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酒接触材料（PET）中间苯二甲酸特定迁移量的探讨
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摘� 要：常见的PET塑料瓶和某些组合式防伪瓶盖中内部件材质为PET，PET塑料瓶（500mL/个）采用罐装法浸
泡，内部件采用全浸泡法进行浸泡。酒接触材料选择模拟物4%乙酸和95%乙醇，浸泡温度60℃，10d进行浸泡。采用
超高效液相色谱法内标法测定浸泡液中间苯二甲酸特定迁移量，对实际样品（内套PET）4%乙酸和95% 乙醇模拟物进
行添加水平为 0.3 mg/L、 0.6 mg/L、3mg/L ，并通过加标回收的方法,得到对间苯二甲酸的回收率为91%～107%之间的
结果,测定值的相对标准偏差（n = 6）为1.3%～6.1%之间，检出限0.3mg/kg，经过对PET样品的详细检测,未检测到有间
苯二甲酸物质的迁移。
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间苯二甲酸又名异酞酸、1,3-苯二甲酸。是一种白色
结晶性粉末。可以溶于醇和冰乙酸，微溶于沸水但不溶

于冷水，在苯和石油醚中极为稳定。它可以被广泛应用

于制备醇酸树脂、不饱和聚酯树脂及其他高聚物和增塑

剂，也用于制造电影胶片成色剂，涂料和聚酯纤维染色

改性剂及医药，也用于某些PET的合成。常见的PET塑料
瓶和某些组合式防伪瓶盖中内套材质为PET，它们常用于
酒的包装 ，GB 4806.6-2016中对某些PET中间苯二甲酸有
限量要求，但目前尚无有效的检测手段。因此，我们提

出了一种新的超高效液相色谱法，可以准确地检测出PET
中间苯二甲酸的特定浓度

本方法所用试剂均为分析纯，并且使用了符合水为

GB/T 6682规定的三级水。
仪器：高效液相色谱仪：安捷伦1260，配二极管

阵列检测器；德国赛多利斯股份公司生产的电子天平

（CPA）；电热鼓风干燥箱（DHG-9240A）；PH计；
试剂：甲醇（CH3OH）,冰乙酸（分析纯），无水乙

酸钠，95%乙醇（C2H5OH），异丙醇；
间苯二甲酸标准品；邻苯二甲酸标准品；

材料：常见的PET塑料瓶和某些组合式防伪瓶盖中内
部件材质为PET

1 试验部分

1.1  试验过程
1.1.1  标准溶液配制
间苯二甲酸标准溶液（1000mg/ L）：准确称取

50mg（精确至0.1mg）间苯二甲酸标准品，使间苯二甲
酸充分溶解，转移至50mL的容量瓶，用甲醇定容，有效
期为6个月[1]；

邻苯二甲酸内标储备溶液（1000mg/L）:准确称取
0.10g（精确至0.1mg）邻苯二甲酸标准品，用10mL异丙
醇溶解，然后将溶液转移至100mL容量瓶中并以异丙醇定
容，有效期为6个月；
间苯二甲酸标准中间溶液：分别于5只5mL容量瓶中

加入0.1mL、0.2mL、0.4mL、1.0mL、2.0mL间苯二甲
酸标准储备溶液，再分别加入1ｍＬ邻苯二甲酸内标储
备溶液，用甲醇定容。间苯二甲酸标准中间溶液的浓度

分别为0.01mg/mL、0.02mg/mL、0.04mg/L、0.1mg/L、
0.2mg/mL。 内标邻苯二甲酸的浓度均为0.2mg/mL。应
当天配制。

标准工作溶液：4%乙酸、95%乙醇标准工作溶液：
分别移取1.0mL间苯二甲酸标准中间溶液 于5个25mL的容
量瓶中，用对应的食品模拟物定容[2]。模拟物中间苯二甲

酸标准工作液浓度分别为0.4mg/L 、0.8mg/L、1.6mg/L、
4.0mg/L、8.0mg/L；内标浓度均为 8.0mg/L。

1.1.2  流动相配制
乙酸钠缓冲液（PH＝3.6）：称取1.64ｇ无水乙酸钠

溶于500ｍＬ水中，然后加入冰乙酸，使其PH值降低到
3.6，即可得到乙酸钠缓冲液。

1.1.3  试剂配制配制
4%乙酸溶液：量取40.0mL冰乙酸，加960mL水，搅

拌均匀即可。

1.1.4  样品前处理
全浸没法中试样面积：全浸没试验时，试样厚度低

于0.5mm时，则只需要求出其单面面积；试样厚度超过
0.5mm，不论是小于还是等于2mm，则需要求出其正反两
面面积之和，即单面面积乘以2；试样厚度大于2mm时，



