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摘要!采用溶剂提取活性白土中的 3 种塑化剂"F)G'F-HG'FTNG$!提取液经 JG-柱净化后!进气

相色谱$质谱仪测定% 以 3 种塑化剂的含量为考察指标!对活性白土中塑化剂含量测定的前处理

条件进行了单因素实验和正交实验优化% 结果表明!活性白土中塑化剂含量测定的最佳前处理条

件为&甲醇饱和的正己烷溶液为提取溶剂!提取溶剂用量 4 /S"活性白土 # B$!提取时间 3 /1;!提

取温度 !"i% 在最佳前处理条件下!活性白土中 3 种塑化剂 F-HG'FTNG'F)G的含量分别为

37,!#'"d""&'"7"*% /B>@B%
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++塑化剂主要是指邻苯二甲酸酯$是一大类脂溶

性化合物$常见的有邻苯二甲酸二"! $乙基己基#

酯"F-HG#%邻苯二甲酸二丁酯"F)G#和邻苯二甲

酸二异壬酯"FTNG#等)# $3*

& 塑化剂是一种在工业

生产上被广泛使用的高分子材料助剂$又称增塑

剂)& $4*

& 如果在食品生产过程中塑化剂的残留得不

到有效控制$这些残留塑化剂的食品进入人体后就

会对人体产生不可逆的影响$甚至引发癌症), $%*

&

为此$我国规定油脂类产品中 F-HG%FTNG%F)G的

残留量分别不超过 #74%'7"%"73 /B>@B&

毛油中含有较多的色素类杂质$会对油脂的品

质产生较大的影响)' $##*

& 目前$常用的解决办法是

使用活性白土对油脂进行脱色处理)#!*

& 活性白土

作为一种性能良好的脱色剂$对毛油中的色素类物

质及部分杂质均具有良好的脱除效果)#3 $#&*

& 根据
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前期的研究$活性白土自身也含有微量的塑化剂$这

些微量的塑化剂虽不能直接引起油脂中的塑化剂超

标$但是如果使用不当$在后续的精炼过程中随着加

工过程或原辅料中迁入塑化剂的不断累积$最终油

脂产品中塑化剂含量很有可能超标& 因此$对活性

白土中塑化剂的测定显得尤为重要&

目前$国内外已经有大量针对塑化剂含量检测

方法的研究$如气相色谱法%高效液相色谱法%气相

色谱$质谱法和液相色谱$质谱法等)#4*

& 但是$针

对活性白土中塑化剂检测前处理方法的研究还不够

充分$所以本实验采用溶剂提取活性白土中的塑化

剂"F)G%F-HG%FTNG#$经 JG-柱净化后进行OR$

bJ测定& 对活性白土中塑化剂检测的前处理条件

进行了单因素实验和正交实验优化$为完善活性白

土中塑化剂检测的前处理方法提供参考&

<=材料与方法

#7#+实验材料

#7#7#+原料与试剂

活性白土$市售食品级& 甲醇%乙腈%丙酮%正己

烷均为色谱纯&

#7#7!+仪器与设备

JG-柱$月旭科技有限公司!*%'")$4'**)型

气相色谱 $质谱联用仪$安捷伦科技"中国#有限

公司&

#7!+实验方法

#7!7#+活性白土的前处理

称取 # B活性白土于玻璃离心管中$加入提取

溶剂$在一定温度下提取一定时间后$将提取液涡旋

混合 ! /1;$以 & """ \>/1;离心 ! /1;$吸取上清液$

在 &"i下氮气吹至近干$加入 ! /S正己烷$振荡混

匀$上样至预先用 4 /S丙酮和 4 /S正己烷处理的

JG-柱$设定流速为 # /S>/1;!依次用 4 /S正己烷

和 4 /S&E丙酮溶液对 JG-柱进行洗脱$收集流出

液!将流出液在 &"i氮气吹干!最后加入 # /S正己

烷$混匀后供OR$bJ检测&

#7!7!+OR$bJ条件

OR条件'HG$4bJ毛细管色谱柱"3" /k"7!4

//$"7!4

!

