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食品接触材料
!

高分子材料

食品模拟物中丙烯酰胺的测定

高效液相色谱法
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范围

本标准规定了食品模拟物中丙烯酰胺的测定方法!

本标准适用于食品模拟物水"

#$

乙酸溶液"

%&$

乙醇溶液"橄榄油中丙烯酰胺的测定!

此方法也适用于其他脂肪模拟液!
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规范性引用文件

下列文件中的条款通过本标准的引用而成为本标准的条款!凡是注日期的引用文件$其随后所有

的修改单%不包括勘误的内容&或修订版均不适用于本标准$然而$鼓励根据本标准达成协议的各方研究

是否可使用这些文件的最新版本!凡是不注日期的引用文件$其最新版本适用于本标准!
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食品接触材料
!

塑料中受限物质向食品及食品模拟物特定迁移试验方法和含量测定

以及食品模拟物暴露条件选择的指南
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方法提要

水性食品模拟浸泡液直接用配有二极管阵列检测器的高效液相色谱仪器测定(橄榄油模拟浸泡液

经萃取后用配有二极管阵列检测器的高效液相色谱仪器测定!
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试剂和材料

除有特殊说明以外$所用试剂均为分析纯$所有实验用试剂需进行空白试验$确保不含有待测物和

干扰物$水为超纯水%
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甲醇#高效液相色谱纯!
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冰乙酸!
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乙酸水溶液%

#$

&#称取
%.,&

/

冰乙酸%

0,*

&$用水稀释并转移至
.&&12

容量瓶中$用水定容至刻度!
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!

无水乙醇!

',(
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乙醇水溶液%

%&$

&#量取
3.12

无水乙醇%

0,0

&于
.&&12

容量瓶中$用水定容至刻度!
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橄榄油!
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丙烯酰胺标准物质%

45

*

4546(5

*

$相对分子质量为
3%,&+

&#纯度大于等于
77$
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丙烯酰胺标准储备液%

.&&1
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&#准确称取
&,&.

/

丙烯酰胺%

0,3

&%精确至
&,%1

/

&于
%&&12

容量瓶

中$用甲醇%

0,%

&溶解并稀释定容至刻度$充分混合!计算丙烯酰胺溶液的精确浓度$单位为
1
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丙烯酰胺标准稀释储备液%

.&1

/
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&#移取
*,.12

丙烯酰胺标准储备液%

0,+

&于
*.12

容量瓶

中$用甲醇%

0,%

&稀释并定容至刻度$此溶液中丙烯酰胺的浓度为
.&1

/
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中间标准液#移取
&12

"

&,%12

"

&,.12

"

*,&12

"

0,&12

和
+,&12

的
.&1

/
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2

的丙烯酰胺标

准稀释储备液%

0,7

&至
%&12

容量瓶中$用甲醇%

0,%

&稀释并定容至刻度并充分混合$这些丙烯酰胺溶

液所对应的浓度分别为
&1

/
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%&,&1
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*&,&1
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和
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水性模拟液的标准系列配制#分别移取
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的%
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%&,&1
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*&,&1
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和
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的中间标准液于
%&12

容量瓶中$分别用不含待测物的水"
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酸水溶液"

%&$

的乙醇水溶液定容至刻度$充分混合$以上溶液对应的浓度分别为
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&,&.&1
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&,*.1

/
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%,&1

/
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和
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!计算丙烯酰胺的浓度$单位为毫克每升%
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橄榄油模拟液的标准系列配制#分别称取六份
.&

/
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不含待测物的橄榄油模拟液于
9

个

%*&12

的玻璃瓶中$分别移取
%12

的
&1

/
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和

0&,&1
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0,%&

&的中间标准液于上述玻璃瓶中$混合均匀!分别量取
*.128&,.12

的水加入上述

溶液中$摇匀$翻转玻璃瓶使溶液充分混合$用注射器吸取
012

下层水溶液$用
&,**

#
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滤膜过滤$上

述溶液的浓度分别为
&1

/
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和
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!计算

上述溶液中丙烯酰胺的精确浓度$以毫克每千克%

1

/
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&来计算!
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试样的制备与保存

(,#
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迁移试验

样品迁移试验模拟浸泡液依据
'(

'

)**+&

规定制备!

