366. 45 17. 78 149 193 101 100�40�15

D6 benzy l2�e thy lhexy l phthalate (邻苯二甲酸苄酯 2�乙基
己基酯 )

C23H28O4 368. 47 20. 19 91 149 150 90�100�30

D7 dipheny l phthalate (邻苯二甲酸二苯酯 ) C
20
H

14
O

4
318. 32 18. 84 225 226 77 100�90�20

D8 bis( 4�m ethy lcy clohexy l) phthalate (邻苯二甲酸二 ( 4�
甲基环己基 )酯 )

C22H30O4 358. 47 19. 74 149 167 263 100�10�10

D9 hexyl ester acety l tributy l citra te (乙酰柠檬酸三正己

基酯 )

C28H50O8 486. 64 21. 00 157 156 112 100�80�20

D10 n �hexy l decy l phtha la te (邻苯二甲酸正己基癸酯 ) C24H38O4 390. 56 21. 58 149 251 307 100�15�10

D11 di isonony l phthalate (邻苯二甲酸二壬酯 ) C26H42O4 418. 61 25. 98 149 150 55 100�30�40

� * quantita tive ion.
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1. 2. 3� 凝胶渗透色谱 (GPC)净化条件
� � 净化柱: 22 g S�X3 Bio�Beads填料, 粒径 38~

75 �m;流动相:乙酸乙酯; 流速: 4�7 mL /m in; 进样
量: 5 mL;收集 8�5~ 12�5 m in洗脱液。
1. 3� 实验方法
1. 3. 1� 迁移实验

� � 取双面面积均为 50 cm
2
(即 50 cm

2 � 2)的塑

料薄膜,称其质量,测量平均厚度。放入具塞锥形瓶

中,准确加入 200mL食品模拟物, 轻轻摇动使样品

完全浸入模拟物中。放置于 70 � 的烘箱中浸泡 48

h,定时摇动。

1. 3. 2� 提取实验
� � 塑料薄膜: 将 PVC塑料样品用剪刀剪碎,称取

0�1 g(精确到 0�01 g)于锥形瓶中。加入 10 mL四

氢呋喃,轻轻振荡至塑料完全溶解, 加入 40 mL甲

醇,使塑料从溶液中析出。用定性滤纸过滤至 100

mL鸡心瓶中, 用 5 mL甲醇清洗残渣, 合并滤液。

于 45 � 条件下蒸至近干, 用正己烷定容至 10 mL。

供测定。

� � 食品模拟物为蒸馏水、10% 乙醇、3% 乙酸: 取

1�3�1节中对应的浸泡液 0�25 mL, 用 0�5 mL正己
烷萃取,加少量无水硫酸钠干燥。供测定。

� � 食品模拟物为橄榄油:取 1�3�1节中的橄榄油
浸泡液 0�25mL,用乙酸乙酯溶解定容至 10mL,然

后用 GPC系统净化, 收集的洗脱液于 45 � 下蒸至

近干, 用正己烷定容至 0�5mL。供测定。

2� 结果与讨论

2. 1� 塑料薄膜中增塑剂的提取方法

� � 塑料中增塑剂提取的文献方法多采用索氏抽提
法、加速溶剂萃取法及有机溶剂溶解 �沉淀法。索氏
抽提法一般要回流 6 h以上, 而加速溶剂萃取法和

有机溶剂溶解�沉淀法相对较快。在实验中优化了
后面两种方法的实验条件,并对比了回收率。

� � 加速溶剂萃取法:称取 0�1 g塑料薄膜,与适量
硅藻土混匀,分别以甲醇、乙酸乙酯、乙酸乙酯�环己
烷 ( 1�1, v /v)为溶剂, 在 100 � 及 10 342 kPa条件

