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摘要:以气相色谱灢质谱联用技术为分析手段,研究了在微波条件下 PVC食品保鲜膜中 DNBP在3种水基食

品模拟物中的迁移规律。实验结果表明,DNBP的迁移量随微波功率、加热时间和加热温度的增加而增大,并

与食品模拟物的种类有关;当加热温度和加热时间相同时,微波加热条件下 DNBP在3种食品模拟物中的迁

移量均高于常规加热方式。
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Abstract:MigrationofDNBPinPVCfilmforfoodpackagingintoaqueoussimalantsaftermicrowaveheating

wasstudiedusinggaschromatography灢massspectrometryastheanalyticalmethod.Thetestsshowedthatthe

migrationincreaseswiththeincreaseofmicrowavepower,heatingtime,andheatingtemperature,andisinre灢
lationwiththetypesofsimalants;whentheheatingtimeandheatingtemperatureisthesame,themigrationof

DNBPintothreetypesoffoodsimulantundermicrowaveheatingisrelativelyhigherthantraditionalheating.
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暋暋食品包装是保证食品安全的最后环节。 塑料由

于具有好的性能和低廉的价格,在食品包装领域得到

了广泛的应用。 然而,塑料内某些化学物质(包括单

体、添加剂、加工助剂、低聚物、分解产物等)在与食品

接触过程中会透过包装材料向食品发生渗透、迁移,
从而污染食品。 其中,一些迁移物具有毒性甚至致癌

作用,危害消费者的健康[1-6] 。
邻苯二甲酸二丁酯(DNBP)是邻苯二甲酸酯类化

合物(PAEs)的一种[7] 。 PAEs是一类环境激素类物

质,可在极低的浓度下干扰人类和动物的内分泌系

统,还可导致细胞突变,致畸和致癌,严重危害人们的

身体健康[8-9] ,因此已被多个国家列为优先控制的污

染物[10] 。 PAEs主要用作塑料的增塑剂,以提高塑料

强度和增大塑料的可塑性。 其中使用最多的是 DN灢
BP和邻苯二甲酸二(2灢乙基)己酯(DEHP)[11] 。 由于

PAEs在塑料中呈游离态,与塑料之间仅以氢键和范

德华力连接,彼此保留着独立的化学性质[12-13] ,因
此,含PAEs的塑料与食品接触时,PAEs会溶出并污

染食品[14] , 进而进入人体, 危害人的健康。 据报

道[15] ,我国健康人群血液中的 DNBP的检出率高达



暋付善良等暋微波条件下PVC食品保鲜膜中 DNBP在水基模拟物中的迁移行为研究
135暋暋

62%,平均达78.29mg/L。 DNBP及其代谢产物在

尿液和母乳中也有检出[16-17] 。

无论食品包装材料中的有害物质的含量有多高,
真正对人体产生危害的只是迁移到食品中的那一部

分,因此,食品包装材料中增塑剂迁移规律的研究日

益受到重视。 近年来,国内外研究人员就食品包装材

料中PAEs向食品或食品模拟物迁移的规律进行了

系统的研究,探讨了增塑剂的迁移量与接触面积、迁
移温度、迁移时间、增塑剂的初始浓度,以及食品模拟

物的种类的关系[18-20] 。 然而,微波加热条件下增塑

剂的迁移规律的研究却少有报道。 笔者采用气相色

谱-质谱(GC/MS)联用方法,用3种食品模拟物分

别模拟食品包装内3种不同性质的食品,对PVC食

品保鲜膜中的DNBP在微波加热条件下进行迁移实

验,从而得到DNBP在微波加热条件下的迁移规律。

1暋实验

1.1暋仪器和试剂

Varian450GC灢300MS气相色谱灢质谱联用仪(美
国瓦里安公司);MARS灢5型微波消解/萃取系统(美
国CEM 公司),配备石英萃取罐和光纤传感器(用于

检测控制温度)。

DNBP由 Dr.Ehrenstorfer公司提供,纯度为

99.5%;正己烷 (HPLC)和丙酮 (HPLC)由 Sigma灢
Aldrich公司提供,冰乙酸、无水乙醇购自国药集团,
纯度为分析纯。 所有有机试剂经重新蒸馏并确定无

DNBP后使用。 水为超纯水。
由于塑料器皿可能含DNBP,所以尽量使用玻璃

器皿。 所有玻璃器皿洗净后,使用超纯水淋洗3次,
丙酮浸泡1h,在200曟下烘烤2h,冷却至室温备用。

水性食品(pH>4.5)、酸性食品(pH曑4.5的水

性食品)和酒性食品的成分和比例及所模拟的食品类

型见表1。
表1暋食品模拟物的成分、比例以及所模拟的食品类型

Tab.1Compositionandproportionoffoodstimulants
andthetypesofsimulatedfood

食品模拟物种类 成分和比例 食品类型

模拟物 A 超纯水 水性食品(pH>4.5)

模拟物B
3%(体积分数)

乙酸

酸性食品

(pH曑4.5的水性食品)

模拟物C 15%(体积分数)乙醇 酒性食品

1.2暋色谱灢质谱条件

DB-17MS毛细管柱(30m暳0.25mm暳0.25

毺m),载气为高纯 He(99.999%),流速为1.0mL/

min。 进样口温度为250 曟,传输线温度为280 曟。
柱温程序为:初始温度100曟,保持1min,以20曟/

min升至250 曟,保留5min。 进样方式为不分流,

0.75min后打开分流阀,进样体积为1毺L。
电离方式为电子轰击电离源 (EI),电离能量为

70eV,灯丝电流为50毺A,EMV 电压为1300V。 四

极杆温度为40曟,离子源温度为230曟,溶剂延迟时

间为5min。 检测方式为选择离子监测模式(SIM),
监测离子及丰度比等GC/MS参数,见表2。

表2暋邻苯二甲酸二正丁酯(DNBP)的GC灢MS参数

Tab.2GC灢MSparametersofDNBP

化合物
保留时间

/min

定量离子

(m/z)
定性离子及其丰度

DNBP 10.074 149
149暶121暶205暶223

(100暶2暶3暶3)