(,!
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试样的保存

模拟食品浸泡液在
0;

条件下避光"密闭保存!

(,&

!

测试样品的制备

(,&,#

!

水性食品浸泡液

水性食品浸泡液通过
&,**

#
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滤膜过滤$待液相色谱分析!

(,&,!

!

橄榄油模拟浸泡液

称取
.&

/

8&,.

/

橄榄油浸泡液于
%*&12

的玻璃瓶中$移取
%,&12

的
&

#

/

'

12

的中间标准液

%

0,%&

&于上述玻璃瓶中$混合均匀$分别量取
*.128&,.12

的水加入上述溶液中$摇匀$翻转玻璃瓶

进行充分提取$静置分层$用注射器吸取
012

下层水溶液$用
&,**

#

1

滤膜过滤$待液相色谱分析!
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空白样品的制备

将未进行迁移试验的食品模拟物按
.,#,%

和
.,#,*

步骤进行!
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测定步骤

),#

!

液相色谱条件

<
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!

色谱柱#

4

%+

$

.

#

1

$

%.&11=0,911

%内径&或相当者(

>

&

!

柱温#

#&;

(

?
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!

检测波长#

%73@1

(

A

&

!

流动相#甲醇
B

水%

.B7.

$体积比&(

C

&

!

流速#

&,912

'

1D@

(

E

&

!

进样量#

*&

#
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液相色谱测定

根据样液中被测丙烯酰胺的含量情况$选定峰高相近的标准工作溶液和样品进行等体积进样!标

准工作溶液和样液中丙烯酰胺的响应值均应在仪器的检测线性范围内!添加浓度为
0,&1

/
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的丙

烯酰胺标准溶液色谱图参见附录
!
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标准曲线的绘制

将配置的标准溶液%

0,%%

和
0,%*

&按液相色谱条件%

9,%

&进行测定!以溶液浓度%

1

/

'

2

&为横坐标$

色谱峰的峰面积为纵坐标绘制标准曲线$并得出回归方程!

注#浓度单位的表述可通过计算将
1
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转换为
1
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平行试验

按照
'(

'
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要求进行!
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空白试验

将未进行迁移试验的食品模拟物按上述步骤进行$空白试验中不得出现干扰峰!

*
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结果计算

*,#

!

测试样中丙烯酰胺含量的计算

根据校正曲线上得到的样液中的含量进行换算$必要时按
'(

'
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中规定的进行换算!

*,!

!

与食品接触的高分子材料中丙烯酰胺的迁移量的计算

样品中丙烯酰胺的迁移量的计算按照
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'
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规定进行!
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回收率"测定低限和精密度

",#

!

回收率

食品模拟物中丙烯酰胺的添加回收率的实验数据%在不同添加浓度范围内&参见附录
"
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方法测定低限

本方法食品模拟物水"

#$

乙酸溶液"

%&$

乙醇溶液中丙烯酰胺的测定低限为#

&,&.1
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&$橄榄油中丙烯酰胺的测定低限为
&,&.1

/
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!

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
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%资料性附录&

丙烯酰胺标准物质液相色谱图

!!

%

)))丙烯酰胺标准物质!

图
$,#

!

浓度为
',$%

&
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丙烯酰胺标准物质液相色谱图
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%资料性附录&

食品模拟物中丙烯酰胺的添加回收率的实验数据

表
(,#

!

食品模拟物中丙烯酰胺的添加回收率

食品模拟物名称 丙烯酰胺添加浓度'%

1

/

'
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& 回收率范围'
$

水

&,%& 79,.

$

%&#,.

&,.& 73,+

$

%&*,&

%,&& 77,7

$

%&*,&

*,&& 70,7

$

%&%,*

#$

乙酸

&,%& 70,.

$

%%#,0

&,.& 7+,#

$

%&%,0

%,&& 70,9

$

%&#,.

*,&& 73,#

$

%&.,9

%&$

乙醇

&,%& 7&,*

$

%&3,.

&,.& 7+,%

$

%&%,#

%,&& 79,.

$

%&0,.

*,&& 79,#

$

%&.,&

橄榄油

&,%& 7#,.

$

%&#,#

&,.& 7+,.

$

%&*,.

%,&& 7*,&

$

%&#,*

*,&& 73,+

$

%&%,9
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