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索氏提取-气相色谱/质谱法测定食品 
包装材料中羟基苯醚 

熊中强, 杜  宇, 张媛媛, 李宁涛* 
(天津出入境检验检疫局工业品中心, 天津  300042) 

摘  要: 目的  建立一种适用于食品包装材料中羟基苯醚的气相色谱/质谱检测方法。方法  采用索氏提取法, 

以二丙醚萃取提取样品中二苯醚类物质, 经色谱分离后采用质谱检测, 保留时间、分子碎片峰定性, 外标法定

量。结果  二苯醚类物质回收率为 88%~109%, 相对标准偏差<3.9%, 检测限 0.032~0.067 mg/L。结论  本方法

便捷、重现性好, 适用于各类食品包装材料中二苯醚类物质检测。 
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Determination of diphenyl ether in food packing materials by gas 
chromatography/mass spectrometry with soxhlet extraction 

XIONG Zhong-Qiang, DU Yu, ZHANG Yuan-Yuan, LI Ning-Tao* 
(Technical Center for Safety of Industrial Products, Tianjin Entry-Exit Inspection and Quarantine Bureau, Tianjin 300042, 

China) 

ABSTRACT: Objective  To establish a method for determination of diphenyl ether in food packing materials 
using gas chromatography/mass spectrometry. Methods  The diphenyl ether in food packing materials was ex-
tracted by soxhlet extraction with dipropyl ether, and then qualitatively anlyzed using mass spectrometry detector. 
The diphenyl ether were qualitatively determined by retention time and molecular fragment peaks. The external 
standard method was applied for the quantification. Results  The recoveries of typical diphenyl ether were be-
tween 88%~109% with RSD less than 3.9% and limit of detection was 0.032~0.067 mg/L. Conclusion  The me-
thod is convenient and reproducible for determination of diphenyl ether from the food packing materials. 
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目前以新型食品包装材料为代表, 由于追求高
性能, 在生产制造过程中往往加入数量众多的添加
剂, 如稳定剂、抗氧化剂、增塑剂、抗菌剂等, 在满
足包装性能(运输、储存、销售、使用)的同时也造成
了极大的安全隐患, 其中二苯醚类物质作为抗菌剂
在抑菌包装材料等领域有较为广泛的应用, 但同时
也存在着对人体健康的安全隐患[1-4]。目前国外发达

国家如欧、美等已开始限制羟基二苯醚的使用, 而我
国对于羟基二苯醚类物质的检测、使用安全在研究上

存在空白。因此建立起一种检测食品包装材料中二苯

醚类有机物的分析方法显得尤为重要[5]。 
有研究人员采用液相色谱法测定了塑料、电子电

气产品中部分二苯醚类物质[6], 但利用气相色谱法测
定食品包装材料中二苯醚类物质尚未见报道。本文采
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用气相色谱法, 结合萃取、浓缩、外标定量测定食品
接触材料中典型二苯醚类物质[7]。 

1  材料与方法 

1.1  仪器与试剂 

CLARUS600 GC/MS气相色谱/质谱仪, 购自 PE
公司。 

三氯-羟基二苯醚(THE, CAS: 3380-34-5), 二羟
基二苯醚 (DDE, CAS: 1965-09-9), 二甲基二苯醚
(DME, CAS: 51801-69-5), 二苯基醚 (DHE, CAS: 
101-84-4), 均为色谱纯。 

1.2  实验条件 

色谱条件: HP-5MS色谱柱(60 m×0.25 mm); 柱
温采用程序升温模式, 150 (5 min)℃ , 3 /min℃ 升至

250  (30 min)℃ ; 进样口温度 260 ℃; 载气为高纯氦
气; 流速 1 mL/min; 分流比 20:1分流进样 进样量 1 
μL。 

质谱条件: 电离方式 EI; 电离能量 70 eV; 传
输线温度 280 ℃, 离子源温度 230 ℃, 扫描范围
50~512 u。 

2  结果与分析 

2.1  样品分析 

待测样品中二苯醚采用浸泡迁移、色谱分析方

法进行检测 , 对于浓度较低的浸泡液经过必要的
蒸发、浓缩定容后进行检测。将 2.0 g经粉碎样品
经浸泡、过滤后, 旋转蒸发至近干, 以溶剂定容后
进样分析 , 所得典型色谱图及对应物质质谱图如
图 1和图 2所示。 

 

图 1  典型样品分析色谱图 
Fig. 1  Chromatography of the typical sample 

 

图 2  样品质谱图 
Fig. 2  Mass spectrum of the typical sample 
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2.2  样品基质的影响 

