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超高效液相色谱-串联质谱法同时测定 
青稞酒中多种类塑料添加剂

薄海波1，姚志敏2，星玉秀3，姚利红1，吉生军1，王静莹1
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3.青海省公安厅刑事科学技术研究管理中心，青海 西宁 810000）

摘  要：建立青稞酒中抗氧化剂、增塑剂、紫外线吸收剂、着色剂、表面活性剂和阻燃剂6 个类别34 个组分塑料添

加剂的超高效液相色谱-串联质谱快速筛查检测方法。青稞酒样品中加水稀释至酒精度20%左右，盐析条件下用乙

腈提取；色谱条件：Waters HSS T3 C18柱（2.1 mm×150 mm，1.7 μm），甲醇-0.1%乙酸铵为流动相梯度洗脱，流

速为0.2 mL/min；串联质谱条件：以电喷雾离子源正离子模式电离，在多反应监测模式下分析；外标法定量。结果

表明：34 种塑料添加剂在较宽的质量浓度范围内线性关系良好，相关系数均大于0.99，两个添加量水平的回收

率在71.2%～106.7%之间，精密度（相对标准偏差）在4.2%～15.4%之间，青稞酒中34 种塑料添加剂的最低检

出限为5～50 μg/L。测定12 批次青稞酒样品，共检出15 种塑料添加剂。本方法适用于青稞酒中不同类别、物

理和化学性质差异较大的多种类多组分塑料添加剂的定性确证、高灵敏度定量、快速筛查青稞酒中跨类别、多组

分塑料添加剂。
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Abstract: The aim of study was to develop a novel method using ultra-performance liquid chromatography-tandem mass 
spectrometry (UPLC-MS/MS) to determine 34 components, which are categorized into 6 kinds of plastic additives including 
antioxidant, plasticizer, ultraviolet light absorber, colorant, surfactant and fire retardant, in highland barley liquor. Samples 
were diluted with water to a 20% alcohol content, and extracted with acetonitrile under salting-out conditions. The UPLC 
system was equipped with a Waters HSS T3 C18 analytical column (2.1 mm × 150 mm, 1.7 μm) utilizing methanol-0.1% 
ammonium acetate as mobile phase in gradient elution mode with a flow rate of 0.2 mL/min. An electrospray ionization 
ion source under positive ion mode (ESI+) for multiple reaction monitoring analysis was used, and quantification was 
performed by an external standard method. The calibration curves exhibited a good linearity in wide concentration ranges 
with correlation coefficients of over 0.99 for all analytes. The average recoveries from spiked highland barley liquor at two 
concentrations ranged from 71.2% to 106.7% with relative standard deviations (RSDs) from 4.2% to 15.4%. The limits 
of detection (LODs) were between 5 and 50 μg/L. A total of fifteen kinds of plastic additives were found in 12 batches of 
samples. Therefore, the new method allowed simultaneous determination of different kinds of plastic additives that differ 
widely in physicochemical properties. It is a promising method for the identification and quantitation of plastic additive 
compounds in liquor. 
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塑料制品在加工过程中加入了种类繁多的塑料添加

