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Ⅰ　　　　

前　　言

　　本标准代替ＧＢ／Ｔ２３２４３—２００９《食品包装材料中全氟辛烷磺酰基化合物（ＰＦＯＳ）的测定　高效液

相色谱串联质谱法》。

本标准与ＧＢ／Ｔ２３２４３—２００９相比，主要变化如下：

———标准名称修改为“食品安全国家标准　食品接触材料及制品　全氟辛烷磺酸（ＰＦＯＳ）和全氟

辛酸（ＰＦＯＡ）的测定”；

———增加了标准的适用范围；

———增加了测定对象全氟辛酸（ＰＦＯＡ）；

———增加了样品制备方法；

———增加了净化步骤，采用弱阴离子交换固相萃取柱净化；

———提高了检测方法的灵敏度。
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１　　　　

食品安全国家标准

食品接触材料及制品　全氟辛烷磺酸

（犘犉犗犛）和全氟辛酸（犘犉犗犃）的测定

１　范围

本标准规定了食品接触材料及制品中全氟辛烷磺酸（ＰＦＯＳ）和全氟辛酸（ＰＦＯＡ）的液相色谱串联

质谱测定方法。

本标准适用于纸板盒类、橡胶类、聚乙烯类、塑料类、树脂类、不粘锅涂层等食品接触材料及制品中

ＰＦＯＳ和ＰＦＯＡ的测定。

２　原理

食品接触材料及制品中的ＰＦＯＳ和ＰＦＯＡ采用甲醇作为提取溶剂，加速溶剂萃取法提取，弱阴离

子交换固相萃取柱净化，液相色谱分离，电喷雾离子源（ＥＳＩ）电离，多反应监测模式（ＭＲＭ）检测，同位

素内标法定量。

３　试剂和材料

除非另有说明，本方法所用试剂均为分析纯，水为ＧＢ／Ｔ６６８２规定的一级水。

注：本标准中使用到的所有有机溶剂和材料，在使用前，应进行空白实验。如本底值高于定量限，应对有机溶剂进

行重蒸，更换试验材料，直至本底值低于定量限。

３．１　试剂

３．１．１　甲醇（ＣＨ３ＯＨ）：色谱纯。

３．１．２　乙腈（ＣＨ３ＣＮ）：色谱纯。

３．１．３　乙酸铵（ＣＨ３ＣＯＯＮＨ４）：优级纯。

３．１．４　冰乙酸（ＣＨ３ＣＯＯＨ）。

３．１．５　氨水（ＮＨ３·Ｈ２Ｏ）。

３．２　试剂配制

３．２．１　５犿犿狅犾／犔乙酸铵

称取０．３８５ｇ乙酸铵，用水溶解并定容至１０００ｍＬ，摇匀，过０．２２μｍ滤膜。

３．２．２　０．１％氨化甲醇

取２００ｍＬ甲醇于２５０ｍＬ容量瓶内，准确移取２５０μＬ氨水于甲醇中，甲醇定容，超声混匀。

３．２．３　２５犿犿狅犾／犔乙酸铵缓冲液（狆犎＝４．０±０．５）

取０．３８５ｇ乙酸铵，用１８０ｍＬ水溶解，加冰乙酸调节ｐＨ至４±０．５，用水定容至２００ｍＬ。
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２　　　　

