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摘要:以质量法和面积法为基准,对聚氯乙烯(PVC)瓶盖垫蒸发残渣量测定方法进行了研究和分析,探讨了样

品形状和用量对PVC瓶盖垫蒸发残渣量的影响。结果表明:采用面积法测试蒸发残渣的量大于质量法测试

的,且测试样品制成垫圈形式时,测试的蒸发残渣量比制成垫片形式的样品蒸发残渣量大;样品用量对基于质

量法的蒸发残渣测试结果影响很大,但对基于面积法的测试结果影响不明显。
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Abstract:ThemeasurementmethodofevaporationresidueofPVCgasketswasanalyzedandstudiedbasedon

areameasurementmethodandmassmeasurementmethod,andtheeffectofsampleshapeand massonthe

quantityofevaporationresiduewasdiscussed.Theresultsshowedthatthequantityofevaporationresiduebased

onareameasurementmethodisgreaterthanthatofmassmeasurementmethod,andthequantityofevaporation

residueofround灢shapegasketsisgreaterthanthatofsheet灢shapegaskets;samplemassshowsgreateffecton

thequantityofevaporationresiduebasedonmassmeasurementmethod,buthaslittleeffectonthatofevapora灢
tionresiduebasedonareameasurementmethod.
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暋暋随着人们对食品包装接触物质安全性认识的提

高,与食品接触材料(如食品容器、包装材料等)的安

全性也正被国际组织、世界各国及我国相关部门重

视[1-2] 。 聚氯乙烯(PVC)瓶盖垫作为一种广泛使用

的食品包装材料,对食品的污染问题已引起国际社会

的高度警惕,成为食品安全问题的研究焦点。 蒸发残

渣是反映食品包装材料安全性能的一项重要指标,它
考核食品包装材料在使用过程中接触水、醋、酒、油等

液体时可能析出化学物的质量[3] 。 研究发现[4-6] ,检
测方法及检测条件对蒸发残渣检测结果的影响很大,
然而文献中及我国相关标准中都未对检验的各个环

节提出明确的控制要求, 因而在检验过程中由于人

员不同,结果会存在一定差异。 另外,在国标相关标

准中虽然规定,蒸发残渣测定过程中的样品浸泡主要

以按面积添加为主,对于不规则的制品,则剪成条状,
按每克试样加60L浸泡液测试,但是质量法和面积

法这两种处理方式对测试结果的差异并未说明,因
此,很难指导实际生产中产品质量控制方法标准的选

择。
分别以质量和面积为基准对PVC瓶盖垫蒸发残

渣量测定方法进行研究和分析,并对影响因素进行探

讨,可为实际生产中蒸发残渣量测定方法的选择提供
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参考依据。

1暋实验

1.1暋主要原料

PVC糊树脂,CPM灢31,湖南郴州华湘化工责任

有限公司生产;增塑剂为乙酰柠檬酸三丁脂 (AT灢
BC),东莞凯基化工有限公司生产;碳酸钙,1250目,
江西高峰化工矿业发展有限公司生产;乙酸、乙醇、正
己烷及其余试剂均为市售。

