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本标准附录
!

为资料性附录!

本标准由国家认证认可监督管理委员会提出并归口!

本标准起草单位"中华人民共和国山东出入境检验检疫局!

本标准主要起草人"孙忠松#李杰#王境堂#王建华#高永刚!

本标准系首次发布的出入境检验检疫行业标准!
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食品接触材料

复合包装袋中二氨基甲苯的测定

气相色谱
$

质谱法

%

!

范围

本标准规定了复合包装袋中二氨基甲苯的气相色谱质谱测定方法!

本标准适用于复合包装袋中二氨基甲苯的测定!

!

!

原理

试样中二氨基甲苯用沸水浸出$将浸出液冷却后过聚苯乙烯%二乙烯苯固相萃取柱$被填料吸附的

二氨基甲苯与七氟丁酸酐进行柱上衍生化反应$用叔丁基甲醚洗脱$供
"#$%&

进行测定!

&

!

试剂和材料

除有特殊说明以外$所用试剂均为分析纯$水为去离子水!

&'%

!

叔丁基甲醚!

&'!

!

七氟丁酸酐"

#

(

)

*+

,

-

$纯度
"

.(/

!

&'&

!

乙酸乙酯!

&''

!

丙酮!

&'(

!

甲醇!

&')

!

磷酸氢二钾水溶液"

0'1234

%

5

!取
(6

克磷酸氢二钾$用水溶解后$定容至
*00025

!

&'"

!

二氨基甲苯标准物质&

7

$

+$89:29;3<34=>;>

'"

#!&

号为"

.1$(0$?

(纯度
"

../

!

&'*

!

二氨基甲苯标准储备溶液"准确称取二氨基甲苯
71'02

@

&

+'?

'于
7125

容量瓶中$加入少量甲醇

&

+'1

'溶解后$用水定容至刻度$

+A

保存备用!

&'$

!

二氨基甲苯标准中间溶液"准确移取
*25

储备溶液&

+'(

'于
*0025

容量瓶中$用水定容到刻度$

+A

保存备用!

&'%#

!

二氨基甲苯标准工作溶液"吸取适量标准中间溶液&

+'.

'于
*0025

容量瓶中$用水配制成不同

浓度的标准工作液!

&'%%

!

聚苯乙烯%二乙烯苯固相萃取柱"

*002

@

$

625

$或相当者!

'

!

仪器与设备

''%

!

气相色谱
$

质谱联用仪"配电子轰击电离&

BC

'源!

''!

!

固相萃取装置!

''&

!

烘箱!

(

!

分析步骤

('%

!

迁移试验

('%'%

!

未装过食品的包装袋"用蒸馏水洗三次$淋干$按
725

%

D2

7计算装入蒸馏水$热封口!

('%'!

!

装过食品的包装袋"剪口$将食品全部移出$用清水冲至无污物$再用蒸馏水冲洗三次$淋干按

725

%

D2

7计算装入蒸馏水$热封口!
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('%'&

!

将上述
1'*'*

或
1'*'7

热封口后的包装袋$置于预先调至
*00AE1A

烘箱内$恒温
6029;

$取

出自然放冷至室温$剪开封口$将水移入干燥的烧杯中$以磷酸氢二钾水溶液调节
F

G

值至
*7

备用!

('!

!

衍生过程

依次以乙酸乙酯#丙酮与甲醇各
125

活化固相萃取柱$取
1025

水样以
*025

%

29;

"

*125

%

29;

的流速过柱$再将固相萃取小柱除水
129;

!取
700

#

5

七氟丁酸酐加在固相萃取柱上$进行柱上衍生化

-029;

$用
*025

叔丁基甲醚&

+'*

'洗脱$控制流速小于等于
725

%

29;

!收集全部洗脱液于
1025

浓缩

瓶中$于
+0A

水浴中浓缩至近干!用叔丁基甲醚&

+'*

'溶解并定容至
7'025

$再加入
725

的磷酸氢二

钾水溶液洗两次$取叔丁基甲醚层$以供气相色谱
$

质谱仪测定!

