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气相色谱法测定异山梨醇改性聚对苯二甲酸 
乙二醇酯制品中异山梨醇的迁移量 

吴泽春, 曾  莹, 莫单评, 李  丹* 
[广州海关技术中心, 国家食品接触材料检测重点实验室(广东), 广州  510623] 

摘   要 : 目的   建立气相色谱 -氢火焰离子化检测器法 (gas chromatography-flame ionization detector, 

GC-FID)测定异山梨醇改性聚对苯二甲酸乙二醇酯(polyethylene terephthalate, PET)制品中异山梨醇迁移量

的方法。方法  考察不同色谱条件对目标物异山梨醇分离度的影响, 选择 HP-5 作为分离柱, 260 ℃为进样

口温度; 考察不同前处理方法对浸泡液中异山梨醇提取的效果, 橄榄油浸泡液经甲醇提取、正己烷净化并过

滤后上机分析, 95%乙醇和异辛烷浸泡液经过滤后直接上机测定, 其他食品模拟物浸泡液用甲醇稀释后直接

上机分析; 外标法定量。结果  异山梨醇在 2.5~40.0 mg/L(水性模拟物)、0.6~10.0 mg/L(油脂替代溶剂模拟物)

和 1.5~25.0 mg/kg(油脂模拟物)浓度范围内具有良好的线性关系, 相关系数均大于0.995, 该方法对异山梨醇迁

移量的检出限为 0.8 mg/kg(水性模拟物)、0.2 mg/kg(油脂替代溶剂模拟物)和 0.5 mg/kg(油脂模拟物), 定量限为

2.5 mg/kg(水性模拟物 )、0.6 mg/kg(油脂替代溶剂模拟物 )和 1.5 mg/kg(油脂模拟物 ), 加标回收率为

92.0%~112.3%, 相对标准偏差为 0.2%~4.3% (n=6)。结论  该方法线性关系良好, 精密度、灵敏度和准确度高, 

能够满足改性 PET 制品中异山梨醇迁移量的检测需求。 

关键词: 异山梨醇; 迁移量; 改性聚对苯二甲酸乙二醇酯; 食品接触材料; 气相色谱法 

Determination of the migration of isosorbide in isosorbide modified 
polyethylene terephthalate products by gas chromatography 

WU Ze-Chun, ZENG Ying, MO Dan-Ping, LI Dan* 
[Guangzhou Customs District Technology Center (IQTC), National Reference Laboratory for  

Food Contact Material (Guangdong), Guangzhou 510623, China] 

ABSTRACT: Objective  To establish a method for the determination of migration of isosorbide in isosorbide 

modified polyethylene terephthalate (PET) products by gas chromatography-flame ionization detector (GC-FID). 

Methods  The effects of different chromatographic conditions on the separation of isosorbide were investigated. 
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HP-5 was selected as the separation column and 260 ℃ was selected as the injection port temperature. The effects of 

different pretreatment methods on the extraction of isosorbide from food simulants were investigated. The olive oil 

food simulant was extracted with methanol, purified with n-hexane and filtered before analyzed. The 95% ethanol and 

isooctane simulants were directly analyzed by the machine after filtered. Other food simulants were diluted with 

methanol and then directly analyzed by the machine. The external standard method was used for quantification. 

Results  Isosorbide had a good linear relationship in the range of 2.5–40.0 mg/L (aqueous food simulants), 

0.6–10.0 mg/L (substitute simulants) and 1.5–25.0 mg/kg (fatty food simulants), and the correlation coefficient 

was above 0.995. The limit of detection of this method for the migration of isosorbide was 0.8 mg/kg (aqueous food 

simulants), 0.2 mg/kg (substitute simulants) and 0.5 mg/kg (fatty food simulants). The limit of quantification was 2.5 mg/kg 

(aqueous food simulants), 0.6 mg/kg (substitute simulants) and 1.5 mg/kg (fatty food simulants). The spiked 

recoveries were 92.0%–112.3%, and the relative standard deviation was 0.2%–4.3% (n=6). Conclusions  This 

method has good linearity, high precision, sensitivity and accuracy, and can meet the detection requirements of 

isosorbide migration in modified PET products. 
KEY WORDS: isosorbide; migration; modified polyethylene terephthalate; food contact material; gas 

chromatography 
 
 