剂以改善其理化性能，其中很多物质如迁移到食物，过

量摄入将对人体造成危害。塑料包装的应用日益广泛，

食品用塑料包装占总塑料包装制品约45%～55%[1]。20世
纪80年代以来，塑料包装与含有油脂或酸性物质的食品

接触致塑料中的添加剂向食品迁移逐渐成为食品安全领

域引人关注的热点问题[2-6]。我国和欧盟及美、日、韩、

澳大利亚等国均对食品包装中塑料添加剂限量提出了越

来越严格的标准[7-8]。白酒中的酒精是大多数塑料添加剂

的良好溶剂，与塑料制品接触会导致塑料添加剂迁移至

青稞酒中[9-10]。不同种类塑料添加剂物质的物理、化学性

质差异很大，目前检测塑料添加剂的方法多数只针对单

一类别的化合物。最常见的是邻苯二甲酸酯类增塑剂等

弱极性物质，多采用气相色谱法 [2-6,9-13]、气相色谱-质
谱联用法[14-17]。抗氧化剂和紫外线吸收剂多为极性化合

物，一般用高效 [18-23]或超高效液相色谱法 [24]及其与多

种质谱联用方法，大气压化学源质谱 [23]包括单级四极

杆质谱 [25]、串联四极杆质谱 [26-29]和高分辨的飞行时间

质谱[30-31]等。其他类别的塑料添加剂如一些新兴的磷酸

酯增塑剂、表面活性剂、阻燃剂、发泡剂、增色剂等

研究报道相对较少 [32-34]。这些报道多为单种类或同类别

物质的检测。而在实际应用中，往往不知道某种塑料包

装材料中添加了哪种增塑剂，建立食品中多种类塑料添

加剂的高通量检测方法对提高危害物质筛查效率、强化

食品安全检测十分必要。

本实验借助超高效液相色谱-串联质谱高效的分离

能力和确证定性及高灵敏度定量性能，建立的分析方法

同时测定了青稞酒中性质差异很大的6 大类34 种塑料添

加剂。为了建立一个能够适应宽极性范围的多种类塑料

添加剂同时测定的高通量快速筛查分析方法，本实验从

常用的塑料添加剂中选择了有代表性的34 种物质，包括

多种抗氧化剂、酞酸酯类增塑剂、磷酸酯类增塑剂、柠

檬酸酯类增塑剂、丁二酸酯类增塑剂，以及紫外线吸收

剂、着色剂、阻燃剂、表面活性剂等。通过选择和优化

样品前处理和色谱质谱分析条件，建立了适用的分析方

法并将该方法应用于青海地产青稞酒中塑料添加剂的检

测。检测结果表明，青海地产青稞酒中有多种塑料添加

剂检出，检出量均在10－6 g/L量级，说明该方法对评估青

稞酒中塑料添加剂残留的潜在风险具有实际意义。

1 材料与方法

1.1 材料与试剂

青稞酒样品随机购于各大小超市。酒精度为

42%～46%。随机编写实验编号。青稞酒样品的实验编

号、商品名称和包装材料信息详见表1。

表 1 青稞酒样品的实验编号、名称和包装材料

Table 1 List of highland barley liquor samples with different 

packaging materials tested in this study

编号 样品名称 包装材料 编号 样品名称 包装材料 编号 样品名称 包装材料

1 青稞陈酿 玻璃瓶 5 威远金泉 陶瓷瓶 9 世义德散酒 塑料桶

2 八坊生态青稞酒 玻璃瓶 6 互助头曲酒 陶瓷瓶 10 酩馏聚宝瓶 玻璃瓶

3 久丰陈酿 陶瓷瓶 7 贵德清青稞酒 玻璃瓶 11 丹葛尔青稞散酒 塑料桶

4 天佑德 陶瓷瓶 8 青海醇青稞酒 玻璃瓶 12 原之羚原浆青稞酒 玻璃瓶

微孔滤膜（0.22 μm，有机系和水系） 美国安捷伦

公司；甲醇、乙腈（农残级） 德国默克公司；甲醇、

乙醇、甲酸（均为色谱纯） 山东禹王实业总公司化学

试剂厂；氯化钠、乙酸铵（均为分析纯） 天津大茂化学

试剂厂；34种塑料添加剂标准品（纯度均不小于95%，随

机编号，见表2） 上海安谱实验科技股份有限公司。

标准储备溶液配制（1 mg/mL）：准确称取各标准品

0.100 0 g，用合适的溶剂溶解（23、24、33号标准物质

采用环己烷，其余均为乙醇），定容于100 mL棕色容量

瓶，1～4 ℃冷藏。实验用水：超纯水，自制。

1.2 仪器与设备

ACQUITY H-class超高效液相色谱-串联质谱仪

（配有电喷雾离子源（ionization ion source，ESI）
和MassLynx数据处理系统）  美国Wate r s公司；

MILLIPORE ULPHW-I超纯水制备系统 美国Millipore
公司；EURUS氮气发生器 法国F-DGSi公司。 

1.3 方法

1.3.1 超高效液相色谱分离条件

色谱柱：Waters HSS T3色谱柱（150 mm×2.1 mm，

1.7  μm），柱温：28 ℃；流动相A：0.1%乙酸铵溶

液，流动相B：甲醇，梯度洗脱程序：0～2.0 min，
65%～25% A；2. 0～5.0 min，25%～5% A；5.0～10.0 min，
5% A；10.0～13.5 min，5%～0% A；13.0～15.0 min，
0% A；15.0～17.0 min，0%～65% A；17.0～20.0 min，
65% A；流速：0.2 mL/min；进样量：5 μL。
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1.3.2 串联质谱分析条件

