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超高效液相色谱-串联质谱法测定食品接触材料中
油酸酰胺的迁移量 

晏  嫣*, 张  阳, 姜德玮, 向  斌, 宋锦柱 

(江苏省产品质量监督检验研究院, 国家食品包装检测中心, 南京  210007) 

摘  要: 目的  建立超高效液相色谱-串联质谱法测定食品接触材料中油酸酰胺迁移量的分析方法。方法  按

照 GB 5009.156-2016《食品安全国家标准 食品接触材料及制品迁移试验预处理方法通则》的要求配制 5 种食

品模拟液, 并按照标准要求进行浸泡试验, 浸泡液经过滤后进样, 经过 ZORBAX C18 (3.0 mm×100 mm,    

1.8 μm)色谱柱分离, 在正离子模式下以电喷雾电离多反应监测模式进行定性和定量分析。结果  5 种食品模

拟物(4%乙酸、10%乙醇、20%乙醇、50%乙醇以及 95%乙醇)中的油酸酰胺在 0.25~5.0 mg/L 浓度范围具有较

好线性, 相关系数(r2)均大于 0.9990, 方法检出限为 0.001~0.002 mg/L, 方法定量限为 0.003~0.005 mg/L, 油酸

酰胺在 3 个浓度水平的加标回收率为 90.3%~117.1%, 相对标准偏差为 0.20%~2.10% (n=6)。结论  该方法灵

敏、准确, 能够满足食品接触材料中油酸酰胺的迁移量的检测。 
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Determination of oleamide migration from food contact materials by ultra 
performance liquid chromatography-tandem mass spectrometry 

YAN Yan*, ZHANG Yang, JIANG De-Wei, XIANG Bin, SONG Jin-Zhu 

(Jiangsu Quality Supervision and Testing Institute, National Center for Packing Products Quality Supervision and Testing, 
Nanjing 210007, China) 

ABSTRACT: Objective  To establish a method for the determination of oleamide migration from food contact materials 

by ultra performance liquid chromatography-tandem mass spectrometry (UPLC-MS/MS). Methods According to the GB 

5009.156-2016 National food safety standards-Food contact materials and products migration test pretreatment methods, 5 

kinds of food simulation solutions were prepared. After the test of soaking, the solutions were detected by UPLC-MS/MS. 

Oleamide was separated by ZORBAX C18 (3.0 mm×100 mm, 1.8 μm) hromatographic column. The eluent was qualitatively 

and quantitatively determined by mass spectrometer with electrospray ionization in positive multiple reaction monitoring 

mode. Results  Oleamide had good linear relationship in 5 kinds of food simulation solutions in the range of 0.25-5.0 mg/L 

with correlation coefficients more than 0.9990. The limits of detection of oleamide were 0.001-0.002 mg/L, the limit of 

quantification was 0.003-0.005 mg/L. The recoveries of oleamide at 3 spiked levels were 90.3%-117.1%, and the relative 

standard deviations (RSDs) were 0.20%-2.10% (n=6). Conclusion  This method is accurate and reliable, which is suitable 

for the determination of oleamide migration in 5 kinds of food simulation solutions. 
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1  引  言 

