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前处理方法对食品包装中 2,6二叔丁基苯酚 
GC-MS分析的影响 
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摘  要: 目的  采用合理的样品前处理方法改善食品包装材料中 2,6二叔丁基苯酚(BHT)的 GC-MS分析效果。

方法  正己烷超声辅助萃取塑料包装材料碎片后, 将提取液在−10 ℃条件下放置 2 d, 萃取液离心, 将上清液

旋转蒸发浓缩, 进行 GC-MS分析。结果  GC-MS分析总离子流图中 BHT峰形干净、杂质峰值明显减少。结

论  该前处理方法能明显改善 GC-MS分析效果。 
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ABSTRACT: Objective  To improve the GC-MS study of 2,6-butylated hydroxytoluene (BHT) by reasonable 
pretreatment of sample extracted from food plastic packaging materials. Methods  Samples were extracted with 
hexane under ultrasound assisted extraction, stored for 2 d under −10 , and analyzed by GC℃ -MS after centrifu-
gation and concentration. Results  Total ion chromatograms of BHT GC-MS peak was clean, and impurity peak 
was significantly reduced. Conclusion  The pre-treatment method could significantly improve the GC-MS study 
of 2,6-butylated hydroxytoluene (BHT). 
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食品塑料包装中的污染物常含有抗氧化剂和增

塑剂, 还含有正十六烷、正十七烷、正二十烷和 2, 6, 
10, 14-四甲基十六烷等烷烃和链烯烃[1]。采用 GC-MS
定性分析抗氧化剂 2,6 二叔丁基苯酚(BHT)时, 由于
平均为 250 ℃的高沸点烷烃存在, 明显延长了样品

的检测周期, 影响分离效果, 还会导致 C18 反相柱内

装填固定相的流失 [2]。因此, 采用合理的方法进行
BHT 样品前处理, 去除烷烃杂质, 提高样品纯度, 可
以明显改善 GC-MS 分析效果。目前国内进行 BHT
分析时, 关于样品前处理和纯化方法的研究鲜有报
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道, 萃取物直接进入 GC-MS、HPLC或 GC分析很容
易导致仪器设备损耗过快[3-5]。 

本文利用不同温度条件下可以从食品包装中萃

取出不同物质[1], 根据烷烃和 BHT在不同温度条件下
溶解度性质上的差异, 通过控制不同低温的方法对样
品进行前处理, 可以去除部分烷烃, 使样品纯化。从而
改善 BHT定性定量分析效果, 减少仪器损耗。 

1  材料与方法 

1.1  仪器与试剂 

仪器: 6890N-5973MSD型 GC-MS仪, 美国安捷
伦公司; JY92 IIN型超声波细胞破碎仪, 宁波新芝仪
器设备公司; RE-5299 型旋转蒸发仪, 上海亚荣生化
仪器厂; TGL-16C型高速离心机, 上海安亭仪器公司; 
GTR10-1 型低速冷冻离心机, 北京时代北利离心机
公司。 

试剂: 2, 6-二叔丁基对甲酚标准品(分析纯)天津
市东丽区天大化学试剂厂; 正己烷(色谱纯); 异辛烷
(分析纯); 甲醇(色谱纯, 美国 TEDIA公司)。 

1.2  实验方法 

1.2.1  实验样品的制备  
将食品塑料包装材料用剪刀剪碎 , 准确称取

1.00 g试样(精确至 1 mg)置于 25 mL具塞比色管中, 
加入 20 mL正己烷, 400 W超声萃取 30 min后滤纸过
滤, 每次再用 10 mL 正己烷重复上述步骤提取 2 次, 
合并提取液[7]。 

根据表 1 所示, 十五烷至十八熔点在 10.0 ℃至
28.0 ℃之间以上, 十二烷至十四烷熔点在−9.6 ℃至
5.5 ℃之间[8-9]。结合物质溶解度会随温度降低而降低, 
设置控制低温条件, 可以除去部分烷烃杂质。 

表 1  部分饱和烷烃熔点 
Table 1  Melting point of some saturate paraffin hydrocarbon 

饱和 
烷烃 

十二烷 十三烷 十四烷 十五烷 十六烷 十七烷 十八烷

熔点℃ −9.6 −6 5.5 10 18.1 22.0 28.0
 

 
将制备好的待检测实验样品在−10 ℃条件下放

置 2 d, 取出后观察不同温度条件下样品中是否出现
固态物质, 并迅速对萃取液离心。将上清液旋转蒸发
浓缩到 1 mL。用移液器将 1 mL浓缩液转移到小棕色

试剂瓶中, 4 ℃储存, 留作 GC-MS定性分析和 HPLC
定量分析备用[10-11]。 
1.2.2  实验样品 GC-MS 定性分析  

GC-MS 条件: 色谱柱(HP-5MS, 30 m×0.25 m 
×0.25 μm); 载气: He气(纯度 99.999%); 流动相为色
谱纯丙酮, 进样口温度: 250 ; ℃ 不分流; 程序升温: 
初始温度:80 ,℃  升温速率：10 /min℃ ，至 240 ℃保
持 20 min; 载气柱流速: 1.0 mL/min; 进样量: 0.5 μL。
GC-MS接口温度: 280 ;℃离子源温度 230 ℃; 四极杆
温度 : 150 ; ℃ 离子化方式 : EI; 电子能量 : 70 
eV[5-6]。GC-MS工作站软件G170/DA Revision D.03.00, 
NIST98检索谱库。 
1.2.3  经过前处理后样品与未处理样品 GC-MS 定性