1.3暋建立标准曲线

采用外标法分析迁移到食品模拟物中的 DNBP
的浓度。 精密称取 DNBP0.0100g于100mL容量

瓶中,用正己烷定容,配成DNBP含量为0.1mg/mL
的标准储备液。 分别吸取0,10,20,50,100毺LDNBP
标准储备液于10mL容量瓶中,用正己烷定容至刻

度,配成浓度分别为0,0.1,0.2,0.5,1.0毺g/mL的

标准系列溶液,进样1.0毺L进行 GC/MS测定。 以

保留时间定性,峰面积定量,制作峰面积灢质量浓度标

准曲线。 线性方程为:Y=73916X+1344.8,相关系

数为0.9994,线性范围为0~1.0毺g/mL。

1.4暋样品

实验用 PVC塑料膜样品购自长沙某农贸市场

(已检出DNBP的含量为14.8%)。 样品先用超纯水

洗净,再用滤纸擦干。 用剪刀将样品均匀地切成20
mm 暳40mm的小块。

1.5暋方法

取PVC塑料膜样品一块置于石英玻璃萃取罐

中,加入20 mL 食品模拟物浸没。 将萃取罐置于

MAE系统内,设置一定的微波功率、加热温度和加热

时间,进行微波加热处理。 处理后,冷却至40 曟以

下,按行业标准方法[17] 处理:准确量取5mL模拟物

浸泡液于10mL离心试管中,加入2mL正己烷,振
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荡提取10min,静置分层,取出上层正己烷层,再重复

提取2次,合并正己烷提取液于10mL容量瓶中,定
容至刻度,混合均匀,取约1mL供仪器检测。 样液

可根据具体情况进行稀释,使其测定值在标准曲线的

线性范围内。

2暋结果与讨论

2.1暋微波加热时间对DNBP迁移的影响

微波功率为800W,温度为80曟条件下,加热1,

5,10,20,30min时,DNBP在3种食品模拟物中的迁

移结果见图1。 从图1可以看出,DNBP在3种食品

微波功率800W,温度80曟

图1暋微波加热时间对 DNBP
在3种食品模拟物中的迁移的影响

Fig.1MigrationofDNBPinthreetypesof

foodsimulantduringdifferentheatingtime

模拟物中的迁移量都随时间的增长而增大,且前10
min迁移量增加较快,10min后增加缓慢。

2.2暋微波功率对DNBP迁移的影响

不同微波功率下,在80曟加热5min后,DNBP
在3种食品模拟物中的迁移结果见图2。 从图2可以

看出,在加热温度和加热时间相同的情况下,DNBP
在3种食品模拟物中的迁移量随着微波功率的增加

而增大。

2.3暋微波加热温度对DNBP迁移的影响

微波功率和加热时间相同时,不同的加热温度下

DNBP在3种食品模拟物中的迁移结果见图3。 从图

3可以看出,当微波功率和加热时间相同时,DNBP在

3种食品模拟物中的迁移量随着加热温度的增高而

显著增大。

2.4暋模拟物种类对DNBP迁移的影响

从图1-3可以看出,在相同的条件下,模拟物的

种类对DNBP也有较大的影响。 在较低的加热温度

温度为80曟,加热时间为5min

图2暋微波功率对 DNBP在3种食品模拟物中的迁移的影响

Fig.2MigrationofDNBPinthreetypesof

foodsimulantunderdifferentmicrowavepowers

微波功率800W,加热时间5min

图3暋加热温度对 DNBP在3种食品模拟物中的迁移的影响

Fig.3MigrationofDNBPinthreetypesof

foodsimulantunderdifferentheatingtemperature

下,DNBP在食品模拟物B中的迁移量要略高于在食

品模拟物 A 中的迁移量,而 DNBP在食品模拟物 C
中的迁移量要大大高于在食品模拟物 A和B中的迁

移量;但在较高的加热温度下(120 曟),DNBP在食

品模拟物B和C中的迁移量均显著高于食品模拟物

A。

2.5暋微波加热与常规加热的比较

图4显示微波功率800W,80曟加热30min与

常规加热(80曟)30min时DNBP在3种食品模拟物

中的迁移。 从图4可以看出,在加热温度和加热时间

相同的情况下,微波加热条件下DNBP在3种食品模

拟物的迁移量均高于常规加热方式。 这可能与微波

加热方式的独特性有关。

3暋结论

以GC/MS为分析手段,研究了在微波加热条件

下PVC食品保鲜膜中的DNBP在水基食品模拟物中



暋付善良等暋微波条件下PVC食品保鲜膜中 DNBP在水基模拟物中的迁移行为研究
137暋暋

微波功率800W,加热时间5min

图4暋2种条件下 DNBP在3种食品模拟物中的迁移对比

Fig.4ComparablemigrationofDNBP

inthreetypesoffoodsimulant

的迁移规律。 结果发现,DNBP的迁移量随微波功

率、加热时间和加热温度的增加而增大;DNBP的迁

移量也与食品模拟物的种类有关。 此外,还比较了在

加热温度和加热时间相同时,微波加热与常规加热条

件下DNBP在3种食品模拟物中的迁移量,结果发

现,微波加热条件下DNBP在3种食品模拟物中的迁

移量均高于常规加热。
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