离子源：ESI＋，多反应监测模式检测；毛细管电

压：2 kV；离子源温度：120 ℃；去溶剂气（N2）温度：

350 ℃，流量：650 L/h；锥孔气（N2）流量：50 L/h；碰

撞气（高纯Ar，99.99%）流量：0.02 mL/min。34 种标准

物质的质谱分析参数见表2。

表 2 34 种塑料添加剂的标准物质信息及其质谱分析参数

Table 2 Information about and mass spectrometric parameters of 

standards of 34 plastic additives

序号 化合物名称 CAS号 分子式 种类
保留

时间/min
监测离子对
（m/z）

锥孔
电压/V

碰撞
能量/eV

1 3-羟基-2-萘甲酸 92-70-6 C11H8O3 f 2.12 188.18/170.95*
188.18/114.89

22
22

14
28

2 己二酸二乙酯 141-28-6 C10H18O4 a 2.97 202.25/110.84
202.25/156.94*

20
20

16
8

3 苯甲酸3-羟基苯酯 136-36-7 C13H10O3 b 4.06 214.22/104.85*
214.22/76.83

18
18

12
34

4 二苯甲酮 119-61-9 C13H10O b 4.26 182.22/104.82*
182.22/76.85

26
26

14
28

5 邻苯二甲酸二丙酯 131-16-8 C14H18O4 a 4.77 251.02/148.99*
251.02/191.01

14
14

14
8

6 丁基邻苯二甲酰羟乙酸丁酯 85-70-1 C18H24O6 a 5.26 336.38/148.87*
336.38/204.97

14
14

16
6

7 双（2-乙基己基）磷酸酯 298-07-7 C16H35O4P d 5.59 322.42/98.74*
322.42/112.97

14
14

10
8

8 己二酸二异丁酯 141-04-8 C14H26O4 a 5.96 258.35/184.98*
258.35/128.86

24
24

10
12

9 邻苯二甲酸丁苄酯 85-68-7 C19H20O4 a 6.04 312.36/90.82*
312.36/148.88

16
16

20
12

10 磷酸三丁酯 126-73-8 C12H27O4P a 6.45 266.31/98.75*
266.31/154.93

30
30

18
10

11 柠檬酸三丁酯 77-94-1 C18H32O7 a 6.84 360.44/184.95*
360.44/128.84

16
16

14
20

12 邻苯二甲酸二异丁酯乙醇 84-69-5 C16H22O4 a 6.87 278.34/148.86*
278.34/156.81

26
26

18
12

13 4,4-硫代双（6-叔丁基间甲酚） 96-69-5 C22H30O2S c 6.98 358.54/194.96*
358.54/138.85

28
28

18
24

14 邻苯二甲酸二丁酯 84-74-2 C16H22O4 a 7.36 278.34/148.86*
278.34/204.97

16
16

14
8

15 2-（2-羟基-5-甲基苯基）苯并三唑 2440-22-4 C13H11N3O b 8.88 225.25/106.88*
225.25/119.89

38
38

20
20

16 邻苯二甲酸二戊酯 131-18-0 C18H26O4 a 8.04 307.09/148.97*
307.09/219.04

18
18

14
8

17 邻苯二甲酸二异戊酯 605-50-5 C18H26O4 a 8.86 307.09/148.97*
307.09/219.04

18
18

14
8

18 磷酸2-乙基己基二苯酯 1241-94-7 C20H27O4P e 9.03 362.40/76.83*
362.40/250.94

34
34

42
10

19 2-氰基-3,3-二苯基丙烯酸-2-乙基己基酯 6197-30-4 C24H27NO2 b 9.26 361.48/249.98*
361.48/231.97