分析效果比较  
比较前处理前后样品 GC-MS 定性分析效果, 根

据总离子流图中杂质含量确定效果。 

2  结果与分析 

2.1  不同温度下萃取液的状态 

提取液分别于常温、4 ℃、−10 ℃条件下储存 2 d, 
观察温度对实验样品中烷烃的影响, 结果如图 1 所
示。图 A 为常温条件下样品，无任何变化, 图 B 为 
4 ℃条件下储存 2d 后的样品，有一定量的絮凝物出
现。 图 C为−10 ℃条件下储存 2d后的样品, 有大量
的絮凝物出现, 可离心去除。 

 

图 1  不同温度下萃取液状态 
Fig. 1  Status of extractive liquid under different 

storage temperature 
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2.2  无前处理的实验样品的 GC-MS 分析结果 

图 2为常温下储存 2 d实验样品的 GC-MS总离
子流图, 根据 NIST98 谱库检索主要峰值后发现, 除
含有 BHT外, 还含有大量饱和烷烃。 

其中保留时间为 8.69 min 的物质是 BHT, 如图
3。保留时间为 11.32 min的物质是挥发性正十六烷，
如图 4。其余大部分峰值与 2, 6, 10, 14-四甲基十六
烷、2, 6, 10, 14-四甲基十五烷、正二十烷结构相似度
都很高。 

2.3  前处理后实验样品的 GC-MS 分析结果 

图 5为−10 ℃条件下储存 2 d实验样品GC-MS总离 

子流图。与图 2中常温下储存 2 d实验样品的GC-MS总

离子流图比较, 发现−10 ℃条件下低温处理样品后, 

GC-MS总离子流图中峰型很干净, 杂质明显减少。根据

NIST98 谱库检索主要峰值发现 , 其中保留时间为

8.68 min的物质仍为 BHT，但是图 2中常温保存样品

中 BHT附近保留时间为 8.39 min和 8.92 min干扰物

质已经被除去。 

因此，经过−10 ℃低温前处理后，部分烷烃杂质

被去除，样品被部分纯化，BHT的分析效果得到了改

善。虽然 BHT也有所损失, 但是仍可以进行准确的定

性分析。 

 

图 2  常温条件下储存 2 d萃取液的 GC-MS总离子流图 
Fig. 2  GC-MS total ion chromatogram of extractive liquid under normal temperature for 2 d 

 

图 3  保留时间 8.69 min的 BHT质谱图 
Fig. 3  GC-MS chromatograms of BHT with retention time of 8.69 min 
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图 4  时间 11.32 min的正十六烷质谱图 
Fig. 4  GC-MS chromatogram of n-hexadecane with retention  time of 11.32 min 

 

图 5  −10 ℃储存 2d条件下萃取液的 GC-MS的总离子流图 
Fig. 5  GC-MS total ion chromatogram of extractive liquid under −10 ℃ for 2 d 

 
 

此外，食品包装材料中的萃取液经过−10 ℃低温
处理后, GC-MS定性分析抗氧化剂 BHT效果改善还
体现在样品检测周期缩短和色谱柱及介质得到保护

上。从图 2和图 5比较中可见, 未经过前处理样品，
由于含有正十五烷、2, 6, 10, 14-四甲基十六烷、2, 6, 
10, 14-四甲基十五烷、正二十烷高沸点杂质物质，
GC-MS分析时，虽然 BHT已经脱出，还需要 8分钟
左右脱出上述杂质，延长了检测周期。同时也存在固

定相流失问题。而图 5中，样品经过低温前处理后，
样品纯度提高，GC-MS 分析时固定相流失现象明显
减少，检测周期也有所缩短，约 10 min就可以完成 1
个样品的检测。 

综合考虑上述因素，样品经过低温前处理后，

BHT 的 GC-MS分析效果得到了改善。 

3  结  论 

食品塑料包装中正己烷萃取样品经过−10 ℃低
温处理并浓缩后, GC-MS定性分析 BHT效果得到了
改善。表现为 GC-MS 分析总离子流图中 BHT 峰形
干净、杂质峰值明显减少、检测周期缩短、保护色谱

柱和减少了由于相似相溶造成色谱柱固定相的流失。 
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