0  引  言 

聚对苯二甲酸乙二醇酯 (polyethylene terephthalate, 
PET)是饮用水和饮料行业常用的塑料类包装材料[1–5]。但

由于 PET 的玻璃化转变温度 Tg 较低(80 ℃)[6–10], 耐热性

较差, 热灌装温度较高时易发生收缩变形 [11]; 而用异山

梨醇(即 1,4:3,6-二脱水山梨醇)对 PET 进行改性后, 耐
热性能得到显著改善 [12–15]。目前 , 修订后新版的 GB 
4806.7—2023《食品安全国家标准  食品接触用塑料材

料及制品》对食品接触用异山梨醇改性的 PET 材料给

出了明确的限量要求: 异山梨醇特定迁移量限量不得超

过 5 mg/kg。但目前尚未见有食品接触材料中异山梨醇迁

移量的检测方法标准。 
目前, 关于异山梨醇的检测方法研究主要集中在药

品分析领域 [16], 采用的分析方法主要采用高效液相色谱

(high performance liquid chromatography, HPLC)法[17–18]。但

这些方法仅适用于基质相对简单的药品, 而食品接触材料

所用的模拟物种类多, 基质复杂(如植物油)[19–21], 难以采用

文献报道所用的样品前处理方法。针对异山梨醇沸点不高

(175 ℃)[22]、具有一定的挥发性、以及对热稳定的特点[23–24], 
本 研 究 采 用 气 相 色 谱 - 氢 火 焰 离 子 化 检 测 器 (gas 
chromatography-flame ionization detector, GC-FID)检测异

山梨醇的迁移量。同时, 由于油脂类模拟物的基质复杂, 
本研究还对油脂类模拟物的前处理步骤包括提取溶剂与净

化方法进行优化。本研究建立异山梨醇迁移量的 GC 测定

方法, 并将该方法应用于实际样品检测, 考察异山梨醇的

迁移水平, 以期为食品接触材料中异山梨醇的风险管控提

供有效可靠的技术支持。 

1  材料与方法 

1.1  仪器、材料与试剂 

8890 型气相色谱仪(配 FID 检测器)、HP-5 色谱柱(30 m× 
0.32 mm, 0.25 μm)、DB-624 色谱柱(30 m×0.32 mm, 0.25 μm)、
HP-INNowax 色谱柱(30 m×0.32 mm, 0.25 μm)(美国 Agilent
公司); XW-80A 型涡旋混合器(上海医科大学仪器厂); XSR
分析天平(精度 0.1 mg, 瑞士梅特勒-托利多公司); HHitech
超纯水系统(上海和泰有限公司)。 

8款异山梨醇改性PET食品接触制品均购自网络平台。 
异山梨醇(纯度 99%, 上海安谱公司); 甲醇、正己烷、

异辛烷、甲基叔丁基醚(色谱纯, 德国 Merck 公司); 橄榄油

(分析纯, 上海麦克林试剂公司)。 

1.2  试验方法 
1.2.1  异山梨醇迁移量标准溶液的配制 

称取适量的异山梨醇, 用甲基叔丁基醚配制成质量

浓度为 1000 mg/L 的标准储备液。然后用基质匹配法, 取
各种不同的食品模拟物对标准储备液进行逐级稀释, 配制

成各种食品模拟物的标准工作溶液, 具体配制步骤如下:  
对于橄榄油模拟物: 在 5 个 30 mL 试管中分别称取

(5.0±0.1) g 橄榄油, 再分别加入 12.5、25.0、50.0、100.0、
200.0 μL 标准储备液, 混匀, 配制成浓度分别为 2.5、5.0、
10.0、20.0、40.0 mg/kg 的橄榄油标准工作溶液。 

对于 4%乙酸、10%乙醇、50%乙醇、95%乙醇和异辛

烷等其他食品模拟物: 分别向 5 个 10 mL 容量瓶内分别加

入 25.0、50.0、100.0、200.0、400.0 μL 标准储备液, 再用

相应的食品模拟物稀释并定容到 10 mL, 配制成质量浓度

分别为 2.5、5.0、10.0、20.0、40.0 mg/L 的标准工作溶液。 
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1.2.2  迁移试验 
按照 GB 31604.1—2023《食品安全国家标准 食品接