食品接触材料中有毒有害物质向食品的迁移是造成食

品污染的重要途径之一。这类有毒有害物质主要来自树脂本

身、材料单体、裂解物以及塑料制品在制造过程中添加的稳

定剂、增塑剂、着色剂等[1]。原国家卫生和计划生育委员会

针对塑料食品包装材料中添加剂出台了食品安全国家标准, 

并给出了塑料食品接触材料中允许使用添加剂的名录, 即

GB 9685-2016《食品安全国家标准 食品接触材料及制品用

添加剂使用标准》[2]。该标准针对部分有毒有害物质在塑料

食品包装材料中的迁移量以及含量提出了限量要求, 并提

供了相应的检测方法。但国家标准中允许使用的添加剂列表

中还有很大一部分物质并未明确标出使用限量(生产厂家按

生产需要添加)和检测方法, 油酸酰胺位于其列。 

油酸酰胺作为常用的塑料生产添加剂, 在塑料加工

中可以起到爽滑、润滑、脱模、抗粘、抗结块、抗湿、增

加制品表面光亮度等作用, 与不同材料的树脂均具有很好

的相容性, 不影响最终产品的透明性和物理性质, 是公认

的理想高效塑料加工无毒添加剂[3]。油酸酰胺并不属于有

毒有害物质, 但其与人体的各项生理活动及代谢过程密切

相关, 属于内源性并具有生物活性的一类物质[4]。1989 年

科学家首次在睡眠不足的老鼠脑脊液中分离得到油酸酰胺, 

并发现该物质会诱发老鼠的生理性睡眠[5]。此外有动物实

验表明, 油酸酰胺在催眠和抗抑郁症的治疗方面有一定的

药理学作用[6]。生理代谢研究方面, 发现啮齿类动物血液

中的油酸酰胺参与饱腹感的调节, 该调节作用对肥胖症的

治疗具有药理学意义[7]。 

油酸酰胺的塑料食品包装材料的使用是其进入人体

的一个重要途径[8], 通过外源途径进入人体的油酸酰胺有

可能对人体的各项生理过程和代谢产生干扰。但目前有关

塑料食品接触材料中油酸酰胺迁移量检测方法的报道较

少。油酸酰胺属于酰胺类物质, 蔡翔宇等[9-15]利用超高效液

相色谱-串联质谱法同时测定食品中 6 种玛咖酰胺。王兴宁
[16]利用气相色谱-质谱串联方法测定烟草中的 10 种酰胺类

除草剂。房宁等[17,18]利用气相色谱-质谱法测定食品接触材

料中润滑剂在脂类食品模拟物中的迁移量, 该方法利用衍

生试剂将油酸酰胺等润滑剂先衍生再用仪器检测, 检测时

间较长, 实验过程繁复。Lv 等[19]采用气相色谱-质谱法建

立了聚乙烯薄膜中 5 种脂肪酸含量的检测方法。本研究采

用超高效液相色谱-串联质谱法技术, 建立了塑料食品接

触材料中油酸酰胺迁移量的检测方法。该方法准确、灵敏, 

具有良好的回收率和精密度, 为定性、定量分析食品模拟

物中油酸酰胺的迁移量提供准确、有效的检测方法。 

2  材料与方法 

2.1  试剂与仪器 

油酸酰胺标准品(纯度 99.0%, 不确定度±0.5%)(上海

安谱实验科技公司); 甲醇[色谱纯, 美国 Tedia(天地)试剂

公司]; 乙腈(色谱纯, 上海安谱实验科技股份有限公司); 

乙醇、乙酸(分析纯, 国药集团化学试剂有限公司)。 

1290infinity-G6460A 超高效液相色谱-串联谱质仪(美

国 Agilent 公司); 旋转蒸发仪(上海亚荣生化仪器厂); 超纯

水净化系统(美国赛默飞世尔科技有限公司), 精密鼓风干

燥箱(上海恒一精密仪器有限公司)。 

2.2  样品前处理 

食品模拟液制备: 4%乙酸溶液、10%乙醇、20%乙醇、

50%乙醇、95%乙醇(V:V) 