/#!升温程序为初始柱温 ,"i$保持

# /1;$以 !"i>/1;升温至 !!"i$保持 # /1;$再以

4i>/1; 升温至 !%"i$保持 % /1;!进样口温度

!%"i!不分流进样!载气为氦气"纯度
!

''7''E#!

流速 # /S>/1;!进样量 #

!

S&

bJ条件'电子轰击源"-T#!电离能量 *" =g!传

输线温度 3""i!离子扫描模式" JTb#!溶剂延迟

4 /1;& 具体监控离子为'F)G$定性离子"6.7##&'%

!33%#"&%#,*$定量离子"6.7##&'!FTNG$定性离子

"6.7# #!*% #&'% #,*% !'3$定量离子 "6.7# #&'!

F-HG$定性离子"6.7##&'%#,*%!*'%##3$定量离子

"6.7##&'&

#7!73+数据处理

采用-a8=2软件作图并进行数据分析&

>=结果与分析

!7#+活性白土前处理条件单因素实验

!7#7#+提取溶剂的影响

根据前期的实验结果$选取 & 种溶剂"正己烷%

乙腈%甲醇%甲醇饱和的正己烷溶液#$在提取溶剂

用量 #" /S"活性白土 # B#%提取时间 3 /1;%提取温

度 !"i条件下$按 #7!7# 方法对活性白土进行前处

理$OR$bJ测定 3 种塑化剂的含量$考察提取溶剂

对活性白土中塑化剂提取效果的影响$结果如图 #

所示&

图 <=提取溶剂对活性白土中塑化剂提取效果的影响

++由图 # 可看出$& 种提取溶剂对FTNG含量的影

响较小$而对F-HG和F)G含量的影响较大& 综合

来看$使用甲醇饱和的正己烷溶液提取的 3 种塑化

剂含量总和"37,!! /B>@B#远大于其余 3 种提取溶

剂得到的塑化剂含量总和$因此选择甲醇饱和的正

己烷溶液作为提取溶剂&

!7#7!+提取溶剂用量的影响

在提取溶剂为甲醇饱和的正己烷溶液%提取时

间 3 /1;%提取温度 !"i条件下$按 #7!7# 方法对活

性白土进行前处理$OR$bJ 测定 3 种塑化剂的含

量$考察提取溶剂用量对活性白土中塑化剂提取效

果的影响$结果如图 ! 所示&

图 >=提取溶剂用量对活性白土中塑化剂提取效果的影响
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++从图 ! 可看出$提取溶剂用量对 FTNG含量的

影响较小$而对F)G和F-HG含量的影响较大& 当

提取溶剂用量为 #" /S时$对F)G%F-HG的提取效

果最好& 综合来看$提取溶剂用量为 #" /S时得到

的活性白土中 3 种塑化剂含量之和"37,!! /B>@B#

最大$因此选择最佳提取溶剂用量为 #" /S&

!7#73+提取时间的影响

在甲醇饱和的正己烷溶液用量 #" /S%提取温

度 !"i的条件下$按 #7!7# 方法对活性白土进行前

处理$OR$bJ测定 3 种塑化剂的含量$考察提取时

间对活性白土中塑化剂提取效果的影响$结果如图

3 所示&

图 ?=提取时间对活性白土中塑化剂提取效果的影响

++从图 3 可看出$提取时间对 FTNG含量的影响

较小$而对F)G和 F-HG含量的影响较大$并且提

取时间为 3 /1; 和 4 /1; 时的塑化剂含量明显优于

提取时间为 # /1;的& 综合来看$提取时间为 3 /1;

时的 3 种塑化剂含量之和"37,!! /B>@B#高于 # /1;