14
14

8
20

20 邻苯二甲酸二环己酯 84-61-7 C20H26O4 a 11.31 331.15/148.97*
331.15/166.96

24
24

22
12

21 磷酸三苯酯 115-86-6 C18H15O4P e 11.13 326.28/182.86*
326.28/235.01

8
8

6
6

22 邻苯二甲酸苄酯2-乙基己基酯 27215-22-1 C23H28O4 a 11.79 368.47/90.81*
368.47/148.86

24
24

16
16

23 2,2-亚甲基双（6-叔丁基对甲酚） 119-47-1 C23H32O2 c 12.15 340.50/177.01*
340.50/120.91

18
18

12
20

24 2-羟基-4-正辛氧基二苯甲酮 1843-05-6 C21H26O3 b 12.68 326.43/136.90*
326.43/214.97

34
34

28
18

25 邻苯二甲酸双（2-乙基己基）酯 117-81-7 C24H38O4 a 11.40 390.56/148.86*
390.56/112.97

28
28

26
12

26 2-（2-羟基-5-叔辛苯基）苯并三唑 3147-75-9 C20H25N3O b 11.53 323.43/56.87*
323.43/91.85

44
44

28
48

序号 化合物名称 CAS号 分子式 种类
保留

时间/min
监测离子对
（m/z）

锥孔
电压/V

碰撞
能量/eV

27 己二酸双（2-乙基己基）酯 103-23-1 C22H42O4 a 13.92 370.57/128.85*
370.57/146.92

26
26

18
12

28 2-（2H-苯并三唑-2-基)-4,6-二（1-甲基-
1-苯乙基)苯酚

70321-86-7 C30H29N3O b 14.08 447.57/90.94*
447.57/119.02*

34
34

50
38

29 2-（5-氯-2-苯三唑基）-6-叔丁基对甲酚 3896-11-5 C18H17ClN3O b 14.94 315.8/56.87*
315.8/259.99

40
40

28
20

30 磷酸三（2-乙基己基）酯 78-42-2 C24H51O4P a 15.07 434.63/98.74*
434.63/112.97

18
18

14
12

31 癸二酸双（2-乙基己基）酯 122-62-3 C26H50O4 a 15.40 426.67/185.01*
426.67/70.91

30
30

18
24

32 2-（3,5-二叔戊基-2-羟苯基)苯并三唑 25973-55-1 C22H29N3O b 15.54 351.49/42.83*
351.49/70.85

44
44

36
28

33 2-（3,5-二叔丁基-2-羟苯基）-
5-氯苯并三唑

3864-99-1 C20H24ClN3O b 15.89 357.88/56.87*
357.88/40.81

44
44

38
46

34 邻苯二甲酸二甲酯 131-11-3 C10H10O4 b 16.76 194.96/162.85*
194.96/148.98

46
46

6
12

注：塑料添加剂种类：a.增塑剂，b.紫外吸收剂，c.抗氧化剂，d.表面活
性剂，e.阻燃剂，f.着色剂。*.定量离子对。

1.3.3 样品前处理

准确量取20.0 mL青稞酒样品于125 mL分液漏斗中，

加20 mL水，调节酒精度至20%左右，加20 mL乙腈、6 g
氯化钠。振荡，静置分层，取上层有机相。水相用10 mL
乙腈重复提取一次。合并有机相，在40 ℃条件下减压浓

缩近干，用甲醇溶解并定容至5.0 mL。经0.22 μm有机系

微孔膜过滤。待仪器分析。同时做试剂空白实验。

2 结果与分析

2.1 提取溶剂的选择

测定的34 种塑料添加剂的极性范围分布较宽，选择

适合的提取溶剂对于各组分均能够获得好的回收率至关

重要。乙腈是一种性能优良的溶剂，可溶解极性和非极

性有机物。参照文献[20,24,28]，实验选择乙腈在盐析条

件下萃取，各组分回收率均得到比较理想的结果。

2.2 超高效液相色谱分离条件的优化

2.2.1 色谱柱的选择

实验对比了Waters  BEH C 18、Agi len t  Ec l ipse 
Plus C18和ACQUITY HSS T3三种分析柱（规格均为

2.1 mm×150 mm，1.7 μm）。用34 种塑料添加剂混合

标液综合考察三者的分离度和峰形情况。结果显示，只

有ACQUITY HSS T3分离效果最好，多数组分的峰形尖

锐对称，故确定为本实验用色谱柱。该色谱柱为低配体

密度C18色谱柱，分析物能更容易进入颗粒材料的孔结构

中，可为极性和疏水性分子提供均衡的保留性能，满足

了宽极限范围的多种塑料添加剂对分离柱的特殊要求。

2.2.2 流动相的选择与优化

首选甲醇和水为流动相，调节配比和洗脱梯度；

在分离效果相对好的梯度洗脱条件下（图1A），用乙

腈代替甲醇，对比二者的分离效果。结果显示，乙腈对

续表2
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分离度没有明显提升（图1B），且乙腈价格高、毒性

