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摘　要：为加强对我国纸包装行业中全氟和多氟烷基物质合规性的监管，通

过采用不同样品前处理，结合离子选择电极法建立食品接触用纸中总氟、无

机氟和可提取有机氟含量的测定方法，并对市面收集的纸样进行筛查分析。

实验结果表明：3 种氟含量测定方法均具有良好线性关系，总氟的检出限

（LOD）、定量限（LOQ）分别为 2.50, 6.25 mg/kg，无机氟的 LOD、LOQ 分

别为 0.30, 0.75 mg/kg；可提取有机氟的 LOD、LOQ 分别为 0.50, 2.00 mg/kg。

3 种方法加标回收率为 80%~120%，精密度均小于 10%（n=6）。所筛查的 48
种食品接触用纸中总氟含量为（9.44±0.12）~（533.77±18.20） mg/kg，与

欧盟限量要求相比，不合格率为 29.2%，并且超过半数纸样中总有机氟含量

不符合丹麦的限量规定。
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全 氟 和 多 氟 烷 基 物 质（per- and polyfluoroalkyl 
substances，PFAS）是一类含有至少一个全氟代碳原

子的高度氟化脂肪族化合物。PFAS 由于其卓越的防

油、防水和耐高温特性，常用于纸浆内或纸表面涂层

以改善纸张的使用性能，这些纸张广泛应用于消费品

包装中 [1-2]。然而，PFAS 在环境、人体血清、母乳

和肝组织中的普遍存在引起了广泛关注 [3-6]，其会对

人类健康构成严重威胁，包括增加癌症、免疫毒性

的风险 [1, 7-11]。食品接触材料中 PFAS 易迁移至食品，

膳食摄入成为人类接触 PFAS 的途径之一 [12-14]。

随着越来越多的 PFAS 物质被人们发现，传统

的靶向筛查和定量分析技术已无法满足对 PFAS 的

管控需求 [15-17]。国外相关机构对食品接触材料中氟

含量提出了限量要求 [18]，包括总氟（total fluorine，

TF）、 总 有 机 氟（total organic fluorine，TOF）。

此外，通过有机溶剂提取的有机氟即可提取有机氟

（extractable organic fluorine，EOF）也逐渐受到学

者们的关注。比如，丹麦第 681 号法令和美国加州

AB 1200 法案分别规定食品包装中的 TOF 不得超过

20, 100 mg/kg；欧盟 EU REACH 法规要求食品接触

用纸和纸板中的 TF（包括聚合态 PFAS）不得超过

50 mg/kg。目前，国内尚未有对食品接触用纸中氟
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含量的限量规定。 