样品基质中的二苯醚类物质萃取迁移符合迁移

过程模拟规律, 检测对象经历“基质内部-基质表面-
迁移至浸泡液-浸泡液内扩散”四个步骤, 其中样品基
质不同、浸泡迁移溶剂、浸泡迁移方式等对样品迁移

浸泡量影响最为显著[8]。 
实验采用超声萃取, 萃取温度为 80 ℃, 萃取剂

用量为 100 mL浸泡液/2 g样品。浸泡液经浓缩至近
干后, 以乙醚溶解、定容后进样分析。通过保留时间、
典型碎片离子峰定性, 外标法定量。不同基质中浸泡
迁移二苯醚检出结果如表 1所示。 

结果表明相同添加量条件下, 功能型、复合材料
中的迁移量较单一材质样品偏高, 其原因可归结为
复合型材料受其所含的其他添加剂协同效应影响 , 
二苯醚类物质更加容易迁移、逸出, 检出量较高。 

2.3  迁移溶剂的影响 

浸泡迁移过程同样属于样品介质中“溶质”溶解
进入“溶剂”即浸泡液的过程[9], 试验考察了乙醇、二
正丙醚、橄榄油三种类型迁移溶剂的影响。浸泡温度

70 ℃、萃取剂用量为 100 mL浸泡液/2 g样品, 浸泡
液经浓缩、溶解定容后进样分析, 结果如表 2所示。

结果表明, 由于醚类溶剂从结构上, 拥有同检测目标
产物类似的分子结构, 因此采用醚类溶剂拥有最佳
浸泡迁移效果, 常用食品接触材料检测浸泡液如乙
醇、橄榄油浸泡迁移效果较差。 

2.4  浸泡迁移方式的影响 

试验考察了常规浸泡、超声浸泡、索氏提取三种

方式条件下浸泡迁移物种二苯醚含量, 其中浸泡液
为二正丙醚, 萃取剂用量为 100 mL浸泡液/2 g样品, 
浸泡液经浓缩、溶解定容后进样分析, 结果如表 3所
示。结果表明, 超声浸泡方式与索氏提取效果相当, 
均优于常规浸泡方式。 

2.5  工作曲线、检测限及方法回收率 

本研究采用峰面积对待测物质浓度作图, 绘制
标准工作曲线, 利用最小二乘法进行线性拟合, 得到
四种检测对象的回归方程及相关的系数, 通过逐步
稀释测定各组分的最小检出限(S/N=5), 方法精密度
通过在相同色谱条件下测定 6 份标准样品计算得到, 
以峰面积相对标准偏差考量, 通过不同浓度添加量
测定方法回收率, 结果如表 4所示。结果表明, 在试
验条件范围内, 各检测对象回收率介于 88%~109%, 
检出限及精密度满足分析检测需求。 

表 1  不同介质中二苯醚类物质检出量 
Table 1  Detection results of diphenyl ether in different kinds of materials 

材质 PE PP 复合包装 保鲜包装 功能包装 

总检出量(mg/L) 62 59 107 79 96 

注: 浸泡液二正丙醚, 浸泡时间 60 min 

表 2  不同迁移溶剂中二苯醚类物质检出量 
Table 2  Detection results of diphenyl ether in different kinds of solvents 

浸泡液 乙醇 二正丙醚 橄榄油 

总检出量(mg/L) 67 97 55 

注: 样品基质为复合包装, 浸泡时间 60 min 

表 3  不同浸泡方式二苯醚类物质检出量 
Table 3  Detection results of diphenyl ether with different kinds of immersion methods 

浸泡液 常规浸泡 超声浸泡 索氏提取 

总检出量(mg/L) 89 103 119 

注: 样品基质为复合包装, 浸泡时间 60 min 
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表 4  工作曲线及其检测限、精密度、回收率 
Table 4  Regression equations, detection limit, precision and recovery 

组分 保留时间(min) 回归方程 相关系数 检测限(mg/L) RSD% (n=6) 回收率(%)

三氯-羟基二苯醚(THE) 23.017 Y=69652X−337 0.9980 0.032 3.9 88~97 

二羟基二苯醚(DDE) 27.878 Y=121157X+109 0.9961 0.028 2.5 90~109 

二甲基二苯醚(DME) 28.991 Y=25632X−228 0.9931 0.067 2.0 92~98 

二苯基醚(DHE) 31.703 Y=32008X−101 0.9898 0.055 3.3 89~101 

 

3  结  论 

采用索氏提取, 以二正丙醚为萃取剂, 结合气
相色谱/质谱方法检测食品包装材料中二苯醚类物质, 
方法重现性好, 适用样品基质广泛, 样品检出限低, 
方法快速、便捷, 适用于食品包装材料中二苯醚类物
质检测。 
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