大，故选择甲醇和水为基础流动相。为进一步改善峰形

和分离度，在水相中加入不同体积分数的甲酸、乙酸、

乙酸铵，并进一步优化洗脱程序。结果显示，水相用

0.1%乙酸铵溶液，在设定的洗脱条件下，分离效果满意 

（图1C）。实验使用了较长的超高效液相色谱柱，使分

离系统柱前压力偏高，综合考虑仪器承受能力和分离时

间，选择流速为0.20 mL/min。

0 2 4 6 8 10 12 14 16 18

A

/min

0 2 4 6 8 10 12 14 16 18

B

/min

0 2 4 6 8 10 12 14 16 18

C

/min

A.甲醇-水；B.乙腈-水；C.甲醇-1%乙酸铵。

图 1 不同流动相下二级质谱总离子流图

Fig. 1 Total ion chromatograms with different mobile phases by 

UPLC-MS/MS analysis

2.3 串联质谱分析条件的优化

在ESI＋和ESI－离子化模式下，分别用34 种塑料添加

剂标准物质的0.1 μg/mL单标溶液进行全扫描，以选择适

当的电离方式和准分子离子峰。实验表明，34 种塑料添

加剂均可在离子源ESI＋电离方式下电离。确定各塑料添

加剂的母离子后，采用子离子扫描方式进行二级质谱分

析，对子离子进行了优化选择，确定定量离子和辅助定

性离子；通过优化毛细管电压、锥孔电压、碰撞能量等

质谱参数，使34 种塑料添加剂的准分子离子与特征碎片

离子产生的离子对强度达到最大。在此条件下，各标准

物质的保留时间、定量及定性离子对、锥孔电压、碰撞

能量等主要质谱参数见表2。
2.4 方法的线性范围和检出限 

用乙醇逐级稀释标准储备液，配制系列混合标准工

作液。在设定的仪器分析条件下进样测定。混合标准溶

液的二级质谱总离子流图见图2。以各组分定量离子峰面

积（y）对应质量浓度（x）进行线性回归，得出34 种塑

料添加剂的线性方程。以信噪比为3 估算检出限。线性范

围、相关系数和各组分的检出限等详见表3。
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图 2 优化条件下混合标液的二级质谱总离子流图

Fig. 2 Total ion chromatogram of mixed standards under the 

optimized conditions

2.5 回收率和精密度实验结果

表 3 34 种塑料添加剂的线性方程、线性范围、相关系数、添加回收

率及精密度（n=6）

Table 3 Linear equations, linear ranges, correlation coefficients and 

recoveries for 34 plastic additives (n = 6)

塑料添加剂名称
线性范围/
（μg/L） 回归方程

相关系数
（r2）

检出限/
（μg/L）

添加量/
（μg/L） 回收率/%

相对标准

偏差/%
3-羟基-2-萘甲酸 50～250 y=41.6x＋93.8 0.997 8 15 20、50 76.5、81.8 9.8、5.4
己二酸二乙酯 30～250 y=286.7x＋149.6 0.995 8 10 20、50 79.8、85.0 8.9、6.5

苯甲酸3-羟基苯酯 50～250 y=321.4x＋190.9 0.952 6 20 20、50 91.1、88.1 8.5、10.9
二苯甲酮 10～200 y=198.5x＋221.6 0.998 6 5 10、50 77.6、79.3 8.8、4.2

邻苯二甲酸二丙酯 10～200 y=453.8x＋111.4 0.997 7 5 10、50 74.7、81.8 11.8、12.5
丁基邻苯二甲酰羟乙酸丁酯 10～200 y=301.9x－102.2 0.999 1 5 10、50 82.0、89.6 8.9、13.1
双（2-乙基己基）磷酸酯 40～200 y=586.4x＋114.7 0.999 0 18 20、50 84.4、90.6 7.8、9.7