３．３　标准品

３．３．１　全氟辛烷磺酸（ＰＦＯＳ）（Ｃ８ＨＦ１７Ｏ３Ｓ，ＣＡＳ号：１７６３２３１），纯度≥９９％，或经国家认证并授予标

准物质证书的标准物质。

３．３．２　全氟辛酸（ＰＦＯＡ）［ＣＦ３（ＣＦ２）６ＣＯＯＨ，ＣＡＳ号：３３５６７１］，纯度≥９８％，或经国家认证并授予标

准物质证书的标准物质。

３．３．３　１，２，３，４
１３Ｃ４ＰＦＯＳ（ＭＰＦＯＳ）和

１３Ｃ４ＰＦＯＡ（ＭＰＦＯＡ）标准品溶液：浓度均为５０μｇ／ｍＬ。

３．４　标准溶液配制

３．４．１　犘犉犗犛和犘犉犗犃混合标准储备溶液

准确称取ＰＦＯＳ和ＰＦＯＡ各５ｍｇ（精确至０．００００１ｇ），用甲醇稀释定容至１００ｍＬ容量瓶，配制成

浓度均为５０μｇ／ｍＬ的ＰＦＯＳ和ＰＦＯＡ标准溶液。－４℃环境下保存。

３．４．２　犘犉犗犛和犘犉犗犃混合标准工作溶液

吸取ＰＦＯＳ和ＰＦＯＡ标准溶液，用甲醇稀释，配制成ＰＦＯＳ和ＰＦＯＡ浓度分别为１００ｎｇ／ｍＬ的混

合标准工作溶液。－４℃环境下保存。

３．４．３　同位素内标混合工作溶液

吸取ＭＰＦＯＳ和ＭＰＦＯＡ混合标准储备溶液，用甲醇稀释，配制成ＭＰＦＯＳ和ＭＰＦＯＡ浓度为１００ｎｇ／ｍＬ

的同位素内标混合工作溶液。－４℃环境下保存。

３．４．４　犘犉犗犛、犘犉犗犃和同位素内标混合标准工作溶液

用甲醇稀释ＰＦＯＳ、ＰＦＯＡ混合标准工作液和同位素内标混合工作溶液，配制ＰＦＯＳ和ＰＦＯＡ浓

度为２ｎｇ／ｍＬ、５ｎｇ／ｍＬ、１０ｎｇ／ｍＬ、２０ｎｇ／ｍＬ和４０ｎｇ／ｍＬ的系列ＰＦＯＳ、ＰＦＯＡ和同位素内标（内标

浓度均为２ｎｇ／ｍＬ）混合工作溶液。－４℃环境下保存。

３．５　材料

３．５．１　微孔滤膜：有机系，孔径０．２２μｍ。

３．５．２　弱阴离子交换（ＷｅａｋＡｎｉｏｎＥｘｃｈａｎｇｅｒ，ＷＡＸ）固相萃取柱：１５０ｍｇ／６ｍＬ。

３．５．３　液氮。

４　仪器和设备

注：为降低高效液相色谱管道中引入的ＰＦＯＳ和ＰＦＯＡ的污染，需要对特氟龙材质管路替换为ＰＥＥＫ管路或不锈

钢管路。

４．１　液相色谱串联质谱仪：配有电喷雾离子源（ＥＳＩ）。

４．２　天平：感量为０．０１ｍｇ。

４．３　加速溶剂萃取仪。

４．４　涡旋振荡器。

４．５　氮吹仪。

４．６　冷冻研磨机。



犌犅３１６０４．３５—２０１６

３　　　　

５　分析步骤

５．１　试样制备

塑料类、硅胶类试样：剪碎至５ｍｍ ×５ｍｍ 以下，再用液氮冷冻粉碎机研磨成粉末状；树脂类打

碎，再用液氮冷冻粉碎机研磨成粉末状；涂层类试样：用小刀刮下，再用液氮冷冻粉碎机研磨成粉末状；

纸板盒类、聚乙烯类试样：用剪刀剪成１ｃｍ ×１ｃｍ大小。

５．２　提取和净化

５．２．１　提取

称取１ｇ（精确至０．０１ｇ）试样，放入加速溶剂萃取池中，提取溶剂为甲醇，提取溶剂体积为６０％的样

品池体积，萃取温度为１１０℃，加热时间５ｍｉｎ，平衡５ｍｉｎ，重复２次，萃取液放置至室温，氮气吹干至

约０．５ｍＬ，加１０ｍＬ水，混匀待净化。

５．２．２　净化

依次用４ｍＬ０．１％氨化甲醇、４ｍＬ甲醇、４ｍＬ水活化平衡 ＷＡＸ固相萃取柱后，将上述溶液转移

至固相萃取柱内，加４ｍＬ２５ｍｍｏｌ／Ｌ乙酸铵缓冲液淋洗，４ｍＬ０．１％氨化甲醇洗脱，收集洗脱液于

４０℃下氮气吹干，１ｍＬ甲醇复溶后过０．２２μｍ微孔滤膜，ＬＣＭＳ／ＭＳ分析。

５．３　液相色谱参考条件

５．３．１　色谱柱：Ｃ１８，柱长１５０ｍｍ，内径２．１ｍｍ，粒径３μｍ，或同等性能色谱柱。

５．３．２　柱温：４０℃。

５．３．３　进样量：１０μＬ。

５．３．４　流动相：５ｍｍｏｌ／Ｌ乙酸铵：乙腈，梯度洗脱条件见表１。

５．３．５　流速：０．２ｍＬ／ｍｉｎ。

表１　液相色谱梯度洗脱条件

时间／ｍｉｎ ５ｍｍｏｌ／Ｌ乙酸铵／％ 乙腈／％

０ ９０ １０

２ ４０ ６０

４ ２０ ８０

１０ ０ １００

１２ ０ １００

１４ ９０ １０

１５ ９０ １０

５．４　质谱参考条件

５．４．１　离子源：电喷雾离子源（ＥＳＩ）。

５．４．２　扫描极性：负离子扫描。

５．４．３　扫描方式：多反应监测（ＭＲＭ）。
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５．４．４　电喷雾电压：－４０００Ｖ。