触材料及制品迁移试验通则》及 GB 5009.156—2016《食

品安全国家标准 食品接触材料及制品迁移试验预处理方

法通则》的规定对样品进行迁移试验, 取迁移试验后得到

的浸泡液用于分析。 
1.2.3  浸泡液的前处理方法与仪器条件 

(1)迁移试验模拟物样品处理 
对于橄榄油浸泡液, 称取(2.0±0.1) g 模拟物置于玻

璃试管中, 加入 2 mL 甲醇, 涡旋 1 min 后, 将下层清液

转移至另一洁净玻璃试管中, 加入 2 mL 正己烷, 涡旋振

荡 5 min 后, 弃去上层的正己烷层, 保留下层清液, 重复操

作 3 次后, 取下层清液, 用 0.45 μm 有机相滤膜过滤至 2 mL
进样瓶中, 待上机测定。 

对于水基食品模拟物(水、4%乙酸、10%乙醇、20%
乙醇和 50%乙醇), 准确移取 2 mL 迁移试验后所得浸泡液

于 10 mL 容量瓶内, 用甲醇定容到刻度, 混匀, 过滤至玻

璃进样小瓶中, 待上机测定。 
对于异辛烷和 95%乙醇浸泡液, 取 1 mL 直接过滤到

进样小瓶中, 待上机测定。 
(2)色谱条件 
色谱柱: HP-5 毛细管色谱柱(30 m×0.32 mm, 0.25 μm); 

载气为氮气, 流速 1.5 mL/min, 不分流进样; 进样口温度: 
260 ℃; 柱温: 初始温度 80 ℃、保持 1 min, 20 ℃/min 升至

260 ℃, 保持 3 min; 进样量: 1 µL。样品溶液与异山梨醇标

准品的色谱峰在相同保留时间处(±0.5%)出现, 可定性为

异山梨醇。建立标准曲线, 用外标法定量。 

1.3  数据处理 

所有样品平行测定 3 次, 取 3 次测试平均值。数据使

用 Agilent Open Lab CDS Data Analysis 2.5 软件进行定量

分析, 使用 Origin 2020 软件进行作图。 

2  结果与分析 

2.1  条件优化 

2.1.1  色谱柱的选择 
用标准溶液考察目标物在非极性的 HP-5、中等极性

的 DB-624 及强极性的 HP-INNOwax 3 种不同色谱柱[25–27]

上的出峰情况, 得到的色谱图如图 1 所示。结果表明, 相
同升温程序下异山梨醇出峰时间随色谱柱极性增加而延

后(在 3 种色谱柱上保留时间分别为 4.8、8.4、11.3 min); 在
DB-624 柱上溶剂峰的拖尾现象较为明显, 对目标物的峰

形产生一定程度的影响; 在 HP-INNOWax 柱上则目标物

的出峰时间偏后, 对于单种目标物测试来说仪器分析耗

时偏长。因此综合考虑, 选择非极性的 HP-5 色谱柱作为

分离柱。 

 
 

注: A. HP-5 柱; B. DB-624 柱; C. HP-INNowax 柱。 
图 1  不同色谱柱上异山梨醇的气相色谱图 

Fig.1  Gas chromatograms of isosorbide on different 
chromatographic columns 

 
2.1.2  橄榄油浸泡液提取溶剂的选择 

分别使用水、乙腈、甲醇、丙酮及乙酸乙酯等不同溶

剂, 考察对橄榄油浸泡液中异山梨醇的提取效果。结果表

明, 极性较强的水、乙腈及甲醇与橄榄油会出现分层, 而
中等极性的丙酮和乙酸乙酯会与橄榄油互溶(现象见表 1)。
用水作提取溶剂会将较多的水引入色谱柱, 影响色谱柱的

使用寿命[28], 且提取效率不及甲醇和乙腈。比较甲醇和乙

腈的提取效率, 发现甲醇的提取效率较乙腈更高, 且使用

甲醇的成本较乙腈更低, 因此选用甲醇作为提取溶剂。 
 

表 1  不同溶剂对油脂模拟物的提取现象及效果 
Table 1  Extraction phenomena and effects of different solvents 

on oil simulants 

提取溶剂 水 乙腈 甲醇 丙酮 乙酸乙酯 

试验现象 分层 分层 分层 互溶 互溶 

提取效率 低 高 高 / / 

注: /表示溶剂互溶无法比较提取效率, 表 2 同。 
 

2.1.3  对橄榄油提取后浸泡液的净化 
从图 2A 可见, 使用甲醇对橄榄油浸泡液进行提取时, 

在目标物色谱峰附近有较明显的干扰峰出现, 经气相色谱

-质谱法(gas chromatography-mass spectrometer, GC-MS)鉴
别, 主要为橄榄油中的油酸及脂肪酸甲酯等杂质[29–30], 因
此考虑用有机溶剂对甲醇提取液进行洗涤净化以减少进入