('&

!

气相色谱
$

质谱条件

('&'%

!

气相色谱条件

:

'

!

色谱柱"

GH$1%&

$

-0'02I0'7122

&内径'

I0'71

#

2

$或相当者(

J

'

!

载气"

G>

$纯度为
"

..'.../

(

D

'

!

载气流速"

0'625

%

29;

(

8

'

!

进样口温度"

*(0A

(

>

'

!

进样量"

*

#

5

(

K

'

!

进样方式"不分流进样$

*'029;

后开阀(

@

'

!

柱温"初始温度为
60A

保持
729;

$以
*1A

%

29;

程序升温至
7+0A

保持
*029;

!

('&'!

!

质谱条件

:

'

!

BC

源温度"

710A

(

J

'

!

四极杆温度"

*10A

(

D

'

!

传输线温度"

7(0A

(

8

'

!

离子化方式"

BC

(

>

'

!

离子化电压"

?0>L

(

K

'

!

溶剂延迟"

+'029;

(

@

'

!

选择特征监测离子&

2

%

M

'"见表
*

!

表
%

!

二氨基甲苯衍生产物选择特征监测离子

中 文 名 称 定量离子 定性离子
*

定性离子
7

定性离子
-

二氨基甲苯衍生产物
质荷比 相对丰度 质荷比 相对丰度 质荷比 相对丰度 质荷比 相对丰度

1*+ *00 -+1 1?'(0 +.1 7.'-. -*? *1'+0

(''

!

气相色谱
$

质谱检测及确证

根据样品中被测物含量情况$选定浓度相近的标准工作溶液$进行柱上衍生化$并对其与样品浸提

液的衍生化产物提取液进行等体积进样测定$标准工作溶液和待测样液中二氨基甲苯的衍生化产物响

应值均应在仪器检测的线性范围内!

在样液与标准工作溶液的衍生化产物选择离子色谱图中$如果有相同保留时间的色谱峰出现$在扣

除背景后的样品质谱图中$所选离子均出现$并且选择离子的丰度比与标准工作溶液的衍生化产物对应

离子的丰度比值在允许范围内&允许范围见表
7

'!在
6'-

条件下$七氟丁酰化二氨基甲苯保留时间为

*7'7+29;

$其气相色谱
$

质谱总离子流色谱图和全扫描质谱图参见附录
!

中图
!'*

和图
!'7

!

表
!

!

使用定性气相色谱
$

质谱时相对离子丰度最大容许误差

相对丰度&基峰'%

/

#

10

#

70

"

10

#

*0

"

70

$

*0

"#$%&

相对离子

丰度最大允许误差%
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结果计算

试样中二氨基甲苯含量按式&

*

'计算!

!

"

#

$

%

$

&

N

%

N

$

&

))))))))))&

*

'

!!

式中"

!

***试样中二氨基甲苯含量$单位为毫克每升&

2

@

%

5

'(

#

***标准溶液的浓度$单位为毫克每升&

2

@

%

5

'(

%

***样液中二氨基甲苯衍生产物的峰面积(

&

N

***标准溶液的过柱体积$单位为毫升&

25

'(

%

N

***标准溶液中二氨基甲苯衍生产物的峰面积(

&

***样液的过柱体积$单位为毫升&

25

'!

(')

!

方法测定低限与精密度

(')'%

!

测定低限

本方法的测定低限为
0'00012

@

%

5

&

'

%

(

"

*0

'!

(')'!

!

精密度

在重复性条件下$获得两次独立测试结果绝对值的相对标准偏差
$

*0/

!

('"

!

回收率

回收率为
(0/
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附　录　犃

（资料性附录）

七氟丁酰化二氨基甲苯的气相色谱质谱总离子流色谱图和全扫描质谱图

图犃．１　七氟丁酰化二氨基甲苯的气相色谱质谱总离子流色谱图

图犃．２　七氟丁酰化二氨基甲苯气相色谱质谱全扫描质谱图
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