4%乙酸溶液(V:V): 量取 20.0 mL 冰醋酸, 加 480 mL

水, 混匀。 

10%乙醇溶液 (V:V): 量取 50.0 mL 无水乙醇 , 加   

450 mL 水, 混匀。 

20%乙醇溶液(V:V): 量取 100.0 mL 无水乙醇 , 加  

400 mL 水, 混匀。 

50%乙醇溶液(V:V): 量取 250.0 mL 无水乙醇 , 加  

250 mL 水, 混匀。 

95%乙醇溶液(V:V): 量取 475.0 mL 无水乙醇 , 加   

25 mL 水, 混匀。 

浸泡液制备: 按照 GB 5009.156[20]标准配制模拟液, 

并按照标准要求浸泡食品包装材料, 试验后获得的浸泡液

经过 0.45 μm 滤膜过滤后用超高效液相色谱-串联质谱仪检

测。本实验采用的样品均为室温下罐装并长期贮存的食品

包装容器, 根据样品的实际使用情况选择在精密鼓风干燥

箱中设定贮存温度 40 ℃, 容器与模拟液接触时间 10 d 为

实验条件, 预期接触食品模拟液类别为 4%乙酸、10%乙

醇、20%乙醇、50%乙醇以及 95%乙醇。 

2.3  色谱与质谱分析条件 

色谱条件: ZORBAX C18(3.0 mm×100 mm, 1.8 μm)色

谱柱; 流动相: 甲醇: 0.1%乙酸(V:V, 95:5); 等梯度洗脱; 

流速 0.3 mL/min; 柱温 30 ℃; 进样时间: 4 min。 

质谱条件 : 离子源 : 电喷雾离子源 (electron spray 

ionization, ESI); 扫描方式: 正离子模式; 检测方法: 多反

应监测(multiple reaction monitoring, MRM); 干燥气温度: 

350 ℃; 干燥气流速: 11 L/min; 雾化器压力: 45 psi; 毛细

管电压: 3500 V; 碎裂电压: 125 V。具体数据见表 1, 油酸

酰胺质量色谱图见图 1。 
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表 1  油酸酰胺质谱参数 
Table 1  Mass spectrometry parameters for oleamide 

化合物 分子式 保留时间 母离子/(m/z) 子离子 碎裂电压/V 碰撞气能量/eV

油酸酰胺 C18H35NO 2.623 282.2 
247.3* 
265.2 

125 
8 
8 

注: *为定量碎片离子。 

 

 
 

图 1  油酸酰胺质量色谱图 

Fig.1  Mass spectrum of oleamide 

 

2.4  标准溶液的配制 

准确称取 25.0 mg 油酸酰胺于 25 mL 容量瓶中, 用甲

醇溶解, 配制成 1000 mg/L 浓度储备液, 避光冷藏。取上述

储备液配制为 100 mg/L 中间液。精密量取适量中间液配制

工作液, 分别用不同类型模拟液配制成 0.25、0.5、1、2、

5 mg/L 的标准工作溶液。 

3  结果与分析 

3.1  液相条件的优化 

流动相的选择和洗脱方式是影响色谱分析的重要因

素。实验对比了乙腈-水和甲醇-水两种流动相的洗脱效果。

结果显示采用乙腈-水流动相时, 出峰分离效果不佳, 采用

甲醇-水流动相时目标峰分离效果较为理想, 达到定量要

求。在甲醇-水中加入 0.1%乙酸后, 目标峰响应值有所提高, 

故选择甲醇-0.1%乙酸溶液(V:V, 95:5)作为流动相(见图 2)。 

3.2  质谱条件的优化 

在正离子模式下对 5 mg/L 浓度的标准溶液进行一级

质谱全扫描, 确定油酸酰胺母离子为 282.2 m/z。油酸酰胺

由于在正模式下容易和其他阳离子结合, 可以形成[M+H]+

峰和[M+Na] +峰, 但[M+Na] +容易受到流动相、样品基质的

干扰使响应值不够稳定, 因此选择[M+H]+峰作为基峰。选

择合适的碰撞能量对母离子进行碰撞, 从碎片离子中选择

2 个丰度较高碎片离子作为定量和定性离子。优化后的参

数见 2.3。空白样品(浸泡液为 4%乙酸)色谱图以及空白样

品(浸泡液为 4%乙酸)中添加油酸酰胺标样(2 mg/L)的多反

应监测(MRM)色谱图见图 3。 

 

 
 

图 2  采用甲醇-0.1%乙酸等梯度洗脱时油酸酰胺的色谱图(2 

mg/L) 
Fig.2  Chromatogram of oleamide standard using methanol and 

0.1% acetic acid as mobile phase (2 mg/L) 

 
 

 
 

注: A 为空白样品加标(2 mg/L 油酸酰胺标样); B 为空白样品 

图 3  4%乙酸浸泡液空白样品加标与不加标的 MRM 色谱图 

Fig.3  Multiple reaction monitoring (MRM) chromatograms of 4% 
acetic acid blank sample (skiped or not) 

