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摘要:食品印刷包装纸中的光引发剂Irgacure灢184会向食品中迁移,建立了用气相色谱法检测被污染的奶粉中

Irgacure灢184的方法,并研究了在高温条件下,纸中Irgacure灢184向奶粉迁移的行为。结果表明:温度越高,迁

移速度越快,越容易在短时间内达到平衡,且总迁移量越大。
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Abstract:PrintedpaperpackagingforfoodusuallycontainthephotoinitiatorlikeIrgacure灢184,whichcanmi灢

grateintothepackagedfood.AnewgaschromatographicmethodwasestablishedtodetectthecontentofIrga灢
cure灢184incontaminatedmilk.MigrationbehaviorofIrgacure灢184tomilkpowderathightemperaturewasin灢
vestigated.Theresultshowedthatmigrationspeedincreaseswithtemperatureincreaseanditiseasiertoreach

equilibriumwithlargertotalmigrationamount.
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暋暋纸质包装已成为环保的需要,人们尝试用回收纸

来包装食品,但据研究[1-3] 表明:回收纸中残余的污

染物质,在一定条件下与食品或食品模拟物接触后,
会向食品或食品模拟物中迁移。 2005年由于意大利

检测雀巢奶粉的包装材料,发现印刷油墨中的光引发

剂Isopropylthioxanthone(ITX)渗入到了奶粉中,雀
巢公司从法国、葡萄牙、西班牙以及意大利召回大批

产品[4] 。 通过对外包装及其所包装食品中光引发剂

的测定[5-7] ,发现食品中的光引发剂残留来自于外包

装。 目前国内食品行业包装纸及包装盒的印刷逐步

被柔性印刷所代替,柔性印刷的油墨按照溶剂分为水

基油墨、溶剂型油墨、UV 油墨。 光引发剂作为 UV
油墨的重要组分,关系到配方体系在光辐照时,预聚

物及稀释剂能否迅速由液态转变成固态,即交联固

化[8] 。 由于光引发剂在各类食品模拟物质中比较稳

定,便于研究其迁移规律 [9] ,所以现在国内的很多研

究都局限于食品模拟物,笔者用奶粉来研究白卡纸

中光引发剂的迁移行为。 Irgacure灢184是瑞士 Ciba灢
Geiby公司80年代推出的一种光引发剂,是一种高

效、耐黄变的自由基型固体引发剂 [10] 。 优化了检测

奶粉中Irgacure灢184的实验条件,研究在高温下,纸
中光引发剂Irgacure灢184向奶粉迁移的行为。
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1暋实验

1.1暋材料和仪器设备

无水乙醇(分析纯),天津市大茂化学试剂厂;雀
巢全脂奶粉,脂肪含量 (质量分数)为28.2%;Irga灢
cure灢184标准品(纯度99%),Sigma灢aldrich公司;白
卡纸盘,广州景雄塑料制品商行;迁移实验单元,棕色

高硼硅酸玻璃瓶。
电子分析天平,AL204,梅特勒灢托利多仪器 (上

海)有限公司;电热鼓风恒温干燥箱,KH灢4FAS,上海

讯能电热设备有限公司;微量加样枪,德国Brand公

司;浓缩工作站,TurboVap栻,美国Caliper公司;气
相色谱仪 Ailgent7890A,配氢火焰离子化检测器

(FID),美国安捷伦公司;离心机,TGL灢16gR,上海安

亭科学仪器厂;超声波清洗器,杭州莱博仪器设备有

限公司。

1.2暋色谱条件

分析柱为 HP灢5石英毛细管柱(30m暳0.32mm
暳0.25毺m);载气为氮气(99.999%),流速为1mL/

min;进样口温度为240 曟;进样量为1毺L;分流进

样,分流比为6暶1;升温程序:初始温度为80曟,保持

时间为3min,以20曟/min速度升至150曟,保持时

间为10min,以30曟/min速度升至290 曟保持10
min。

1.3暋标准曲线的制备

准确称取Irgacure灢184标准品10mg,用无水乙

醇定容至100mL,配成质量浓度为100mg/L的标

准品溶液。 分别准确移取该标准品溶液0.5,1,2,4,

6mL至10mL容量瓶中,用无水乙醇定容。

1.4暋提取条件优化

称取0.5g的原始奶粉,准确移取100mg/L标

准品溶液200毺L于奶粉中,待无水乙醇挥干后,按照

表1的提取实验设计提取后静置分层,取其上清液,
在旋转速度为3500r/min的条件下离心10min,取
其上清液于浓缩工作站中浓缩至1mL,经0.45毺m
有机膜过滤,再用气相色谱仪检测。

1.5暋迁移实验

1.5.1暋富集[3]

将裁剪好的白卡纸(4cm暳1cm)浸入质量浓度

为300mg/L的标准品溶液中,避光浸泡2h,然后取

出纸张,并自然风干。

1.5.2暋迁移

将富集好的纸张放入迁移单元中,并将0.5g奶

粉均匀地覆盖在纸张上,放入设定好温度的烘箱中,
在设定的时间内取出迁移单元,移除纸张;然后在迁

移单元中加入无水乙醇,超声萃取;萃取后的样品经

过静置分层取其上清液,萃取3次后合并其上清液,
并在旋转速度为3500r/min的条件下离心10min,
取其上清液于浓缩工作站中浓缩至1mL。 经0.45

毺m有机膜过滤,用气相色谱仪检测。

2暋结果与讨论

2.1暋气相色谱分离条件及标准曲线[15]