下萃取 3次,合并提取液,定容至 100mL。

� � 有机溶剂溶解 �沉淀法: 称取 0�1 g塑料薄膜,
溶于 10 mL四氢呋喃。实验中分别采用甲醇、丙

酮、乙酸乙酯、正己烷作为沉淀剂, 发现甲醇的沉淀

效果最好, 能够很快产生均匀的颗粒, 上层溶液澄

清。而加入正己烷虽可产生沉淀,但沉淀产生缓慢,

溶液浑浊。加入丙酮和乙酸乙酯则不能产生沉淀。

因此, 采用甲醇作为沉淀剂。

� � 以 C组样品中 7个组分的测定结果为例, 上述

两种方法的对比结果见表 2。实验结果表明, 采用

加速溶剂萃取法时以乙酸乙酯 �环己烷为溶剂时的
提取效率最高,但测定结果均低于溶解�沉淀法。因
此, 测定塑料中增塑剂的含量时, 选择溶解 �沉淀法
提取。

表 2� 加速溶剂萃取法和溶解 �沉淀法测定结果比较
Tab le 2� Compar ison of the determ ination resu lts by

accelerated solvent extraction and d issolu�
tion�precipitation approaches mg /g

M ark*
Accelerated solv ent extraction

M ethanol
Ethy l

acetate

E thy l acetate�
cyclohexane

D isso lution�
prec ipitation

Te trahydrofuran�
m ethanol

C1 0. 281 0. 254 0. 325 0. 620

C2 0. 262 0. 240 0. 284 0. 394

C6 51. 2 44. 3 72. 1 117

C7 0. 331 0. 342 0. 453 0. 902

C8 55. 2 47. 8 95. 4 155

C9 0. 213 0. 195 0. 322 0. 531

C10 0. 123 0. 118 0. 204 0. 287

� * Them arks are corre spond ing to them arks of compounds

in T ab le 1.

2. 2� 水质模拟物中增塑剂的提取

� � 对于水质模拟物中增塑剂的提取,文献方法多

采用有机溶剂液 �液萃取法和固相萃取法。对于基

质很单纯的水质模拟物,用正己烷液�液萃取法简便
快速,实验结果显示,方法回收率令人满意。

2. 3� 凝胶渗透色谱条件的确定

� � GPC法可根据多孔凝胶柱对不同大小分子的

排阻效应差别进行分离, 被分离试样完全按照分子

大小进行分离。增塑剂的相对分子质量均小于

500,在凝胶柱上能与相对分子质量较大的橄榄油分

开。实验用增塑剂混合标准溶液、增塑剂混合标准

溶液与橄榄油的混合物分别进 GPC系统,以确定合

适的收集时间段,结果见图 1。由图 1可见,增塑剂

在 8�5 m in时才被洗脱出来, 而油脂在 8�5 m in前
已大部分被洗脱, 因此弃去 0~ 8�5 m in洗脱液, 收
集 8�5~ 12m in的洗脱液。尽管溶液中仍有少量杂

质, 但通过 GC分离,不干扰目标组分的测定。

2. 4� 色谱条件的优化
� � 本文研究的 46种增塑剂中,有很多组分的结构

和性质相似,在色谱上的保留行为也较为接近,有一

些组分会出两个或多个峰。为准确地定性、定量,实

验采用分组的方法,按照 46种增塑剂性质及其在色

谱柱上保留时间的不同,将其分成 A、B、C、D 4组分

别进样,使各组分均得到满意的分离。各组标准品

的总离子流图 (T IC)见图 2。
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图 1� (a)增塑剂混合标准溶液和 (b)添加增塑剂

混合标准溶液的橄榄油的 GPC洗脱曲线

F ig. 1� GPC elu tion curves of (a) a m ixed plasticizer

standards and ( b ) an olive o il sp iked w ith

m ixed plasticizer standards

2. 5� 质谱条件的优化

� � 46种增塑剂中, 有 28个组分中含有 m /z 149

离子。在上述色谱条件下, 为排除 GC�MS系统中
由于增塑剂在进样口或色谱柱上的流失而产生的含

有m /z 149碎片的干扰峰,实验进行了试剂空白测

试,所得谱图见图 3。图 3显示, 增塑剂在进样口或

色谱柱上的流失并未对分析造成干扰。为确保定性

准确, 在选择监测离子时, 对每种增塑剂选用丰度和

质量较高的 3个碎片离子进行定性。各种增塑剂的

保留时间、监测离子及其丰度比详见表 1。

2. 6� 线性范围及检出限

� � 在本方法所确定的仪器分析条件下, 配制 0�1
~ 2�0 mg/L一系列不同质量浓度的标准溶液, 以峰
面积对质量浓度进行线性回归,结果详见表 3。从

表 3数据可以看出, 46种增塑剂的线性关系良好,

线性相关系数为 0�991 0~ 0�999 9。根据 5倍信噪

比计算各种增塑剂的检出限,结果表明,除了邻苯二

甲酸丁基异癸酯、邻苯二甲酸二异己酯、磷酸甲苯�
二甲苯酯、邻苯二甲酸辛基异癸酯为 0�01 mg /kg,
乙酰柠檬酸三正己酯为 0�05mg /kg外, 其余 41种