测量 TF 和 TOF 的常见分析方法包括燃烧离子

色谱法 [19-26]、仪器中子活化分析法 [27]、离子选择电

极法（ion-selective electrode，ISE）[28-29] 及粒子诱导

γ 射线发射光谱法 [30]。ISE 法是在减少样品污染和

干扰的同时，通过氧弹燃烧将样品中的氟化物转化为

氟离子，并利用氟离子选择电极进行测量和计算氟含

量。这种方法具有准确性好、操作简便的优势。目前

对食品接触用纸中 TF、TOF 和 EOF 的筛查研究还较

少。故本研究旨在通过不同样品处理方式提取食品接

触用纸中的 TF、无机氟（inorganic fluorine，IF）和

EOF，用 ISE 法测定 TF、TOF 和 EOF，并对从市场收

集的样品进行含量筛查和合规性分析，以期为推动食

品接触用纸中 PFAS 监管和立法提供方法依据和参考。

1 实验部分

1.1 材料与试剂

1.1.1 实验样品
采购国内市场上 48 种食品接触用纸（编号为

S1~S48），包括原纸、防油纸，以及纸杯、纸碗、纸袋、

纸筒等纸制品。

1.1.2 试剂与标准品
试剂：氯化钾（分析纯）、氢氧化钠（分析纯）、

冰乙酸（色谱纯）、氯化钠（分析纯）、二水柠檬酸

钠（分析纯）、碳酸钠（分析纯）、碳酸氢钠（分析纯）、

无水乙醇（色谱纯），上海麦克林生化科技有限公司。

标 准 品： 全 氟 辛 酸（perfluorooctanoic acid，

PFOA，纯度≥ 98%）、氟离子标准水溶液（质量浓

度为 1000 mg/L），上海麦克林生化科技有限公司。

1.2 仪器与设备

数 字 离 子 计（PXSJ-216F 型）、 氟 离 子 电 极

（PF-2-01 型）、饱和甘汞电极（232-01 型）、温

度电极（T-818-Q 型），上海仪电科学仪器股份有

限公司；充氧器（YCY-4 型）、氧弹燃烧罐、点火

控制装置（SLSY 型），南京桑力电子设备厂；超声

波清洗机，KQ-5200E 型，东莞市科桥超声波设备有

限公司；电子天平，TLE204E 型，准确等级 I，上海

梅特勒 - 托利多有限公司；超纯水机，UPTC 10 型，

上海力辰邦西仪器科技有限公司。

1.3 溶液配制

1.3.1 氟离子吸收液
准确称取 2.54 g 碳酸钠和 2.52 g 碳酸氢钠于

1000 mL 容量瓶，使用超纯水溶解定容至刻度。

1.3.2 饱和氯化钾溶液
在烧杯中加入适量超纯水，持续加入氯化钾，搅

拌直至析出氯化钾晶体即可。

1.3.3 氢氧化钠溶液
准确称取 12.0 g 氢氧化钠于 50 mL 塑料烧杯，

量取 50 mL 超纯水并缓慢加入，搅拌直至完全溶解，

静置冷却至室温，得到 6 mol/L 氢氧化钠溶液。

1.3.4 总离子强度缓冲溶液
准确取 57 mL 冰乙酸、58 g 氯化钠、120 g 二水

柠檬酸钠于 1000 mL 烧杯，加入 700 mL 超纯水完全

溶解，置于冷水浴中，缓慢加入 6 mol/L 氢氧化钠溶

液并摇匀，调节 pH 至 5~6 之间，冷却至室温后，转

移至 1 L 容量瓶中，使用超纯水定容至刻度即可。

1.3.5 全氟辛酸标准工作液
准确称取 72.650 mg（精确至 0.001 mg）PFOA

于 50 mL 容量瓶，使用乙醇溶解并定容刻度，制备

得到氟质量浓度为 1000 mg/L 的 PFOA 标准储备液，

于 4 ℃下保存；取 5 mL PFOA 标准储备液于 50 mL
容量瓶，用乙醇定容至刻度，得到氟质量浓度为 100 
mg/L 的 PFOA 标准中间溶液，于 2~8 ℃下保存；分

别取 0.5, 5.0 mL 的 PFOA 标准中间溶液，使用乙醇

稀释至 50 mL 容量瓶，分别制备氟质量浓度为 1, 10 
mg/L 的 PFOA 标准工作液，现配现用。

1.3.6 氟离子标准工作液
准确移取 1 mL 氟离子标准水溶液至 100 mL 容

量瓶中，用超纯水定容至刻度，制备质量浓度为 10 
mg/L 的氟离子标准储备液；取 10 mL 氟离子标准储

备液至 100 mL 容量瓶，用超纯水定容至刻度，得到

质量浓度为 1000 μg/L 氟离子标准中间溶液；分别移

取适量氟离子标准中间溶液于 50 mL 容量瓶，加入

20 mL 总离子强度缓冲溶液，用超纯水定容至刻度，

得到质量浓度为 5, 10, 20, 30, 40, 50, 80, 100, 200, 300, 
400, 500 μg/L 的氟离子标准工作液，现配现用。

1.4 样品处理

1.4.1 样品 TF 含量测定
1）样品前处理：将纸样剪裁成尺寸不超过 0.5 

cm×0.5 cm 的碎片，准确称量 0.2 g 纸碎片（精确至 0.1 
g）于洁净坩埚中。

2）氧弹燃烧 [31]：实验前，应确保所用氧弹罐体

及其相关部件的状态无损，并确保所有安全措施到

位。提前向氧弹内加入 10 mL 氟离子吸收液，连接
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点火丝密封氧弹。向氧弹内充入氧气至 2.0 MPa 压力