1.2暋主要设备

高速分散机,GFJ灢0.4,上海现代环境工程技术有

限公司生产;电热恒温水浴锅,DK灢98灢1,天津泰斯特

仪器有限公司生产;电烘箱,WGLL灢30BE,天津泰斯

特仪器有限公司生产;电子分析天平,XS205,梅特勒·
托利多公司生产。

1.3暋样品制备

1.3.1暋增塑糊的制备

将PVC糊树脂、增塑剂、填料按照质量配比90暶
70暶10称量好后,将增塑剂倒入不锈钢杯中,并将其

固定在高速分散机上,调整转速1000~1200r/min,
分散2~3min,待分散均匀后,调整转速220~240r/

min,依次均匀加入PVC糊树脂及填料。 待加料结束

后继续搅拌5min,直至树脂完全浸润,将转速调为

1000~1200r/min,分散5min制备出所需均匀的

PVC增塑糊。

1.3.2暋糊制品的制备

瓶盖垫圈的制备:取2g混合均匀的PVC糊,于

外环半径为3.25cm、内环半径为2.5cm 的模具上

旋转成型,并在220 曟下烘烤100s成型,制备出

PVC瓶盖垫圈,然后用洗洁精洗净,用自来水冲净,
再用蒸馏水淋洗3遍后晾干,备用。

瓶盖垫片的制备:取直径为75mm 的表面皿5
个,在其中分别加入2,4,6,8,10g的增塑糊,待PVC
糊流平后,再在220曟下烘烤100s成型,制备出表观

光滑的PVC瓶盖垫片。 将制备好的瓶盖垫片分2部

分,一部分按面积法,一部分按质量法。 用不锈钢剪刀

将垫片剪成长1.5~2.5cm,宽0.3~0.5cm的细条,
洗涤,晾干,备用。

1.4暋蒸发残渣测试

面 积 法:参 照 GB/T5009.60-2003 及 GB/T
5009.67-2003,选用浸泡液为蒸馏水、4%(体积分数,
后同)乙酸、20%乙醇、正己烷。 对制备好的PVC瓶盖

垫分别进行蒸发残渣测试,同时做空白试验。 其中浸

泡液体积不大于200mL时取实际体积,浸泡液体积不

小于200mL时取200mL浸泡液测试[7-8] 。
质量法:参照 GB/T5009.156-2003,每1g样品

添加60mL浸泡液浸泡,测试方法同面积法[9] 。

2暋结果与分析

2.1暋测试方法对蒸发残渣结果的影响

将制备好的PVC瓶盖密封圈,按照面积法和质

量法分别测试其在不同介质中的蒸发残渣量,每种介

质分别浸泡4个垫圈,测试结果见表1。 由表1可知,
不同的测试方法对蒸发残渣量的影响很大,除了乙醇

表1暋测试方法对蒸发残渣量的影响

Tab.1Influenceoftestmethodonquantityofevaporationresidue

方法
浸泡液

体积/mL

移取体积

/mL

蒸馏水

/(mg·L-1)

标准

偏差

20%乙醇

/(mg·L-1)

标准

偏差

4%乙酸

/(mg·L-1)

标准

偏差

正己烷

/(mg·L-1)

标准

偏差

面积法 250 200 20.1 0.159 5.50 0.540 153 13.260 3.02暳103 227.365
质量法 480 200 13.6 0.151 8.85 0.752 65.1 5.828 1.71暳103 152.369

介质外,在另外3种介质中,按面积法测试的残渣结

果比按质量法测试的残渣结果大,这与前人的测试结

果一致[5] 。 因此,生产企业在产品质量控制中,根据

产品的使用领域,按照内紧外松的原则,选取合适的

方法标准,建议应用于酒类食品包装中的产品,应选

取质量法作为产品质量控制方法标准;应用于水性、

酸性及油性食品包装的产品,应选取面积法作为产品

质量控制的方法标准。

2.2暋样品形状对残渣结果的影响

采用面积法测试PVC瓶盖垫蒸发残渣时,检测

样品可以制备成垫圈和垫片2种不同的形状,因此,

同时对比分析了这2种不同的样品形状对测试结果

的影响。 采用垫圈测试时,每种介质中分别浸泡4个

垫圈;采用垫片测试时,每种介质分别浸泡1个面积

为100mm2 的垫片,测试结果见表2。 由表2可知,

除了乙醇介质外, 在另外3种介质中, 制备成垫圈形
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表2暋样品形状对蒸发残渣量的影响

Tab.2Influenceofsampleshapeonquantityofevaporationresidue

样品

名称

浸泡液

体积/mL

移取体积

/mL

蒸馏水

/(mg·L-1)

标准

偏差

20%乙醇

/(mg·L-1)

标准

偏差

4%乙酸

/(mg·L-1)

标准

偏差

正己烷

/(mg·L-1)

标准

偏差

密封圈 250 200 20.1 0.113 5.50 0.493 153 14.316 3.02暳103 225.468
密封垫片 200 200 16.7 0.115 6.50 0.550 87.4 7.823 2.11暳103 158.556

