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液相色谱－串联质谱法测定食品接触材料及制品中
新戊二醇迁移量
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（广州质量监督检测研究院，国家包装产品质量监督检验中心（广州），广东 广州 511447）
摘 要：采用液相色谱－串联质谱（LC－MS/MS）建立了食品接触材料及制品中新戊二醇的测定方法。样品采

用水、4%（体积分数，下同）乙酸、10%乙醇、20%乙醇、50%乙醇、95%乙醇和橄榄油作为食品模拟物进行

迁移试验后，水、4%乙酸、10%乙醇浸泡液直接过滤进样，其他乙醇类模拟物浸泡液采用氮吹方式去除大部

分乙醇后重新用水定容，橄榄油浸泡液采用 10%乙醇萃取。经处理后的试液采用ACQUITY UPLC® BEH C18
（50 mm × 2. 1 mm，1. 7 μm）色谱柱，以 0. 01%甲酸溶液－乙腈为流动相进行梯度洗脱，在电喷雾离子源正离

子（ESI+）多反应监测（MRM）模式下进行检测，外标法定量。在优化条件下，新戊二醇在 10～100 μg/L（μg/kg）
范围内线性关系良好，相关系数大于 0. 999。在 10、20、100 μg/L（μg/kg）3个加标水平下，方法回收率为

92. 8%～117%，相对标准偏差（RSD）为0. 90%～8. 6%，检出限（LOD，S/N ≥ 3）为5 μg/L（μg/kg），定量下限（LOQ，
S/N ≥ 10）为 10 μg/L（μg/kg）。该方法具有前处理简单易行、灵敏度高、稳定可靠的优点，涉及的食品模拟物

基本包括相关法规和标准中规定的类型，方法LOD和LOQ均低于相关法规和标准中的限量要求，能够满足食

品接触材料及制品中新戊二醇迁移量的检测需求，为相关产品监管和质量控制提供了可靠的技术手段。
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Abstract：A liquid chromatography－tandem mass spectrometry（LC－MS/MS）was established for
the determination of neopentyl glycol in food contact materials and products in this paper. Water，4%
acetic acid（volume fraction），10% ethanol，20% ethanol，50% ethanol，95% ethanol and olive oil
were used as the food simulants. After soaking in food simulants，different types of soaking solutions
were pretreated with appropriate manners. Water，4% acetic acid and 10% ethanol soaking solutions
were directly filtered and injected. For soaking solutions of other ethanol simulants，most of the etha⁃
nol was removed by nitrogen blowing in a certain volume，and water was used to replenish to the origi⁃
nal volume. For olive oil soaking solution，10% ethanol was used for extraction. The separation was
performed on an ACQUITY UPLC® BEH C18（50 mm × 2. 1 mm，1. 7 μm）chromatographic column
by gradient elution，with 0. 01% formic acid solution and acetonitrile as mobile phases. The detection
was performed with electrospray ion source in positive ion（ESI+）multi reaction monitoring（MRM）
mode. External standard method was used for quantitative determination. Under the optimized condi⁃
tions，there was a good linear relationship for neopentyl glycol in the range of 10－100 μg/L（μg/kg），

with its correlation coefficient larger than 0. 999. The spiked recoveries for neopentyl glycol at three
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spiked levels of 10，20 and 100 μg/L（or μg/kg）ranged from 92. 8% to 117%，with relative standard
deviations（RSD）of 0. 90%－8. 6%. The limit of detection（LOD，S/N ≥ 3）was 5 μg/L（or μg/kg），

while the limit of quantitation（LOQ，S/N ≥ 10）was 10 μg/L（or μg/kg）. The method was simple，sta⁃
ble，reliable and sensitive. The food simulants included in the method basically covered the types
specified in the regulations and standards. The LOD and LOQ of the method were lower than the spe⁃
cific migration limit（SML）specified in the regulations and standards. The method could not only
meet the needs for determination of neopentyl glycol migration in food contact materials and products，
but also provide a reliable technical means for related product supervision and quality control.
Key words： liquid chromatography-tandem mass spectrometry；food contact material；neopentyl
glycol；migration
新戊二醇（又名 2，2-二甲基-1，3-丙二醇，简称NPG），是一种无色无味的结晶或结晶性固体，具

有吸湿性，易溶于水以及低级醇、低级酮、醚、芳烃化合物等，不易溶于脂肪烃和脂肪族烃［1］。NPG
的分子结构中在对称位置有2个伯醇羟基，因此具有良好的反应性能，其中心碳原子上连接4个碳原子