增塑剂的检出限均为 0�005mg /kg。
2. 7� 回收率和精密度
2. 7. 1� PVC薄膜中的回收率

� � 取添加已知量增塑剂的 PVC薄膜, 按照 1�3�2
节所述进行提取, 在 1�2节分析条件下测定。实验
结果表明 (见表 3), 在 10. 0 g /kg添加水平下, 方法

的回收率在 74�15% ~ 99�07% 的范围内,测试精密
度 ( RSDs, n = 6)介于 3�20% ~ 14�70%之间。

图 2� 46种增塑剂标准品的 GC�MS总离子流图
Fig. 2� Total ion chromatogram s (TIC) of

46 p lastic izer standards

图 3� 溶剂空白的总离子流图
F ig. 3� TIC of the so lvent blank
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2. 7. 2� 模拟物中的回收率
� � 实验中选择了有代表性的 10% 乙醇和橄榄油

为食品模拟物进行回收率测试。采用标准添加法,

在 10%乙醇和橄榄油中定量添加 3个浓度水平的

增塑剂标准溶液, 每个添加水平平行测定 6次, 在

1�2节所述分析条件下测定。为使实验条件符合实

际应用的需要,因此在实验设计中向 PVC薄膜中添

加增塑剂的量比食品模拟物中高。实验结果详见表

3。结果表明,方法的回收率在 69�51% ~ 107�21%
的范围内,测试精密度 (RSDs, n = 6)介于 3�53% ~

18�95%之间。上述结果表明,本方法测定结果准确
可靠。

表 3� 46种增塑剂的线性关系* 、平均回收率和精密度 (n = 6)

Table 3� L inear relation ships* , average recoveries (R ) and prec isions (RSD, n = 6) of 46 p lastic izers