（期间反复充氧 2~3 次以置换内部空气），置于水

槽后点燃氧弹，冷却至少 15 min；待燃烧完全后，

连接排气管至外部吸收装置，缓慢排气泄压；待泄压

完全后，缓慢打开氧弹，应确保坩埚内没有明显的

残留物，否则重新制备氧弹燃烧测试液。使用超纯

水充分清洗坩埚和氧弹内部，合并清洗液和吸收液，

转移至 100 mL 容量瓶并定容至刻度，待测液备用。

1.4.2 样品 IF 含量测定
将低克重的纸样同上处理成碎片；对于纸板类样

品，将其剪裁后粉碎至棉絮状。准确称量 0.5 g 纸样

（精确至 0.1 g）于 50 mL 的聚乙烯离心管中，加入

30 mL 超纯水后密封，室温下超声提取 60 min，待其

冷却至室温，将水溶液转移出，待测液备用。

1.4.3 样品 EOF 含量测定
准确称量 0.50 g 纸样碎片（精确至 0.01 g）于洁

净的 50 mL 聚乙烯离心管中，加入 10 mL 乙醇后密封，

室温下超声提取 60 min，转移全部提取液于 40 ℃水

浴中氮吹浓缩至近干，加入 1 mL 乙醇复溶，取适量

复溶后的浓缩液按 1.4.1 进行相同的氧弹燃烧程序定

容，待测液备用。

1.5 离子选择电极分析

将离子选择电极清洗至稳定的空白电位后，分

别取 20 mL 上述得到的氟离子待测液于 50 mL 容量

瓶，加入 20 mL 总离子强度缓冲溶液，定容至刻度。

使用氟离子电极测定样品待测液中氟离子的电位值

响应，并根据电位值和标准曲线计算样液中氟离子

浓度 [32]。确保待测溶液浓度位于标准曲线的范围内，

以保证结果的准确性。

1.6 各类氟含量计算

1）TF、IF、EOF 含量计算

                    ，                  （1）

式中：Ci（i=TF、IF、EOF）为样品中各类氟含量，

mg/kg；

  C 为被测溶液在标准曲线中对应的氟离子浓度，

μg/L；

  C0 为空白样品在标准曲线中对应的氟离子浓度，

μg/L；

  f 为试液的稀释因子；

V 为试液的定容体积，mL；

  m 为纸样称样量，g。

2）TOF 含量计算

                            CTOF=CTF-CIF，                       （2）

式中：CTOF 为样品中 TOF 含量，mg/kg；

  CTF 为样品中 TF 含量，mg/kg；

  CIF 为样品中 IF 含量，mg/kg。

2 结果与讨论

2.1 提取 IF 的前处理优化

对于纸杯、纸碗等制品，表面有聚合物疏水层。

为了有效提取 IF，选取两种代表性纸样（S3、S4）

进行前处理优化，包括剪裁纸碎片、液氮冷冻粉碎

和剪裁后研磨粉碎。从对比结果来看，剪裁纸碎片和

剪裁后研磨粉碎更为简单快速；相较于剪裁纸碎片、

剪裁后研磨粉碎，液氮冷冻粉碎对 IF 的提取效果影

响不明显。因此，将纸板类产品剪裁后研磨成棉絮状，

而对于低克重的纸样，直接剪裁成小碎片。这种方法

在确保提取效果的同时，优化了操作效率。

2.2 线性范围、检出限和定量限

1）线性范围：按照离子选择电极法测定配制的

系列氟离子标准工作液，以氟离子浓度的对数值为横

坐标，氟离子的电位值为纵坐标绘制标准曲线，具体

数据如表 1 所示。在多个线性范围内，回归方程均具

有良好的线性，相关系数均大于 0.990，能满足测定

分析的要求。

2）检出限（limit of detection，LOD）和定量限（limit 
of quantitation，LOQ）：对空白样品进行 10 次独立

测试，计算平均响应值和标准偏差，再通过空白标准

偏差法计算仪器的 LOD 和 LOQ，分别为 3.37, 5 μg/L。

配制低浓度的氟离子标准溶液（2, 5 μg/L）进行测试

分析，响应均值分别与估算的 LOD、LOQ 所对应的

电位值接近。因此，分别以 2, 5 μg/L 为仪器的 LOD
和 LOQ。按照 TF、IF 和 EOF 的测定方法，估算出

TF 测定方法 LOD、LOQ 分别为 2.50, 6.25 mg/kg，IF
测 定 方 法 LOD、LOQ 分 别 为 0.30, 0.75 mg/kg，EOF