而无α氢原子的特点，使其衍生产品具有良好的耐水、耐热和耐光性能［2－3］。目前，NPG主要用于生产

不饱和聚酯树脂、饱和聚酯树脂、醇酸树脂、聚氨酯和聚合物增塑剂等，此外在医药、农药生产等领

域也有重要用途［4－8］。然而，NPG具有一定毒性，人体一旦摄入过量会对健康造成危害，如可能对中枢

神经系统产生刺激性，引起呕吐、疲倦、昏睡、呼吸困难、震颤等症状，此外也可能引起肾脏充血和

出血、肝脏脂肪病变、闭尿、支气管炎和肺炎等症状，严重者甚至导致死亡。

在食品接触材料及制品领域，NPG主要用于塑料材料及制品、涂料、涂层以及粘合剂的生产中。

如果原料、配方、生产工艺等生产要素的质量控制不严，NPG可能残留在产品中，并迁移进入食品，

进而影响人体健康和安全。因其潜在危害性，欧盟和我国食品接触材料及制品的相关法规和标准

中均对其限量做出了明确规定。欧盟法规（EU）No. 10/2011［9］和我国标准 GB 9685－2016《食品安全

国家标准 食品接触材料及制品用添加剂使用标准》［10］中均明确规定 NPG的特定迁移限量（SML）为

0. 05 mg/kg。
目前，针对NPG的检测研究主要集中于反应体系和原料中NPG的含量和纯度分析方面，主要有气

相色谱法、差示扫描量热法和化学分析方法［11－15］。近年来，随着GB 9685－2016等食品接触材料及制

品相关食品安全国家标准的实施，相关风险物质的迁移量检测研究报道越来越多［16－18］，为该类产品的

质量控制提供了技术支持，同时也为相关检测方法标准的制订提供了数据支持和方法参考。相关法规

和标准对于食品接触材料及制品中的NPG迁移量虽有限量要求，但尚无相应的检测方法标准，也尚未

见相关检测研究报道。因此，针对食品接触材料及制品中的NPG迁移量开展检测方法研究具有重要意

义。本文建立了食品接触材料及制品中NPG迁移量的液相色谱－串联质谱测定方法，所建方法包括

水、4%（体积分数）乙酸、乙醇溶液（体积分数分别为 10%、20%、50%、95%）和橄榄油等食品模拟物，

检出限满足欧盟和我国相关法规与标准的限量要求。

1 实验部分

1. 1 仪器与试剂
TSQ Quantiva高效液相色谱－串联质谱仪（美国 Thermo Fisher公司）；Milli－Q超纯水器（美国

Millipore公司），分析天平（感量为0. 1、0. 01 mg）。

新戊二醇标准品（CAS No. 126－30－7，纯度 98%，美国 Panphy公司）；甲醇、乙腈、乙醇（色谱

纯，美国 Spectrum公司）；甲酸（色谱纯，上海安谱实验科技股份有限公司）；乙酸（分析纯，广州化学

试剂厂）；橄榄油（分析纯，上海麦克林生化科技有限公司）；实验用水为超纯水。

1. 2 标准溶液的配制
准确称取适量NPG标准品（精确至 0. 01 mg），用甲醇配制成质量浓度约为 1 000 mg/L的标准储备溶

液，于 − 20 ℃下保存。
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1. 2. 1 水基、酸性、乙醇类模拟物工作溶液的制备 准确移取适量标准储备溶液于 100 mL容量瓶中，

用水配制成质量浓度为 1 mg/L的标准中间溶液，于 4 ℃下保存。使用时以 10%乙醇溶液稀释成质量浓

度分别为10、20、50、80、100 μg/L的标准工作溶液。

1. 2. 2 油基模拟物工作溶液的制备 准确移取适量标准储备液于 100 mL容量瓶中，用 10%乙醇溶液

配制成质量浓度为1 mg/L的标准中间溶液，于4 ℃下保存。

分别称取（2. 00 ± 0. 01）g橄榄油于 6个 10 mL比色管中，依次加入 0. 000、0. 020、0. 040、0. 100、
0. 160、0. 200 mL标准中间溶液，涡旋混匀，得到含量分别为0、10、20、50、80、100 μg/kg的标准工

作溶液。分别在上述比色管中加入 2. 00、1. 98、1. 96、1. 90、1. 84、1. 80 mL 10%乙醇溶液，涡旋混

合5 min，以1 000 r/min离心5 min，取下层清液过0. 22 μm水性滤膜后待测。

1. 3 样品前处理
1. 3. 1 迁移试验 按照GB 5009. 156－2016［19］及GB 31604. 1－2015［20］的要求，对样品进行迁移试验，