"#7%!# /B>@B#和 4 /1;"374*4 /B>@B#时的$因此

选择最佳提取时间为 3 /1;&

!7#7&+提取温度的影响

在甲醇饱和的正己烷溶液用量 #" /S%提取时

间 3 /1; 的条件下$按 #7!7# 方法对活性白土进行

前处理$OR$bJ测定 3 种塑化剂的含量$考察提取

温度对活性白土中塑化剂提取效果的影响$结果如

图 & 所示&

图 @=提取温度对活性白土中塑化剂提取效果的影响

++从图 & 可看出$提取温度对 FTNG含量的影响

较小$而对F)G和F-HG含量的影响较大& 随着提

取温度的升高$F)G含量先增大后降低$F-HG含量

先增大后变化不大& 综合来看$提取温度为 !"i时

3 种塑化剂含量之和 " 37,!! /B>@B# 大于 "i

"#7#,4 /B>@B#和 #"i"37,"4 /B>@B#时的$因此选

择最佳提取温度为 !"i&

!7!+活性白土前处理条件正交实验

在单因素实验结果的基础上$以甲醇饱和的正

己烷溶液为提取溶剂$以提取溶剂用量%提取时间和

提取温度为考察因素$3 种塑化剂总量为指标$设计

S

'

"3

&

#正交实验$对活性白土的前处理条件进行优

化& 正交实验因素水平见表 #$正交实验结果见表 !&

表 <=正交实验因素水平

水平
(提取溶剂

用量>/S

)提取

时间>/1;

R提取

温度>i

# "4 # ""

! #" 3 #"

3 !" 4 !"

表 >=正交实验结果

实验号 ( ) R F)G含量>"/B>@B# F-HG含量>"/B>@B# FTNG含量>"/B>@B# 总含量>"/B>@B#

# # # # "7""3 #7"&4 "7""4 #7"43

! # ! ! "7""* 37#%, "7""4 37#'%

3 # 3 3 "7""' 37!'* "7""* 373#3

& ! # ! "7"34 #7*%4 "7""# #7%!#

4 ! ! 3 "7",, 3744& "7""! 37,!!

, ! 3 # "7"&4 #7"%4 "7""# #7#3#

* 3 # 3 "7""* 37#** "7""4 37#%'

% 3 ! # "7""4 #7"4& "7""# #7","

' 3 3 ! "7""* 37"*' "7""& 37"'"

=

#

*74,& ,7",3 "37!&&

=

!

,74*& *7%%" "%7#"'

=

3

*733' *743& #"7#!&

+

3

"7''" #7%#* ",7%%"
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++由表 ! 可知$影响活性白土中塑化剂提取效果

的因素主次顺序为Ru)u($即提取温度 u提取时

间u提取溶剂用量$提取温度的影响最大$这可能是

由于较高的温度能够提高塑化剂的浸出速率$使活

性白土中的塑化剂被更好地提取出来)#,*

& 实验得

到的最佳组合为(

#

)

!

R

3

$即提取溶剂用量为 4 /S$

提取时间为 3 /1;$提取温度为 !"i& 在最佳前处

理条件下$活性白土中 F)G%F-HG%FTNG的含量分

别为 "d"*%%37,!#%"7""& /B>@B$3 种塑化剂的总含

量为 3d*"3 /B>@B&

?=结=论

采用溶剂提取活性白土中 3 种塑化剂 F)G%

F-HG%FTNG$提取液经 JG-柱净化后$进行 OR$

bJ测定$对活性白土的前处理条件进行单因素实

验和正交实验优化$得到的最佳前处理条件为'甲醇

饱和的正己烷溶液作为提取溶剂$提取溶剂用量

4 /S"活性白土 # B#$提取时间 3 /1;$提取温度

!"i& 在最佳前处理条件下$活性白土中 3 种塑化

剂F)G%F-HG%FTNG的含量分别为 "7"*%%37,!#%

"d""& /B>@B$总含量为 37*"3 /B>@B&
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