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一次性塑料餐具中尼泊金酯迁移量的测定
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摘要:该文建立了 ＲP-HPLC法快速测定一次性塑料餐具中尼泊金甲酯、尼泊金乙酯、尼泊金丙酯、尼泊金
丁酯和尼泊金异辛酯迁移量的方法．优化了色谱分离和分析条件，采用 Diamonsil C18 ( 150 mm ×4． 6 mm ×
5 μm) 色谱柱分离，用甲醇-水体系梯度洗脱，检测波长为 254 nm，流速为 1． 0 mL·min －1，柱温为 30 ℃ ．
该方法的线性范围为 5 ～ 1 000 ng·mL －1 ( Ｒ ＞ 0． 99) ，检出限为 0． 37 ～ 0． 52 ng·mL －1，重现性良好，日内

及日间重复测定的相对标准偏差分别为 4． 0% ～ 5． 3%、4． 3% ～ 7． 5% ．该方法成功应用于塑料杯、塑料
碗、塑料盘等一次性塑料餐具中 5 种尼泊金酯迁移量的测定．
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0 引言

尼泊金酯亦称对羟基苯甲酸酯，因为其存在酚
羟基结构，尼泊金酯常用作防腐剂［1］，少量的尼泊

金酯就能有效地抑制微生物的繁衍以及菌落的生

长，因此尼泊金酯被广泛应用于食品、药品、化妆品、
饲料、塑料制品、润滑油等生产过程中［2］． 尼泊金酯
的防腐原理是在其进入生物体后，能破坏微生物细

胞膜，使细胞内的蛋白质变性，抑制微生物细胞呼吸

酶系与电子传递酶系的活性［3］． 研究发现: 尼泊金
酯随着酯基碳链长度的增加，其毒性降低、抗菌活性
增加，但是水溶性降低，并且微生物的复制发生在水

相，因此常将几种尼泊金酯混合使用，以提高其溶解

度，通过增效作用提高其防腐能力［4-5］． 然而，尼泊
金酯也被证实具有潜在的内分泌干扰作用，会影响

体内甲状腺激素的水平，累积在人体中的尼泊金酯

会增加女性罹患乳腺癌和子宫癌的风险，过量添加

尼泊金酯会对人体造成危害［6-8］． 因此，在国家标准
GB 2760—2014［9］中规定了在各类食品中尼泊金
酯类及其钠盐防腐剂的最大使用限量．

随着人们生活方式改变和生活节奏加快，一次

性餐具作为快餐、小吃、外卖包装被广泛使用，为保
障人们健康，对这些产品的质量及其与食品接触的

安全性要求逐步提高，其中尼泊金酯的迁移量为其

中一个重要指标．因此，发展快速高效检测尼泊金酯
的分析检测方法意义重大．目前，对尼泊金酯类防腐
剂的检测方法主要有气相色谱法［10-11］、气相色谱-质
谱法［12-14］、高效液相色谱法［15-16］、胶束电动毛细管
电泳法［17-18］、液相色谱-质谱法［19］．本文按照食品安
全国家标准《食品接触材料及制品迁移试验通
则》［20］进行一次性塑料餐具的迁移实验，采用液相
萃取结合 ＲP-HPLC 法测定了在食品模拟物中尼泊
金酯的迁移量，优化了色谱分离和分析条件．该方法
灵敏、快速、准确，并成功运用于一次性塑料餐具中
5 种尼泊金酯的检测．

1 实验部分

1． 1 材料与试剂

塑料杯、塑料碗、塑料盘等一次性塑料餐具样品
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均购自当地超市; 尼泊金甲酯、尼泊金乙酯、尼泊金
丙酯、尼泊金丁酯、尼泊金异辛酯均购自上海晶纯生
化科技股份有限公司; 乙酸、乙醇、乙醚、盐酸均为市
售分析纯试剂; 甲醇为色谱纯，购自国药集团化学试

剂有限公司; 实验用水为二次蒸馏水．

1． 2 仪器与设备

Agilent1200 型高效液相色谱仪配有紫外检测
器( G1314B) 、柱温箱( G1316A) 、标准自动进样器
( G1129B) 、四元泵( G1311A) ; KQ-5200E 型超声波
清洗器，购自昆山市超声仪器有限公司; UPDＲ-II-
20L超纯组合高纯水制取系统，购自四川优普超纯
科技有限公司; ＲE-52CS型旋转蒸发仪，购自上海亚
荣仪器公司; TA2204B型分析天平，购自上海精科天美
科学有限公司; TDL-80-2B型离心机，购自上海安亭科
学仪器厂;HH-2型水浴锅，购自常州诺基有限公司．