 

3.3  线性关系、检出限以及定量限 

将配制的 0.25、0.5、1、2、5 mg/L 标准工作液在优

化后的色谱及质谱条件下进行测定及回归分析。在 0.25~  
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5 mg/L 的浓度范围内, 不同模拟液中的油酸酰胺的线性关

系良好。分别以不同模拟物中的油酸酰胺的 3 倍信噪比

(S/N=3)和 10 倍信噪比(S/N=10)确定其检出限和定量限, 结

合所取样品体积计算得到不同模拟液中目标物的检出限和

定量限(见表 2)。 

3.4  回收率及精密度结果 

实验采用聚碳酸酯(polyethyleneterephthalate, PET)水

杯作为实验对象, 分别在经过 60 ℃, 10 d 的 4%乙酸、10%

乙醇、20%乙醇、50%乙醇以及 95%乙醇迁移试验模拟液

中添加 0.25、1 和 5 mg/L 的 3 个浓度标准溶液, 每个添加

量分别做 6 个平行, 进行回收率的实验。油酸酰胺在不同

模拟物中的回收率为 90.3%~117.1% (见表 3)。 

3.5  实际样品的检测 

本实验选择市场上常见的聚碳酸酯(PET)饮料瓶, 聚

乙烯(polyethylene, PE)瓶以及聚丙烯(polypropylene, PP)饭

盒作为实验样品。并考察了不同材质在 40 ℃温度下贮藏

10 d 的条件下与 4%乙酸、10%乙醇、20%乙醇、50%乙醇

以及 95%乙醇 5 种不同模拟液接触后的油酸酰胺迁移量, 

实验结果发现, 与不同材质样品接触的 5 种模拟物中均未

检出油酸酰胺。 

 
表 2  线性参数、检出限和定量限 

Table 2  Linearity parameters, limits of detection and limits of quality  

化合物 食品模拟物 线性范围/(mg/L) 回归方程 相关系数 检出限/(mg/L) 定量限/(mg/L) 

油酸酰胺 

4%乙酸 0.25~5 Y=2.083X+165.7 0.9994 0.001 0.004 

10%乙醇 0.25~5 Y=2.232X+27.25 0.9991 0.001 0.004 

20%乙醇 0.25~5 Y=1.568X+10.73 0.9990 0.001 0.005 

50%乙醇 0.25~5 Y=0.3939X+7.752 0.9998 0.001 0.003 

95%乙醇 0.25~5 Y=0.3889X+2.539 0.9999 0.002 0.005 

 
 

表 3  5 种食品模拟物中油酸酰胺的加标回收率和相对标准偏差

(n=6) 
Table 3  Recoveries and relatives standard deviations of 

oleamide in 5 kinds of food simulation liquid (n=6) 

化合物 
食品 

模拟物 
添加含量
/(mg/L) 

回收率/% 
相对标准

偏差/% 

油酸 

酰胺 

4%乙酸 

0.25 106.2 1.26 

1 98.83 2.10 

5 100.6 0.77 

10%乙醇 

0.25 93.44 1.40 

1 101.2 1.28 

5 100.6 0.31 

20%乙醇 

0.25 102.1 0.82 

1 90.29 0.88 

5 99.53 0.20 

50%乙醇 

0.25 98.45 1.40 

1 110.5 0.88 

5 104.2 0.31 

95%乙醇 

0.25 117.1 1.85 

1 106.7 1.40 

 5 107.0 0.24 

4  结  论 

本研究建立了超高效液相色谱 -串联质谱法 (ultra 

performance liquid chromatography-tandem mass 
spectrometry)检测食品接触材料中的油酸酰胺迁移量。该

方法准确、灵敏, 在不同的模拟液中都具有良好的回收率

(90.3%~117.1%)和精密度(0.20%~2.10%), 可以为定性、定

量分析食品模拟物中油酸酰胺的迁移量提供准确、有效的

检测方法。 
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