M ark** r 2
Spiked in PVC

10. 0 g /kg

R /% RSD /%

Spiked in olive oil

0. 01 mg /kg

R /% RSD /%

0. 02 mg /kg

R /% RSD /%

0. 05 m g /kg

R /% RSD /%

Sp iked in 10% e thanol

0. 01 mg /kg

R /% RSD /%

0. 02 mg /kg

R /% RSD /%

0. 05 mg /kg

R /% RSD /%

A1 0. 9989 91. 09 6. 30 86. 98 8. 53 84. 12 9. 93 75. 51 6. 76 75. 16 13. 70 77. 81 13. 75 71. 80 8. 70

A2 0. 9978 89. 02 9. 16 84. 09 14. 70 82. 09 5. 36 83. 11 7. 13 86. 73 7. 60 84. 29 6. 51 74. 21 6. 99

A3 0. 9971 84. 11 14. 70 84. 06 8. 70 80. 01 10. 03 80. 34 4. 83 91. 31 4. 64 86. 16 15. 95 80. 16 18. 95

A4 0. 9998 95. 10 5. 56 87. 77 7. 79 94. 10 13. 15 74. 31 7. 69 84. 89 8. 31 99. 24 5. 12 79. 28 8. 35

A5 0. 9996 89. 84 5. 90 77. 08 6. 65 84. 01 8. 54 75. 41 6. 81 77. 11 10. 70 89. 27 9. 84 80. 29 8. 54

A6 0. 9982 97. 05 8. 29 87. 11 9. 86 90. 21 8. 57 70. 78 5. 67 86. 12 8. 38 82. 99 8. 94 82. 93 15. 81

A7 0. 9992 87. 44 9. 62 89. 90 6. 89 86. 09 10. 20 76. 81 7. 35 89. 09 14. 24 81. 30 6. 66 81. 30 15. 38

A8 0. 9980 89. 50 7. 69 95. 23 10. 86 84. 11 11. 30 77. 89 7. 43 86. 51 16. 66 77. 12 10. 71 77. 19 12. 22

A9 0. 9996 98. 17 5. 50 95. 78 7. 15 82. 09 6. 43 97. 15 6. 32 75. 01 13. 36 85. 45 5. 85 80. 49 8. 76

A10 0. 9972 88. 10 11. 30 75. 09 9. 78 85. 15 5. 81 71. 01 6. 54 79. 15 12. 40 85. 23 5. 89 80. 39 5. 71

A11 0. 9981 82. 20 8. 16 82. 50 7. 68 88. 01 4. 64 72. 81 6. 28 76. 39 10. 80 79. 51 10. 26 77. 21 4. 66

A12 0. 9979 82. 98 3. 20 84. 15 7. 82 84. 09 10. 20 87. 25 7. 28 86. 89 5. 14 78. 92 6. 71 72. 28 6. 87

A13 0. 9988 84. 01 5. 18 81. 16 9. 62 87. 97 7. 96 69. 51 5. 67 74. 51 13. 30 89. 54 8. 38 81. 49 7. 71

B1 0. 9999 80. 55 5. 80 80. 09 5. 36 83. 80 5. 83 78. 07 6. 38 75. 81 7. 52 81. 27 7. 32 87. 84 7. 32

B2 0. 9985 80. 21 5. 43 88. 08 5. 18 81. 09 14. 70 70. 24 5. 35 78. 95 12. 00 84. 40 4. 56 82. 89 4. 56

B3 0. 9987 80. 02 5. 94 73. 00 7. 22 81. 10 5. 83 78. 88 7. 41 85. 91 8. 16 83. 26 10. 31 89. 61 7. 50

B4 0. 9998 80. 12 4. 89 84. 00 4. 82 84. 08 7. 02 78. 10 6. 29 71. 71 9. 39 89. 42 13. 67 86. 27 3. 69

B5 0. 9989 74. 15 6. 45 86. 01 7. 94 81. 09 6. 36 77. 41 6. 40 83. 41 10. 42 80. 69 9. 38 78. 60 11. 55

B6 0. 9992 84. 09 7. 58 82. 80 8. 53 79. 44 8. 83 87. 68 5. 61 76. 29 17. 01 71. 69 4. 36 79. 72 8. 86

B7 0. 9997 92. 60 7. 52 102. 02 14. 26 92. 79 5. 28 89. 29 7. 90 86. 10 13. 88 85. 36 5. 64 85. 39 8. 68

B8 0. 9997 91. 95 4. 58 92. 94 6. 23 87. 25 7. 56 96. 71 8. 83 97. 58 11. 30 80. 19 8. 32 94. 55 9. 33

B9 0. 9993 94. 06 10. 50 82. 09 7. 26 77. 32 3. 60 90. 01 9. 74 88. 86 4. 75 91. 39 5. 29 92. 78 5. 90

B10 0. 9992 83. 83 8. 13 97. 20 15. 97 76. 34 6. 01 83. 70 7. 84 87. 19 5. 47 98. 00 5. 79 79. 69 8. 70

B11 0. 9987 96. 45 5. 97 107. 21 9. 85 84. 99 6. 47 92. 69 10. 11 88. 14 6. 11 95. 79 4. 91 102. 76 14. 10