1． 3 色谱条件

色谱柱为 Diamonsil C18 ( 150 mm × 4． 6 mm ×

5 μm) ; 流动相为甲醇、水，洗脱梯度为 0 ～ 2 min，
V( 甲醇) ∶ V( 水) = 55% ∶ 45% ; 2 ～ 8 min，由 V ( 甲
醇) ∶ V ( 水 ) = 55% ∶ 45% 匀速变化为 V ( 甲
醇) ∶ V( 水) = 90% ∶ 10% ; 8 ～ 10 min，V ( 甲
醇) ∶ V( 水) = 90% ∶ 10% ; 10 ～ 12 min，由 V ( 甲
醇) ∶ V( 水) = 90% ∶ 10% 匀 速 变 化 为 V ( 甲
醇) ∶ V( 水) = 55% ∶ 45% ． 流速为 1． 0 mL·min －1 ;

检测波长为 254 nm，柱温为 30 ℃ ．

1． 4 实验方法

1． 4． 1 标准溶液的配制 分别称取 10． 0 mg 尼泊
金甲酯、尼泊金乙酯、尼泊金丙酯、尼泊金丁酯、尼泊
金异辛酯标准品，用甲醇溶解并定容到 10 mL 容量
瓶中，分别配成 1 mg·mL －1的标准品储备液． 再取
上述标准品储备液各 500 μL 混合于 5 mL 容量瓶
中，用甲醇定容，配制成 100 μg·mL －1的混合标准

品，在 4 ℃条件下保存备用．
1． 4． 2 样品制备与分析 ( i) 迁移试验． 根据待测
样品的预期用途及使用条件，同时参照食品安全国

家标准GB 31604． 1—2015［20］，对在使用时有较短时

间和较高温度接触的一次性餐具塑料杯、塑料碗、塑
料盘等，剪成碎片置于三角瓶中，每 6 cm2 碎片加入

10 mL食品模拟物( 水、10%乙醇，模拟非酸性食品，
pH值 ＞ 5; 4%乙酸，模拟酸性食品，pH值 ＜ 5) ，并在
沸水浴中恒温浸泡 30 min 后自然冷却至室温． ( ii)
样品萃取．参照食品安全国家标准 GB 5009． 31—
2016［21］并做适当改进，吸取浸泡液 30 mL 置于
125 mL分液漏斗中，加入 1 mL 6 mol·L －1的盐酸酸

化，摇匀后加入 30 mL 乙醚，在分液漏斗中萃取
3 min后静置，然后弃去水层．重复上述操作 3 次，合
并乙醚层，用旋转蒸发仪蒸发至近干后用氮气吹干，

再加入 300 μL的甲醇溶解后上机检测．

2 结果及分析

2． 1 洗脱梯度的确定

洗脱条件决定分析物的分离效果，实验试用了

等度洗脱，结果无法将 5 种分析物完全洗脱出来．在
梯度洗脱中，对比了流动相组成由 V( 甲醇) ∶ V( 水) =
45% ∶ 55%变化为 V( 甲醇) ∶ V( 水) = 80% ∶ 20%、由
V( 甲醇) ∶ V ( 水) = 50% ∶ 50%变化为 V ( 甲醇) ∶
V( 水) = 80% ∶ 20%、由 V ( 甲醇) ∶ V ( 水) = 50% ∶
50%变化为 V( 甲醇) ∶ V( 水) = 90% ∶ 10%、由 V( 甲
醇) ∶ V( 水) = 55% ∶ 45%变化为 V( 甲醇) ∶ V( 水) =
90% ∶ 10%等梯度洗脱程序对 5 种尼泊金酯的分离
效果．实验证明，流动相组成由 V( 甲醇) ∶ V( 水) =
55% ∶45%变化为 V( 甲醇) ∶ V( 水) =90% ∶ 10%的分离
效果最好且分析时间较短，因此选择该洗脱梯度．
2． 2 线性范围、重复性、检出限、定量限、加标回收率
分别配制 1 000、500、100、50、20、10、5 ng·

mL －1的混合标准溶液上机检测，记录其峰面积． 然
后用峰面积( mAU) ～质量浓度( ng·mL －1 ) 作图绘

制工作曲线，从而确定方法的线性范围，计算检出

限、定量限及相对标准偏差，结果如表 1 所示． 日内
平行测定 6 次，并且连续 6 d 在同样的操作条件下
进行重复测定，将计算出的相对标准偏差( ＲSD ) 来