迁移液置于4 ℃冰箱中避光保存。进行下一步处理前先将迁移液恢复至室温。

1. 3. 2 迁移液前处理 对于水、4%乙酸、10%乙醇迁移液，取约 1 mL过 0. 22 μm水性滤膜后待测；

对于 20%乙醇、50%乙醇、95%乙醇迁移液，取 5. 0 mL于 10 mL比色管中，45 ℃氮吹浓缩至体积分别

约为 4、2. 5、0. 5 mL，放至室温后用水重新定容至 5 mL，涡旋混匀后取约 1 mL过 0. 22 μm水性滤膜，

待测；对于橄榄油迁移液，称取（2. 00 ± 0. 01）g（精确至 0. 01 g）样品于比色管中，加入 2 mL 10%乙醇

溶液，涡旋混合5 min，以10 000 r/min离心5 min，取水层约1 mL过0. 22 μm水性滤膜，待测。

1. 4 实验条件
1. 4. 1 色谱条件 色谱柱：ACQUITY UPLC® BEH C18柱（50 mm × 2. 1 mm，1. 7 μm）。流动相：0. 01%甲

酸溶液（A）－乙腈（B），梯度洗脱：0～1. 5 min，8% B；1. 5～1. 6 min，8%～90% B；1. 6～5. 0 min，90% B；
5. 0～5. 1 min，90%～8% B；5. 1～9. 0 min，8% B。流速：0. 25 mL/min；柱温：室温；进样量：5 μL。
1. 4. 2 质谱条件 离子源：电喷雾离子源（ESI）；扫描模式：正离子模式；检测模式：多反应监测

（MRM）；喷雾电压：4 000 V；鞘气（N2）：40 Arb；辅助气（N2）：25 Arb；吹扫气（N2）：3 Arb；气化温

度：350 ℃；离子传输管温度：350 ℃；质谱参数如下：保留时间为 1. 12 min，定量离子对为m/z 105 >
45. 1，定性离子对为m/z 87 > 45. 1，对应的碰撞能量分别为16、10 eV，透镜电压均为30 V。
2 结果与讨论

2. 1 色谱柱的选择
NPG属于强极性小分子化合物，因此选择反

相色谱柱作为分析柱。考察了可兼容 100%水性流

动相的Accucore AQ（50 mm × 2. 1 mm，2. 6 μm）和

ACQUITY UPLC HSS T3（50 mm × 2. 1 mm，1. 8 μm）
色谱柱，以及应用范围较广的ACQUITY UPLC® BEH
C18（2. 1 μm × 50 mm，1. 7 μm）3种不同类型色谱

柱对NPG的分离效果（见图 1）。结果显示，NPG在

Accucore AQ柱上的保留较弱，易受到杂质干扰；

在HSS T3和BEH C18柱上均可获得较好的保留。考

虑到 C18柱在日常检测中使用较广泛，本文选择

BEH C18作为色谱分析柱。

2. 2 流动相的选择
对比考察了甲酸溶液－乙腈、甲酸溶液－甲醇

作为流动相对NPG色谱分离效果和质谱响应的影

响。结果显示，采用甲酸溶液－甲醇作为流动相时，NPG的基线较高，而采用甲酸溶液－乙腈作为流

动相可获得较好的保留，且基线较低，因此选择甲酸溶液－乙腈作为流动相。进一步对比了甲酸溶

液－乙腈流动相中甲酸含量分别为 0. 005%、0. 01%、0. 1%时的影响，结果显示，采用 0. 01%甲酸溶液

图1 NPG在3种色谱柱上的色谱图

Fig. 1 Chromatograms of NPG on three different columns
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时NPG的响应最高。因此最终选择0. 01%甲酸溶液－乙腈作为流动相。

2. 3 前处理条件的选择
采用水、4%乙酸和 10%乙醇进行迁移试验后的迁移液较澄清，无明显基质效应，过滤后可直接测

定。采用20%乙醇、50%乙醇、95%乙醇进行迁移试验后的迁移液也较澄清，但直接测定会产生溶剂效

应，且乙醇浓度越高，溶剂效应越明显，因此，本研究采用氮吹方式去除大部分乙醇后，重新用水定

容，以降低溶剂效应。橄榄油迁移液采用 10%乙醇提取 1次即可

得到理想的提取回收率，且基质效应小，可满足分析要求。

2. 4 质谱条件的优化

NPG是具有典型新戊基结构的二元醇，易得到H形成［M +
H］+的母离子（m/z 105），因此选择在电喷雾源正离子模式下进行

分析。进行一级质谱扫描时发现，除了m/z 105的峰外，m/z 87的
峰响应强度也很大，可能原因为［M + H］+在源内发生裂解，产生

了脱去1个水分子的离子，即［M + H - H2O］+（m/z 87）。对m/z 105
和m/z 87的母离子进行二级质谱分析，结果显示，两个母离子均

只有 m/z 45. 1的子离子可得到较好的响应强度，因此选择

m/z 105 > 45. 1和m/z 87 > 45. 1作为监测离子对，其中m/z 105 >
45. 1作为定量离子对。对监测离子对的碰撞电压等质谱参数进行