B12 0. 9993 84. 80 6. 23 80. 61 15. 66 87. 10 12. 50 84. 51 4. 76 87. 21 14. 60 90. 62 4. 17 80. 69 5. 97

C1 0. 9990 81. 54 9. 24 92. 01 5. 25 91. 33 7. 04 104. 60 15. 46 94. 68 11. 70 80. 19 17. 19 88. 18 13. 26

C2 0. 9993 91. 94 6. 17 86. 18 7. 90 86. 27 8. 72 76. 59 13. 83 91. 02 6. 43 99. 67 7. 57 79. 69 7. 50

C3 0. 9984 82. 09 10. 10 84. 94 17. 04 71. 81 8. 49 84. 49 5. 27 87. 11 9. 43 88. 02 6. 28 90. 30 6. 28

C4 0. 9984 99. 07 7. 70 83. 97 4. 75 75. 60 6. 55 90. 14 12. 24 74. 80 16. 30 87. 20 13. 74 80. 32 9. 79

C5 0. 9962 93. 00 5. 51 84. 00 15. 10 79. 84 16. 86 91. 69 6. 57 100. 65 6. 11 86. 19 16. 10 89. 63 6. 19

C6 0. 9946 89. 09 8. 08 89. 50 8. 01 95. 49 6. 89 89. 51 11. 64 97. 30 14. 44 75. 98 5. 37 75. 98 11. 37

C7 0. 9965 82. 03 7. 12 81. 09 10. 81 79. 29 4. 86 84. 57 5. 27 89. 06 9. 55 81. 59 7. 78 81. 59 15. 01

C8 0. 9945 82. 07 7. 36 85. 50 4. 26 77. 52 7. 15 70. 65 8. 07 76. 05 11. 30 80. 25 8. 04 80. 22 7. 85

C9 0. 9990 81. 05 9. 70 82. 03 5. 76 78. 20 9. 78 84. 36 5. 70 74. 61 7. 85 80. 35 4. 75 80. 32 4. 75

C10 0. 9910 82. 15 9. 21 81. 80 7. 36 76. 17 7. 68 74. 51 5. 42 80. 81 11. 50 76. 08 15. 10 76. 07 15. 10

D1 0. 9951 81. 98 5. 59 81. 00 5. 66 79. 21 11. 82 82. 59 5. 28 84. 87 6. 37 84. 09 9. 78 84. 03 9. 78

D2 0. 9969 86. 47 5. 18 92. 01 8. 19 85. 81 7. 94 86. 48 4. 59 78. 56 8. 33 89. 72 7. 68 87. 20 7. 68

D3 0. 9989 94. 10 7. 22 82. 02 8. 53 79. 51 8. 53 79. 94 5. 97 99. 04 7. 77 89. 28 9. 82 80. 69 9. 95

D4 0. 9981 92. 04 4. 82 89. 15 11. 72 96. 90 4. 26 95. 62 4. 84 75. 45 8. 07 98. 75 7. 94 98. 70 7. 94

D5 0. 9961 90. 59 7. 94 94. 00 5. 77 84. 34 5. 76 77. 39 4. 33 92. 47 5. 27 79. 18 8. 53 89. 55 9. 53

D6 0. 9996 88. 09 8. 53 96. 04 10. 72 89. 65 7. 36 86. 34 4. 27 87. 59 13. 99 91. 09 9. 99 91. 06 5. 18

D7 0. 9960 90. 29 4. 26 94. 16 5. 67 90. 77 11. 66 94. 95 3. 90 84. 91 5. 38 93. 61 7. 22 92. 36 7. 68

D8 0. 9937 91. 21 5. 76 89. 20 10. 78 95. 95 8. 19 77. 49 3. 53 97. 40 13. 12 79. 42 11. 82 92. 25 10. 23

D9 0. 9952 82. 01 7. 36 98. 18 7. 45 88. 88 5. 66 89. 35 8. 07 92. 55 7. 24 99. 76 7. 94 93. 65 7. 94

D10 0. 9939 92. 09 5. 66 96. 16 16. 83 92. 89 8. 19 87. 42 12. 71 87. 10 13. 43 80. 09 8. 53 89. 58 10. 67

D11 0. 9972 85. 04 8. 19 82. 10 11. 30 89. 34 6. 55 76. 29 5. 12 85. 82 5. 49 90. 05 8. 19 89. 10 8. 19

� * L inear range: 0�1- 2�0 m g /L; ** Them arks are corresponding to them arks of com pounds in T ab le 1.
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3� 结论

� � 本文建立的分析方法可以同时测定包括苯二甲

酸二酯类、柠檬酸酯类、乙酰柠檬酸酯类、磷酸酯类、

富马酸酯类、顺丁烯二酸酯类、癸二酸酯类和己二酸

酯类等类别的 46种增塑剂。方法灵敏度高,绝大多

数增塑剂的检出限可达 5 �g /kg。方法适用范围

宽,既适合塑料包装材料中增塑剂总量的测定,又适

合水性食品、酸性食品、酒精类食品和脂肪类食品中

增塑剂迁移量的测定。
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