色谱系统的杂质组分。分别用丙酮、乙酸乙酯、异辛烷及

正己烷等不同种类的常用溶剂, 对甲醇提取液进行涡旋振

荡提取, 试验现象见表 2。由于丙酮和乙酸乙酯无法与甲
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醇分层, 因此不予考虑。对正己烷和异辛烷提取净化后的

溶液, 取上层清液用 GC-FID 法测定, 发现异辛烷及正己

烷净化效果较为接近, 杂质峰降低均较为明显(图 2), 能有

效减少油脂模拟物中的杂质组分进入色谱系统, 避免进样

口和色谱柱受到污染。但由于正己烷的使用成本较异辛烷

更低, 因此选择正己烷作为净化剂。 
 

表 2  不同溶剂对橄榄油提取液的提取现象及净化效果 
Table 2  Extraction phenomena and purification effects of 

different solvents on olive oil extract 

提取溶剂 丙酮 乙酸乙酯 异辛烷 正己烷 

试验现象 互溶 互溶 分层 分层 

净化效果 / / 好 好 
 

 
 

注: A. 净化前; B. 异辛烷净化后; C. 正己烷净化后。 
图 2  使用不同溶剂对橄榄油模拟物甲醇提取液净化前后异山梨

醇的气相色谱图 
Fig.2  Gas chromatograms of isosorbide before and after 

purification of the methanol extract of olive oil simulant using 
different solvents 

 
通过试验发现, 用正己烷进行 3 次净化后, 杂质峰相

对于目标物的峰强度已显著减小, 对目标物色谱峰已无明

显干扰(图 3), 表明进入色谱系统的杂质组分已显著减少, 
因此选择进行 3 次净化。 

2.1.4  进样口温度的优化 
对同一浓度的标准溶液, 分别从 200~300 ℃设置不同

的进样口温度, 考察进样口温度对目标物响应值的影响。得

到的响应值随进样口温度的变化情况如图 4 所示。结果表明

响应值会随进样口温度的升高而增加, 但当进样口温度达

到 260 ℃以后, 响应值基本上不再增加, 而且在 300 ℃时还

会呈现下降趋势。因此选择 260 ℃作为进样口温度。 
 

 
 

注: A. 1 次净化; B. 2 次净化; C. 3 次净化。 
图 3  正己烷对橄榄油模拟物甲醇提取液不同净化次数的异山梨

醇的气相色谱图 
Fig.3  Gas chromatograms of isosorbide after different purification 

times of the methanol extract of olive oil simulant with n-hexane 
 

 
 

图 4  不同进样口温度下异山梨醇的仪器响应值变化 
Fig.4  Variation of instrument response value of isosorbide at 

different inlet temperatures 
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2.2  方法学验证  

2.2.1  线性范围、检出限与定量限 
以标准工作溶液中异山梨醇的峰面积为纵坐标(Y), 对应

的质量浓度为横坐标(X, mg/L 或 mg/kg)进行线性回归, 绘制标

准工作曲线。在 2.5~40.0 mg/L(水性模拟物)、0.6~10.0 mg/L(油
脂替代溶剂模拟物)和 1.5~25.0 mg/kg(油脂模拟物)浓度范围

内, 相关系数 r2≥0.995, 峰面积与浓度呈良好线性关系。各

模拟物的线性方程与 r2 见表 3。取不含目标化合物的改性

PET 阴性样品进行迁移试验, 向迁移试验后的浸泡液中加

标。按 1.2.3 对加标后的浸泡液进行前处理和仪器分析。以

信噪比 S/N=3 时的浓度作为方法检出限, S/N=10 时的浓度作

为方法定量限, 可得到目标物在各食品模拟物浸泡液中的

检出限为 0.8 mg/kg(水性模拟物)、0.2 mg/kg(油脂替代溶剂

模拟物)和 0.5 mg/kg(油脂模拟物), 定量限为 2.5 mg/kg(水性

模拟物)、0.6 mg/kg(油脂替代溶剂模拟物)和 1.5 mg/kg(油脂

模拟物)。结果表明, 该方法的灵敏度能满足产品标准 GB 
4806.7—2023 对异山梨醇迁移量的限值要求。 
2.2.2  回收率与精密度 

取不含目标化合物的改性 PET 阴性样品进行迁移试

验后得到的浸泡液, 分别进行高、中、低 3 浓度水平加标, 
每个浓度水平平行添加 6 份, 测得的回收率及相对标准偏

差(relative standard deviation, RSD)见表 4。结果表明, 回收

率在 92.0%~112.3%之间, RSDs 范围为 0.2~4.3%, 表明方

法具有较好的准确度和精密度。 
 

表 3  回归方程、线性范围及相关系数 
Table 3  Regression equations, linear ranges and correlation coefficients 