选择合适的升温程序是建立气相色谱分离条件

的重要因素,由于奶粉基底复杂,其中一成分在 HP灢5
柱上的保留特性与Irgacure灢184非常相似。 经摸索,
选择了前面的色谱条件,达到良好的分离效果,且保

留时间不至太长,见图1,图中Irgacure灢184的出峰时

间为17.441min。

图1暋奶粉样品的气相色谱图

Fig.1GCchromatogramofmilkpowdersamplecontaining

Irgacure灢184fromivoryboardat100曟for2hours

在此条件下,将标准品的浓度与对应的色谱峰面

积进行线性回归分析,结果表明在5~100mg/L的

质量浓度范围内,Irgacure灢184气相色谱的峰面积与

溶液浓度呈现良好的线性关系,得到线性回归方程Y
=1.49X-1.78(Y 为峰面积;X 为标准溶液的质量

浓度(mg/L)),相关系数R2=0.9988,检测下限为

4.14mg/L。

2.2暋提取条件优化

实验使用超声波提取,采用无水乙醇提取奶粉中

的Irgacure灢184,无水乙醇用量、提取次数、提取时间
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是此实验的主要影响因素,从奶粉中提取Irgacure灢
184实验条件优化见表1,找到最优条件,即无水乙醇

用量为2mL,提取次数为3次,单次提取时间为3
min,其平均回收率为91.95%。

表1暋从奶粉中提取Irgacure灢184的实验条件优化

Tab.1Optimizationofextractionconditionsof
Irgacure灢184frommilkpowder

改变量
溶剂萃取

体积/mL
萃取时间

/min
萃取

次数

回收率

/%

溶剂萃取

体积

2 3 3 91.9
4 3 3 90.2
6 3 3 85.9
8 3 3 88.2
10 3 3 84.0

萃取

次数

2 3 1 71.3
2 3 2 77.2
2 3 3 84.5

萃取

时间

2 1 3 80.8
2 2 3 91.6
2 3 3 92.0
2 4 3 87.5
2 6 3 88.9

2.3暋迁移实验

研究了50,70和100 曟的高温下,Irgacure灢184
从白卡纸迁移到奶粉的迁移规律,见图2。 随着迁移

图2暋温度对Irgacure灢184从白卡纸向奶粉中的迁移量的影响

Fig.2MigrationamountofIrgacure灢184fromivoryboard

intomilkpowderatdifferenttemperatures

时间的增加,迁移量逐渐增多,最后达到平衡;迁移速

度随着时间的增加而逐渐减慢,在迁移初期迁移速度

快,迁移量增加快,在达到平衡时,迁移量基本不变。
对于相同的迁移时间,温度越高,迁移量越大;随着温

度升高,达到平衡所需要的时间缩短,平衡时总迁移

量随温度增加而增加。100曟总迁移量大约是50曟

的4倍,而70曟的总迁移量虽然比50曟大,但是迁

移量的变化却没有100 曟变化的显著;同时,100 曟
达到平衡时所需的时间是1h,而70 曟却要4h,50
曟要24h才可以达到平衡。

3暋结语

综上所述,在高温下带有印刷油墨的食品纸包装

材料与脂类食品接触时,由于热的作用,纸中的光引

发剂Irgacure灢184会迁移到食品中去。 Irgacure灢184
迁移量随着温度的升高而增加,随着时间的延长而增

加,所以建议不要用有印刷的食品包装纸包装高温含

脂量高的食品,例如刚出炉的蛋糕、炸鸡等,如果为了

美感采用有印刷的纸包装,可以等食品冷却后再进行

包装,因为温度越低,迁移量就会越小。
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响回弹率的第1因素,并且聚乙烯醇质量越大则回弹

率越高,这说明在缓冲材料的制备过程中,聚乙烯醇

在其弹性骨架的构建上起到了一定的作用。

3.3暋发泡缓冲材料性能比较

以玉米淀粉胶为胶粘剂的狼尾草发泡纤维缓冲

材料优化材料配比为:狼尾草、玉米淀粉质量比为1
暶0.3,淀粉、聚乙烯醇质量比1暶0.5;每100g狼尾

草物料加入30mL异氰酸酯,发泡时间7min。 以优

化配方制备狼尾草纤维发泡缓冲包装材料,并与常规

缓冲材料EPS进行性能比较,结果见表4。
表4暋狼尾草发泡缓冲材料与EPS材料的性能比较

Tab.4Comparisonofcushioningpropertyofhybridized

pennisetumfoamcushioningmaterialandEPS

材料
密度

/(g·cm-3)

每平方厘米

的泡孔数

毰=15%时的

氁/MPa

回弹率

/%
狼尾草发泡 0.30 19.7 76 81.0

EPS 0.11 - 37 91.3

优化工艺所制备的缓冲发泡材料密度为聚苯乙

烯的3倍,产生同样形变需要的应力为聚苯乙烯材料

的2倍,具有较好的回弹性,可以作为缓冲包装使用。

4暋结论

通过4因素3水平正交实验,得出以聚乙烯醇玉

米淀粉胶为胶粘剂、异氰酸酯为发泡剂的狼尾草缓冲

材料优化制备工艺为:材料配比为狼尾草、玉米淀粉、
聚乙烯醇质量比等于1暶0.3暶0.15,发泡剂异氰酸

酯剂量为每100g狼尾草中添加30mL,微波发泡时

间为7min。 杂交狼尾草发泡缓冲材料性能接近于

EPS的缓冲性能,但材料密度较大,质地较硬,适合包

装大型、较坚硬的产品。
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