５．４．５　鞘气（Ｎ２）温度：３２５℃。

５．４．６　鞘气流速：１２．０Ｌ／ｍｉｎ。

５．４．７　干燥气温度：２５０℃。

５．４．８　干燥气流速：１０．０Ｌ／ｍｉｎ。

５．４．９　监测离子对信息、碰撞能量等见表２。

表２　目标化合物的监测离子对和碰撞能量

化合物 母离子 子离子 碎裂电压／Ｖ 碰撞电压／ｅＶ 驻留时间／ｍｓ

ＰＦＯＡ ４１３．０ ３６９．１／１６９．０ －６０ －５／－１０ １００／１００

ＰＦＯＳ ４９９．１ ８０．０／９９．０ －１００ －５０／－５０ １００／１００

ＭＰＦＯＡ ４１７．１ ３７２．０ －８０ －５ １００／１００

ＭＰＦＯＳ ５０３．１ ９９．１ －１８０ －５ １００／１００

　　
 定量离子（ｑｕａｎｔｉｆｉｃａｔｉｏｎｉｏｎ）。

５．５　定性测定

按上述条件测定试样和标准工作溶液，如果试样的质量色谱峰保留时间与标准物质一致，允许偏差

为±２．５％；定性离子对的相对丰度与浓度相当的标准工作溶液的相对丰度一致，相对丰度允许偏差不

超过表３规定的范围，则可判断样品中存在相应的被测物。

表３　定性确证时相对离子丰度的最大允许偏差

相对离子丰度／％ ＞５０ ＞２０～５０ ＞１０～２０ ≤１０

允许的最大偏差／％ ±２０ ±２５ ±３０ ±５０

５．６　标准曲线的制作

将系列ＰＦＯＳ、ＰＦＯＡ和同位素内标混合标准工作溶液分别注入液相色谱串联质谱仪分析，以

ＰＦＯＳ（或ＰＦＯＡ）的浓度为横坐标，ＰＦＯＳ（或ＰＦＯＡ）的定量离子质量色谱峰面积与内标峰面积的比值

为纵坐标，绘制标准曲线。ＰＦＯＳ和ＰＦＯＡ的参考保留时间约为４．６５ｍｉｎ和５．４５ｍｉｎ，ＭＰＦＯＳ和ＭＰ

ＦＯＡ的参考保留时间约为４．６５ｍｉｎ和５．４５ｍｉｎ，见图Ａ．１。

标准工作溶液和试样中ＰＦＯＳ和ＰＦＯＡ的响应值均应在仪器线性响应范围内，如果含量超过标准

曲线范围，则重新取样，增加相应内标添加量，使内标浓度与待测液浓度相匹配，然后用甲醇稀释到适当

浓度后分析。

５．７　试样溶液的测定

将试样溶液注入液相色谱串联质谱仪分析，得到ＰＦＯＳ和ＰＦＯＡ的峰面积，根据标准曲线得到试

样中ＰＦＯＳ和ＰＦＯＡ的浓度。

６　分析结果的表述

试样中ＰＦＯＳ和ＰＦＯＡ的含量按式（１）计算：
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５　　　　

犡＝
ρ×犞

犿
…………………………（１）

　　式中：

犡 ———试样中ＰＦＯＳ和ＰＦＯＡ的含量，单位为纳克每克（ｎｇ／ｇ）；

ρ ———依据标准曲线获得ＰＦＯＳ（或ＰＦＯＡ）的溶液浓度，单位为纳克每毫升（ｎｇ／ｍＬ）；

犞 ———试样溶液体积，单位为毫升（ｍＬ）；

犿 ———试样称样量，单位为克（ｇ）。

结果保留两位有效数字。

７　精密度

在重复性条件下获得的两次独立测定结果的绝对差值不得超过算术平均值的２０％。

８　其他

方法ＰＦＯＳ和ＰＦＯＡ的检出限均为１．０ｎｇ／ｇ，定量限均为２．０ｎｇ／ｇ。
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６　　　　

附　录　犃

色　谱　图

　　标准品（ＰＦＯＳ、ＰＦＯＡ）和同位素内标（ＭＰＦＯＳ、ＭＰＦＯＡ）的 ＭＲＭ色谱图见图Ａ．１。

图犃．１　标准品（犘犉犗犛、犘犉犗犃）和同位素内标（犕犘犉犗犛、犕犘犉犗犃）的 犕犚犕色谱图（浓度为１０狀犵／犿犔）