模拟物 回归方程 相关系数(r2) 线性范围 检出限/(mg/kg) 定量限/(mg/kg) 

4%乙酸 Y=0.7301X–0.0918 0.9999 2.5~40.0 0.8 2.5 

10%乙醇 Y=0.7492X–0.1487 0.9999 2.5~40.0 0.8 2.5 

50%乙醇 Y=0.7257X–0.0032 0.9999 2.5~40.0 0.8 2.5 

95%乙醇 Y=3.9110X–0.8096 0.9998 0.6~10.0 0.2 0.6 

异辛烷 Y=2.7444X–2.4526 0.9993 0.6~10.0 0.2 0.6 

橄榄油 Y=5.0636X+1.3383 0.9994 1.5~25.0 0.5 1.5 

注: 橄榄油线性范围单位为 mg/kg, 其他模拟物均为 mg/L。 

 
表 4  不同模拟物中异山梨醇的回收率及 RSDs 
Table 4  Recoveries and RSDs of isosorbide in  

different simulants 

模拟物 加标量/(mg/kg) 回收率/% RSDs/% 

4%乙酸 

 2.5 92.0~100.2 3.7 

10.0 92.5~100.4 3.2 

20.0 99.6~100.1 0.2 

10%乙醇 

 2.5 93.8~103.3 4.3 

10.0 96.6~100.1 1.1 

20.0 99.8~100.2 1.0 

50%乙醇 

 2.5 94.1~102.1 3.8 

10.0 95.8~102.7 2.3 

20.0 99.8~101.8 0.2 

95%乙醇 

 2.5 92.0~108.7 2.7 

10.0 99.8~100.2 0.4 

20.0 99.7~100.4 0.4 

异辛烷 

 2.5 94.0~104.3 1.9 

10.0 99.6~101.3 0.9 

20.0 99.6~100.2 0.8 

橄榄油 

 2.5 102.1~112.3 3.2 

10.0 97.8~102.4 1.3 

20.0 104.8~106.3 0.2 

2.3  实际样品分析 

利用本方法对 8 款改性 PET 实际样品中异山梨醇的

迁移量进行测试, 在其中一款样品(6#)中检出了异山梨醇

迁移量, 检测结果如表 5 所示。图 5 为样品 6#的色谱图。 
 

表 5  实际样品检测结果 
Table 5  Test results of real samples 

样品编号与

名称 
测试条件 

使用 
场景 

样品异山梨醇迁移量
/(mg/kg) 

1#透明蓝色

壶身 
3%乙酸, 40 ℃, 

3 d 
可重复性使用  1st: N.D.; 2nd: N.D.; 

3rd: N.D. 

2#塑料杯 10%乙醇, 
40 ℃, 3 d 

可重复性使用 1st: N.D.; 2nd: N.D.; 
3rd: N.D. 

3#塑料瓶 10%乙醇, 
40 ℃, 10 d 

一次性使用 N.D. 

4#黄色 PET 瓶 50%乙醇, 
40 ℃, 10 d 

一次性使用 N.D. 

5#吸管杯 50%乙醇, 
40 ℃, 10 d 

一次性使用 N.D. 

6#塑料瓶 50%乙醇, 
60 ℃, 10 d 

一次性使用 2.8 

7#黄色 PET 瓶
50%乙醇, 
60 ℃, 10 d 

一次性使用 N.D. 

8#PET 瓶 10%乙醇, 
60 ℃, 10 d 

一次性使用 N.D. 

注: 1#和 2#样品(可重复使用)检测结果中的 1st、2nd和 3rd分别表示第

一次、第二次和第三次迁移试验得到的测试结果; N.D.代表未检出。 



58 食 品 安 全 质 量 检 测 学 报 第 16 卷 
 
 
 
 
 

 

 
 

图 5  实际样品 6#在 50%乙醇中的气相色谱图 
Fig.5  Gas chromatogram of real sample 6# in 50% ethanol 

 

3  结  论 

本研究建立了 GC-FID 对改性 PET 中异山梨醇迁移

量的测定方法, 模拟物包括 4%乙酸、10%乙醇、95%乙

醇、异辛烷和橄榄油。该方法线性关系良好, 精密度、灵

敏度和准确度高, 能够满足改性 PET 制品中异山梨醇迁

移量的检测需求, 可用于改性 PET 制品的安全监管与产

品质量控制。 
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