己二酸二异丁酯 50～250 y=176.1x＋57.4 0.997 6 20 20、50 91.1、85.5 12.7、14.1
邻苯二甲酸丁苄酯 10～200 y=276.4x＋113.0 0.996 6 5 10、50 94.5、89.9 8.7、11.8

磷酸三丁酯 50～250 y=76.3x＋42.5 0.997 5 25 25、100 90.8、73.4 15.4、6.6
柠檬酸三丁酯 10～200 y=76.3x＋88.3 0.995 2 5 10、50 81.8、71.7 14.1、10.2

邻苯二甲酸二异丁酯乙醇 10～200 y=234.8x＋109.1 0.996 9 5 10、50 94.4、77.5 8.9、11.7
4,4-硫代双（6-叔丁基间甲酚） 40～200 y=418.5x＋92.5 0.996 3 20 20、50 85.0、77.7 13.8、8.8

邻苯二甲酸二丁酯 10～200 y=406.1x＋254.1 0.995 0 5 10、50 80.3、75.5 8.3、9.9
2-（2-羟基-5-甲基苯基）苯并三唑 20～200 y=486.5x－261.2 0.995 6 10 10、50 87.7、81.9 12.8、4.7

邻苯二甲酸二戊酯 10～200 y=1 148.5x＋130.9 0.996 6 5 10、50 80.9、80.8 8.7、12.3
邻苯二甲酸二异戊酯 10～200 y=988.1x＋314.7 0.996 6 5 10、50 71.2、78.2 7.6、11.0
磷酸2-乙基己基二苯酯 20～200 y=492.1x＋93.3 0.996 2 10 20、50 90.3、93.1 8.5、13.8

2-氰基-3,3-二苯基丙烯酸-2-乙基己基酯 20～200 y=167.0x＋77.7 0.995 9 10 20、50 82.0、85.1 14.8、7.1
邻苯二甲酸二环己酯 20～200 y=218.8x＋138.5 0.999 5 10 20、50 91.0、82.0 14.6、14.4

磷酸三苯酯 50～250 y=644.5x－137.2 0.998 0 50 50、100 88.0、90.7 15.2、16.2
邻苯二甲酸苄酯2-乙基己基酯 20～200 y=419.0x＋114.3 0.996 2 10 20、50 80.6、82.0 15.6、9.7

2,2-亚甲基双（6-叔丁基对甲酚） 50～250 y=327.1x＋102.0 0.995 7 30 50、100 106.7、82.5 9.4、14.7
2-羟基-4-正辛氧基二苯甲酮 10～200 y=247.7x＋76.8 0.999 3 5 10、50 85.3、82.7 8.9、11.2

邻苯二甲酸双（2-乙基己基）酯 20～200 y=203.5x＋33.6 0.997 0 10 20、50 85.5、86.5 7.6，9.2
2-（2-羟基-5-叔辛苯基）苯并三唑 30～200 y=906.9x－84.6 0.998 8 20 20、50 92.7、73.3 9.3、13.8

己二酸双（2-乙基己基）酯 20～200 y=337.6x＋42.6 0.998 6 10 20、50 89.9、89.9 6.9、10.5
2-（2H-苯并三唑-2-基）-4,6-二（1-甲

基-1-苯乙基）苯酚
10～200 y=277.8x＋139.8 0.997 7 5 10、50 84.0、89.6 7.6、9.2

2-（5-氯-2-苯三唑基）-6-叔丁基对甲酚 30～200 y=138.8x＋34.3 0.997 4 10 20、50 84.5、95.1 15.7、10.3
磷酸三（2-乙基己基）酯 10～200 y=349.1x－124.8 0.995 2 5 10、50 91.1、93.4 14.1、14.2
癸二酸双（2-乙基己基）酯 10～200 y=61.3x－27.8 0.995 2 5 10、50 82.6、98.9 10.8、9.8

2-（3,5-二叔戊基-2-羟苯基）苯并三唑 20～200 y=37.6x＋42.6 0.999 6 10 20、50 81.5、71.1 12.6、14.4
2-（3,5-二叔丁基-2-羟苯基）-5-氯苯并三唑 50～250 y=151.2x＋40.1 0.997 1 30 50、100 82.5、101.0 11.7、9.2