表示日内和日间重复性．
表 1 回归方程与相关系数

分析物 回归方程 相关系数
检出限 /

( ng·mL －1 )

定量限 /

( ng·mL －1 )

ＲSD /% ( n = 6)
日内 日间

MP y = 151． 33x + 23． 260 0． 998 1 0． 46 1． 53 5． 3 7． 5
EP y = 132． 52x + 47． 715 0． 999 5 0． 37 1． 23 4． 0 5． 5
PP y = 121． 91x + 30． 883 0． 998 6 0． 52 1． 73 4． 3 7． 0
BP y = 122． 16x + 33． 687 0． 997 9 0． 44 1． 47 4． 1 4． 3
OP y = 129． 17x + 41． 859 0． 999 2 0． 38 1． 27 5． 2 6． 5
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表 1 结果表明: 5 种尼泊金酯在 5 ～ 1 000 ng·
mL －1范围内线性关系良好，检出限为 0． 37 ～0． 52 ng·
mL －1，定量限为 1． 23 ～ 1． 73 ng·mL －1，实验重复性

较好，日内、日间相对标准偏差分别为 4． 0% ～
5． 3%、4． 3% ～ 7． 5% ．随机选取塑料碗样品，按 20、
50 ng·mL －1这 2 个质量浓度做加标回收实验，加标
回收率结果如表 3 所示，加标回收率为 87． 6% ～
98． 7%，这说明该方法准确、可靠，可用于一次性塑
料餐具中尼泊金酯含量的测定．

2． 3 样品的测定

随机抽取塑料杯、塑料碗、塑料盘样品，分别用
水、10%乙醇和 4%乙酸按照 1． 4． 2 节步骤做迁移
试验及迁移液萃取处理和测试，结果如表 2 和图 1
所示．结果表明: 在选用的一次性塑料餐具中均未测
到 MP、EP、PP、BP 信号响应，这说明在本文选用的
一次性塑料餐具中 5 种尼泊金酯含量很低，加标回
收率实验证明该方法适用于一次性塑料餐具中 5 种
尼泊金酯含量的测定．

表 2 加标回收率

样品 分析物
加标量 /

( ng·mL －1 )

测定值 /

( ng·mL －1 )

加标回

收率 /%

塑料碗

MP
20 17． 82 89． 1
50 45． 41 90． 8

EP
20 17． 68 88． 4
50 47． 11 94． 2

PP
20 18． 04 90． 2
50 45． 15 90． 3

BP
20 17． 58 87． 9
50 43． 80 87． 6

OP
20 19． 02 95． 1
50 49． 35 98． 7

( a) 实际样品; ( b) 20 ng·mL－1加标样品; ( c) 5 μg·mL－1标准品．

图 1 色谱图

3 结论

本文按照食品安全国家标准，建立了 ＲP-HPLC

法对一次性塑料餐具中 5 种尼泊金酯的迁移量同时
测定的方法．选取了塑料杯、塑料碗、塑料盘等不同
材质的一次性塑料餐具作为研究对象，为尼泊金酯

的迁移量的测定提供了技术参考和实验数据． 该方
法线性范围宽，重复性、检出限、加标回收率等相关
参数测定结果满足要求，可以用于在一次性塑料餐

具中尼泊金酯类防腐剂含量的检测．
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The Determination of the Migration of Parabens in Disposable Plastic Tableware
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Abstract: A rapid method for the simultaneous determination of the migration of methylparaben ( MP) ，ethylparaben
( EP) ，propylparaben ( PP) ，butylparaben ( BP) and octylparaben ( OP) in disposable plastic tableware is devel-
oped by ＲP-HPLC． The chromatographic separation and analysis conditions are optimized． The separation is per-
formed on a Diamonsil C18 ( 150 mm ×4． 6 mm ×5 μm) column with a gradient elution system of methanol-water．
The detection wavelength is set at 254 nm，the flow rate is 1． 0 mL·min －1，and the column temperature is 30 ℃ ．
The linear range of this method is 5—100 ng·mL －1 ( Ｒ ＞ 0． 99) ，the detection limit is 0． 37—0． 52 ng·mL －1，and
the reproducibility is satisfactory． The relative standard deviations ( ＲSDs) of intra-day and intra-day are 4． 0%—
5． 3% and 4． 3%—7． 5%，respectively． The method is successfully applied to the determination of migration of five
parabens in disposable plastic tableware such as plastic cup，bowl and plate．
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