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乳胶制品中亚硝胺析出物的气相色谱/质谱测定
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!!亚硝胺很容易由前身物仲胺和亚硝酸盐反

应生成#广泛分布在土壤(工业废水(空气以及烟

草(熏肉(腌菜(啤酒等食品饮料中$据联合国环

境规划署’"9#年报道#已发现 的’!$多 种 亚 硝

胺!M1A;840/1<?4"类物质中#9$e以上可使试验

动物致癌#是强致癌物)’*$近年来因为分析方法

的改进#在乳胶制品#如医用手套(婴儿奶嘴(避

孕套中也检测到了亚硝胺$由于这些产品与人

们的日常生活密切相关#因此建立乳胶制品中亚

硝胺析出物的分析方法非常重要$目前气相色

谱+热能分析法!N)+U.D"被看作是检测亚硝胺

的金标准$然而#由于很多实验室不能够承担这

种非常特殊的检测系统#选择检测方法仍是非常

必要的$Z0221<E0:O 等)%*比较用气相色谱+质

谱联 机!N)&,-"和 N)+U.D检 测 亚 硝 基 二 甲

胺!MZ,D"的 数 据#表 明 两 种 方 法 有 很 强 的 关

联性!W%k$695"$为此#我们选择乳胶制品中&
种亚硝胺析出物#B+亚硝基二乙胺!MZ.D"(B+
亚硝基吡 咯 烷!M*LW"(B+亚 硝 基 二 丁 胺!MZ+
XD"(B+亚硝 基 二 苯 胺!MZ*D"为 研 究 对 象#对

其N)&,-+-(,的分析方法进行了探讨$

C! 试验部分

CDC!仪器与试剂

a*%$’$气 相 色 谱+质 谱 联 用 仪%日 本-H(+
,DZIG公司产品’氮吹 仪%北 京 八 方 世 纪 科 技

有限公司’标准品MZ.D(MZ*D#瑞士_23[0公

司产品’MZXD(M*LW%美 国-1E/0公 司 产 品’



无水乙醇!二 氯 甲 烷"色 谱 纯#美 国_14>?;公 司

产品$其它试剂均为分析纯#水为超纯水$人工唾

液盐溶液配制"将 碳 酸 氢 钠%6’E!氯 化 钠$6%Y
E!碳酸钾$6’E和亚硝酸钠’Y/E溶于蒸馏水

中#再移入Y$$/F的 容 量 瓶 中 用 蒸 馏 水 定 容#
使用$6’/82%F的盐酸溶液或氢氧化钠溶液调

节@H至"6$#密封保存#两周内使用&

CDK!样品处理

’/F人 工 唾 液 盐 溶 液#使 用’/F二 氯 甲

烷萃取#静 置#待 分 层 后 弃 去 上 层 液 体#保 留 下

层$在!%f温 度 以 下#用 高 纯 氮 气 吹 干#加 入

’$$/F无水乙醇#混匀$取’/F进样&

CDL!实验条件

CDLDC!色谱条件!分析柱"WA\+Y,-石英毛细

管柱’!$/d$6%Y//d$6%Y#/(#美国W.-U+
.b公司产品$初始温度Y$f#以!f%/1<的速

率升至%%$f#保持!$/1<#再以9f%/1<的速

率升至%9$f#保持!$/1<结束&载气"高纯氦

气#恒 线 速 率 为&#6%7/%4#进 样 口 温 度"%$$
f$进样方式"分流进样$压力"’$$6$[*0$总流

量"Y$6$/F%/1<&

CDLDK!质谱 条 件!用.(电 离 方 式#电 子 能 量

#$?C$离子源温度%$$f#气+质接口温度为%$$
f$溶剂 切 除 时 间%/1<$定 性 实 验 采 集 方 式 为

全扫描方式#时间间隔$6Y4#扫描速度’555#扫
描范围&$!9$$3&定 量 实 验 采 集 方 式 为 选 择

离子检测’-(,(#时间间隔为$6%4#MZ.D扫描

时间为Y!#/1<#定量离子?%K’$%$M*LW扫

描时间为’’!’!/1<#定 量 离 子?%K’$$$MZ+
XD扫描时间为%$!%!/1<#定量离子?%K9&$

MZ*D扫描时 间 为!Y!!#/1<#定 量 离 子?%K
’5"&

K!结果与讨论

KDC!方法的特异性

分别取人工唾液盐溶液样品’6$/F两份#
其中一份 加 入 一 定 浓 度 的 MZ.D!M*LW!MZ+
XD!MZ*D标准溶液#另一份为空白人工唾液盐

溶液#按)样品处理*所描述的方法进行操作#进

样’/F#其中MZ.D的保留时间为Y69/1<左

右#M*LW的保留时间为’’6"/1<左右#MZXD
的保留时间为%$69/1<左 右#MZ*D的 保 留 时

间为!Y6"/1<左右&人工唾液盐溶液不干扰测

定&

KDK!标准曲线的绘制

取人工唾液盐溶液’6$/FY份#依次加入

MZ.D!M*LW!MZXD!MZ*D 标 准 溶 液#配 成

标准溶液系列$按)样品处理*所描述的方法进行

操作#进样’#F#记录色谱图#以MZ.D的峰面

积为 纵 坐 标#浓 度 -’/E%/F(为 横 坐 标#得

MZ.D回归方程为>k%’&"$565]9!!9$!&"
’4k$6""""(#最低检出限’Ok!(为%<E%/F$

M*LW回归方程为>k’&&"%!!]5%!""%%"
’4k$6"""$(#最低检出 限 为Y<E%/F$MZXD
回归方程为>ki’!’9$%6Y]’&&Y#%$$"’4k
$6""""(#最 低 检 出 限 为’<E%/F$MZ*D回 归

方程为 >ki&Y%’6&%’]!9Y9$6"""’4 k
$6"""9(#最低检出限为’$$<E%/F&

KDL!精密度实验

配制 含 MZ.D$6’$!’6$$!%6Y$/E%/F$

M*LW$6%Y!’6$$!Y6$$/E%/F$MZXD$6$Y!

$6%$!’6$$/E%/F$MZ*D$6Y$!’$6$$!%Y6$$
/E%/F的唾液盐溶液样品各5份#同 日 处 理 进

行测定#计算日内误差#然后在5J内测定#计算

日间误差&高!中!低!种浓度的回收率’1k!(

MZ.D为"5e!’’$e$M*LW为99e!"Ye$

MZXD 为 "Ye !’’’e$MZ*D 为 "&e !
’$"e&

本实验的样品处理方法采用从人工 唾 液 盐

溶液中萃取 M+亚硝胺的方法#更适合于婴 幼 儿

奶嘴中亚硝胺析出物的含量测定&对医用乳胶

手套!避孕套中的亚硝胺析出物进行分析#由于

需要建立从血液或体液中的萃取方法#还需进一

步探讨&
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