农业科技与发展·2023� 第2卷�第2期

81

则需要求出其正反面面积及侧面积之和。

根据样品（内套PET）信息可知，样品使用前不需
要清洗，无需样品做任何前处理，只需保证取制样过程

不引入污染即可。计算试样的表面积，试样按照6平方分
米对1L浸泡，浸泡体积为100ml；对于PET瓶，采用灌装
法，往瓶中加入额定容量体积的浸泡液500mL，因白酒贮
存在室温，可能长期贮存，而间苯二甲酸属于特定迁移

量，故采用升温加速试验进行迁移试样（在60℃电热鼓
风干燥箱恒温10d），移取50.0mL从迁移试验中得到的食
品模拟物于预先盛有2.0mL邻苯二甲酸内标溶液100mL的
三角瓶中，混合均匀，取1mL～2mL用滤膜过滤待测[3]。

液相色谱测定条件

色谱柱C18-WP，100A，4.6*250mm，5um；
流动相：A：乙酸钠缓冲液;B:甲醇；流动相A+B = 

70+30（体积比）；
流速：1.0mL/min；紫外检测器波长：242nm；
柱温：35℃；进样量：20uL；
1.2  方法验证、回收率、相对标准偏差
分别移取25 .0mL从迁移试验中得到的食品模拟

物（4%乙酸和95%乙醇）于预先盛有1.0mL邻苯二甲
酸内标中间溶液的50mL比色管中中，混合均匀，取
1mL～2mL，用滤膜过滤待测。
在验证时发现，直接进样，95%乙醇出峰不理想见图

1，乙醇对峰形干扰较大，4%乙酸出峰较为理想见图3，
通过不断的改变流动相及其比例，发现变化并不明显。

通过修改了进样程序，采用夹心进样，现抽取30uL水，
再从样品中抽取20uL,再抽取30uL水，混合，进样，减少
了乙醇对峰形的干扰，出峰较好见图2，容易识别.

图1 95%乙醇间苯二甲酸标准色谱图

图2 95%乙醇间苯二甲酸标准色谱图

图3 4%乙酸间苯二甲酸标准色谱图
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分别用4%乙酸和95%乙醇模拟夜配制间苯二甲酸的
系列标准溶液，采用内标定量，以含量为横坐标，以间

苯二甲酸/邻苯二甲酸的峰面积比值为纵坐标绘制标准曲
线如图4、图5所示。

图4 4%乙酸间苯二甲酸标准曲线图

实验过程中，内套（PET）模拟液和PET塑料瓶模拟

液中分别加入3ug、15ug标准物质，按照上述方法进行样
品前处理，上机测定，计算信号和噪声的比值，检出限

检验结果中信噪比S/N均大于3.0，其检出限满足0.3mg/
kg.并对其中内套（PET）迁移得到的4%乙酸和95% 乙醇
模拟物进行添加水平为 0.3 mg/L、 0.6 mg/L、3mg/L 的加
标回收试验，其结果如下表。

图5 95%乙醇间苯二甲酸标准曲线图

线性回归曲线、相关系数（R2）、回收率、相对标准偏差

食品模拟物 线性回归曲线 相关系数（R2） 加标浓度（mg/L） 回收率（%）（n = 6） 相对标准偏差（%）n = 6）

4%乙酸 Y = 9.58008e-1+7.32252e-3 0.99919

0.3 91～104 2.1～5.2

0.6 95～101 1.4～3.4

3 97～107 1.3～4.9

95%乙醇 Y = 2.44711+1.91704e-1 0.99810

0.3 97～104 2.5～6.1

0.6 93～101 2.2～5.6

3 93～99 3.2～4.5

1.3  实际样品检测
按照以上述建立的试验方法，对常见的PET塑料瓶和

某些组合式防伪瓶盖中内套材质为PET（CAS号：25038-
59-9）共计10批次按照2.1.3样品前处理并进行检测，其间
苯二甲酸迁移量均未检出。

结束语

本工作建立了超高效液相色谱法测定酒接触材料

（PET）中4%乙酸和95%乙醇模拟液中间苯二甲酸的特
定迁移量的方法。该方法回收率和相对标准偏差均较

好，其检出限远远小于标准要求（GB 4806.6-2016规定，
其值 ≤ 5mg/kg，为评估PET制品用于酒的包装的存在的

风险提供依据，也可为我国政府机构的安全监督工作提

供重要的科学依据。
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