进一步优化，优化后NPG的多反应监测色谱图见图2。
2. 5 方法的线性范围与检出限

分别取“1. 2. 1”和“1. 2. 2”配制的工作溶液，在“1. 4”实验条件下测定。以NPG的质量浓度

（x）为横坐标，相应峰面积（y）为纵坐标，绘制标准曲线，得到NPG的线性范围、线性方程和相关系数。

结果表明，对于水基、酸性、乙醇类模拟物，NPG在 10～100 μg/L质量浓度范围内线性关系良好，线

性方程为 y = 3 823x + 5 359，相关系数为 0. 999 7，检出限（LOD，S/N ≥ 3）可达 5 μg/L，定量下限

（LOQ，S/N ≥ 10）可达 10 μg/L；对于油基食品模拟物，NPG在 10～100 μg/kg范围内线性关系良好，线

性方程为 y = 3 896x - 2 667，相关系数为 0. 999 9，LOD为 5 μg/kg，LOQ为 10 μg/kg（由于工作溶液制备

方式不同，采用的浓度单位与其他模拟物不同）。NPG在不同食品模拟物中的检出限和定量下限均低于

相关法规和标准中规定的限量值，可满足检测需求。

2. 6 方法精密度及回收率

选取塑料、涂层、橡胶 3种典型食品接触材料及制品的空白样品，分别用水、4%乙酸（AcOH）、

10%乙醇（EtOH）、20%乙醇、50%乙醇、95%乙醇和橄榄油作为食品模拟物，按照“1. 3. 1”进行迁移

试验，分别向迁移液中添加低、中、高 3个浓度水平的标准溶液，按“1. 3. 2”进行前处理后测定，每

个添加浓度平行测定 6次（见表 1）。结果显示，在 3个加标水平下，NPG的加标回收率为 92. 8%～

117%，相对标准偏差（RSD）为0. 90%～8. 6%，可满足NPG迁移量的测定要求。

表1 NPG的回收率及相对标准偏差（n = 6）
Table 1 Recoveries and RSDs of NPG（n = 6）

Sample

Plastic

Coating

Rubber

Spiked
μg/L

（μg/kg）
10
20
100
10
20
100
10
20
100

Water
Recovery
（%）
100
94. 3
96. 8
101
101
101
104
98. 7
102

RSD
（%）
1. 8
0. 90
1. 8
7. 8
2. 3
2. 2
8. 6
2. 1
1. 5

4% AcOH
Recovery
（%）
103
98. 3
99. 4
106
103
104
117
111
105

RSD
（%）
2. 3
1. 7
1. 8
2. 3
2. 2
2. 2
3. 9
2. 9
1. 2

10% EtOH
Recovery
（%）
97. 7
93. 0
92. 8
98. 8
102
101
100
100
104

RSD
（%）
1. 7
2. 0
1. 2
5. 5
4. 0
3. 7
3. 8
2. 0
3. 8

20% EtOH
Recovery
（%）
104
98. 9
97. 3
108
98. 2
101
108
97. 7
97. 6

RSD
（%）
3. 3
2. 3
1. 4
6. 4
3. 8
2. 4
5. 0
3. 8
2. 4

50% EtOH
Recovery
（%）
104
103
101
115
106
102
113
110
99. 1

RSD
（%）
3. 0
1. 7
2. 4
3. 9
4. 9
3. 8
5. 0
3. 8
2. 0

95% EtOH
Recovery
（%）
103
97. 4
93. 1
98. 5
103
100
105
103
100

RSD
（%）
2. 6
3. 5
3. 5
3. 0
3. 2
1. 4
1. 5
4. 7
1. 5

Olive oil
Recovery
（%）
96. 2
96. 4
99. 3
113
101
100
112
105
99. 3

RSD
（%）
2. 2
3. 4
4. 0
8. 5
1. 9
2. 0
6. 6
1. 5
2. 5

图2 NPG的多反应监测色谱图

Fig. 2 Multiple reaction monitoring chro⁃
matograms of NPG
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2. 7 实际样品检测
本文采用建立的方法对 30份不同材质的食品接触材料样品进行测定，样品类型包括塑料食品包

装、有内涂层的食品金属罐、橡胶制品等。检测结果显示，30份样品中均未检出NPG。
3 结 论

本文建立了一种食品接触材料及制品中NPG迁移量的液相色谱－串联质谱分析方法。所建方法操

作简单易行，基本包括了相关标准涉及的食品模拟物类型，检出限低于法规和标准中NPG的特定迁移

限量，具有较强的适用性，可为相关产品质量监控提供科学依据和技术支持。
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