邻苯二甲酸二甲酯 10～200 y=593.4x＋140.2 0.926 6 5 10、50 88.7、98.0 13.3、7. 9
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准确量取经测定不含有34 种塑料添加剂的10号青稞

酒样品20.0 mL，分别添加高、低2 个水平标准溶液，每

个添加量做6 个平行样，进行添加回收率和精密度实验。

用超高效液相色谱-串联质谱在设定的分析条件下进样测

定。两个添加水平的平均回收率为71.2%～106.7%，精密

度（相对标准偏差）在4.2%～15.4%之间（表3）。

2.6 青稞酒样品测定结果

0 2 4 6 8 10 12 14 16 18
/min

A

0 2 4 6 8 10 12 14 16 18
/min

B

A.实际样品；B.试剂空白。

图 3 青稞酒样品和试剂空白溶液的二级质谱总离子流图

Fig. 3 Total ion chromatograms of highland barley liquor and blank solution

表 4 12 批次青稞酒样品中检出的塑料添加剂检测结果（n=3）

Table 4 Summary of analytical results for the determination of plastic 

additives in 12 batches of highland barley liquor (n = 3)

μg/L

塑料添加剂
样品编号

1 2 3 4 5 6 7 8 9 10 11 12

己二酸二乙酯 — — — — — — — — 5.1 — — —
邻苯二甲酸二丙酯 — — — — — — 6.9 — — — — —
邻苯二甲酸二异丁酯 4.4 — — — — — — — — — — —

己二酸二异丁酯 — — 6.3 — — — — — — — — —
邻苯二甲酸丁苄酯 5.4 — — — — — — — — — 9.5 —
邻苯二甲酸二丁酯 — — — — — — 4.6 — — — 5.7 —

磷酸三（2-乙基己基）酯 — — — — — — — — — — — 5.8
2-氰基-3,3-二苯基丙烯酸-2-乙基己基酯 — — — — — 6.6 — — — — — —

己二酸双（2-乙基己基）酯 — — — — — — — — 10.5 — — —
2-羟基-4-正辛氧基二苯甲酮 — — — 5.2 — — — — — — — 8.6
癸二酸双（2-乙基己基）酯 — — — — — — — — 9.8 — — —

2-（3,5-二叔戊基-2-羟苯基）苯并三唑 — — — — 7.1 — — — — — — —
邻苯二甲酸二环己酯 — 5.5 — — — 12.1 — 9.1 8.9 — 6.4 —
邻苯二甲酸二甲酯 6.2 — — — — — — — — — — —

4,4-硫代双（6-叔丁基间甲酚） — — 7.8 — — — — — — — — —

注：—.未检出。

按照1.3.3节方法处理12 种青稞酒样品，在1.3.1节
和1.3.2节条件下进样测定。实际样品和试剂空白溶液的

二级质谱总离子流图见图3。有11 个样品检出了塑料添

加剂，共检出15 种，其中增塑剂12 种，紫外线吸收剂

2 种，抗氧化剂1 种。结果见表4。白酒生产和贮运过程

中，所用青稞等原料、生产用水、生产设备和输送管路

内衬材质以及产品包装材料等均可能与塑料材质接触。

尤其是青稞酒的包装材料，尽管多数样品采用玻璃或陶

瓷瓶灌装，但瓶盖或盖子内衬及密封材料均为各种塑料

材质。本实验在多数青稞酒样品中检出多个种类的塑料

添加剂，说明有塑料材质中的塑料添加剂直接或间接迁

移到青稞白酒中。

3 结 论

本实验建立了超高效液相色谱-串联质谱法测定白酒

中抗氧化剂、增塑剂、紫外线吸收剂、着色剂、表面活

性剂和阻燃剂6 个类别、34 个组分塑料添加剂的分析方

法。实验考察了方法的精密度、加标回收率、线性范围、

检出限等技术参数。结果表明：方法线性范围宽、线性良

好、精密度高、重复性好、回收率满意，方法准确可靠。

实测青稞酒样品中有多种塑料添加剂检出，检出的量均在

μg/L量级。说明本方法灵敏度可以满足青稞酒样品中跨类

别多组分塑料添加剂快速筛查和准确测定。
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