状的样品测试的蒸发残渣结果都比制成垫片形状的样

品蒸发残渣结果大。 因此,建议生产企业在产品质量

控制中,采用面积法作为质量控制标准时,也应当考虑

样品形状对测试结果的影响。 当产品应用于酒类食品

包装中,按照内紧外松的原则,建议生产厂家将检测样

品制备成密封垫片的形式,当产品应用于水性、酸性及

油性食品包装时,建议生产厂家将检测样品制备成密

封垫圈的形式。

2.3暋样品质量对残渣结果的影响

由于国标中面积方法标准和质量方法标准都没有

规定测试样品具体的量,因此,基于这两种测试方法,
分别研究了不同样品质量对测试结果的影响,表3是

基于面积方法标准的测试样品质量对蒸发残渣结果的

影响,表4是基于质量方法标准的测试样品质量对蒸

发残渣结果的影响,图1是质量与蒸发残渣量关系图。
由表3及图1可知,采用面积方法标准时,总体来说,
样品质量对蒸发残渣测试结果的影响趋势平稳,仅在

20%的乙醇中呈现明显的下降趋势。 由表4及图1可

图1暋垫片质量与残渣量关系

Fig.1Therelationshipbetweenqualityofgasketandresidue

表3暋基于面积方法标准的测试样品质量对蒸发残渣量的影响

Tab.3Influenceofsamplemassonquantityofevaporationresiduebasedonareamethod

垫片

质量/g

浸泡液

体积/mL

移取体

积/mL

蒸馏水

/(mg·L-1)

标准

偏差

20%乙醇

/(mg·L-1)

标准

偏差

4%乙酸

/(mg·L-1)

标准

偏差

正己烷

/(mg·L-1)

标准

偏差

2 200 200 22.6 1.618 25.0 1.871 78.8 6.301 2.01暳103 178.796
4 200 200 16.6 1.111 13.5 1.170 87.3 6.740 1.93暳103 172.140
6 200 200 15.0 1.074 9.35 0.823 73.1 6.023 2.19暳103 178.262
8 200 200 16.7 1.531 6.50 0.509 87.4 7.426 2.11暳103 168.175
10 200 200 14.9 1.283 1.30 0.090 85.9 7.843 2.09暳103 193.852

表4暋基于质量方法标准的测试样品质量对蒸发残渣量的影响

Tab.4Influenceofsamplemassonquantityofevaporationresiduebasedonmassmethod

垫片

质量/g

浸泡液

体积/mL

移取体积

/mL

蒸馏水

/(mg·L-1)

标准

偏差

20%乙醇

/(mg·L-1)

标准

偏差

4%乙酸

/(mg·L-1)

标准

偏差

正己烷

/(mg·L-1)

标准

偏差

2 120 120 36.3 1.761 42.3 3.642 153 12.754 3.12暳103 281.395
4 240 200 18.4 1.294 7.70 0.557 80.0 7.097 2.03暳103 179.510
6 360 200 8.15 0.667 4.30 0.291 47.1 3.753 1.43暳103 130.450
8 480 200 12.7 0.786 3.45 0.285 57.1 5.454 1.43暳103 132.971
10 600 200 11.1 0.745 3.25 0.198 65.9 4.978 1.28暳103 113.646
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知,采用质量方法标准时,样品质量对测试结果的影

响很大,当样品质量小于6g时,随样品质量的增加,
测试结果呈现明显的下降趋势;当样品质量大于6g
时,在蒸馏水和4%乙酸介质中,随样品质量的增加,
测试结果呈现上升趋势,而在20%乙醇介质和正己

烷介质中,测试结果随样品质量的增加变化不明显。
因此,生产企业在实际质量控制中要注意样品的使用

量,尤其是在必须采用质量方法标准时,建议生产厂

家把测试样品质量控制在2g左右。

3暋结论

1) 采用面积法测试蒸发残渣量大于质量法的测

试结果。

2) 采用面积方法测试蒸发残渣量时,垫圈形式

样品比垫片形式的样品蒸发残渣量大。

3) 采用面积方法标准时,测试样品的质量总体

来说对蒸发残渣量的影响不大,仅在20%乙醇介质

中呈现明显下降趋势。 采用质量方法标准时,当样品

质量小于6g时,随样品质量的增加,测试结果呈现

明显下降趋势;当样品质量大于6g时,在蒸馏水和

4%乙酸介质中,随样品质量的增加,测试结果呈现上

升趋势,而在20%乙醇介质和正己烷介质中,测试结

果变化不明显。
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