表 1 多个线性范围内氟离子的标准工作曲线

Table 1 Standard operating curve of fluoride ion in 
multistage linear range

标准曲线 线性范围 /(μg·L-1) 相关系数（R2）

Y = -45.24lgX+402.50 5~50 0.9960

Y = -56.47lgX+419.58 20~100 0.9980

Y = -57.63lgX+421.78 50~500 0.9998

Y = -57.19lgX+420.75 100~1000 0.9999
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测定方法 LOD、LOQ 分别为 0.50, 2.00 mg/kg。

2.3 准确度和精密度验证

1）TF 测定方法的回收率和精密度：向经前处理

后的纸样 S3 中分别添加 4 个含量水平的 PFOA（6.25, 
12.50, 25.00, 62.50 mg/kg）， 进 行 6 次 独 立 平 行 试

验，结果如表 2 所示。测量结果显示，平均回收率在

80%~120% 之间，且相对标准偏差（relative standard 
deviation，RSD）均小于 10%，符合检测要求。

2）IF 测定方法的回收率和精密度：向经前处理

后的纸样 S3 中添加 3 个含量水平的氟离子（0.75, 1.50, 
5.00 mg/kg），进行 6 次独立平行试验，结果如表 3
所示。测量结果显示，平均回收率在 80%~120% 之间，

RSD 值均小于 10%，满足检测标准。

3）EOF 测定方法的回收率和精密度：向经前处

理后的纸样 S3 中添加 3 个含量水平的有机氟（2.00, 
5.00, 10.00 mg/kg）， 进 行 6 次 独 立 平 行 试 验， 结

果如表 4 所示。测量结果显示，平均回收率同样在

80%~120% 之间，RSD 值均小于 10%，符合技术要求。

2.4 实际样品的筛查分析

48 种纸样的 TF、IF、EOF 和 TOF 含量分析结

果如表 5。

由表 5 可知：

1）在所有收集的样品中均能不同程度地检测到氟

含量，TF 含量范围为（9.44±0.12）~（533.77±18.20）

mg/kg。 其 中， 样 品 S1~S41 的 TF 含 量 范 围 为

（9.44±0.12）~（87.29±7.52）mg/kg，56.10% 的

纸样 TF 含量超过 20 mg/kg，这一结果可能与生产

过程中使用含氟原料及相关制备工艺有关，具体来

源需进一步研究。样品 S42~S48 的 TF 含量范围为

（112.57±10.44）~（533.77±18.20）mg/kg，较高的

TF 含量可能与有意添加含氟助剂有关。

2）在所有收集的纸样中，IF 的检出量普遍较低。

在 18 种样品中，IF 含量低于 LOQ（<0.75 mg/kg）

或 LOD（<0.30 mg/kg），其余 30 种样品的 IF 含量

范围为（0.76±0.04）~（5.04±0.05）mg/kg。因此，

通过从 TF 含量中扣除 IF 含量计算出的 TOF 含量与

样品中的 TF 含量非常接近。值得注意的是，某些造

纸填料中无机氟化物如氟化钙和氟化钡不易被水溶

液提取。

3）在 17 种样品中，EOF 含量低于 LOQ（<2.00 
mg/kg）， 其 余 31 种 样 品 的 EOF 含 量 范 围 为

（2.27±0.03）~（28.53±0.70）mg/kg。此外，部分

纸样中 EOF 含量，与 TF 含量（或 TOF 含量）存在

明显差异。

4）整体而言，纸样中 EOF 占 TF 比例（EOF/TF）

范围为 3.04%~76.32%。值得注意的是，EOF 占 TF
比例较高的样品，其 TF 含量大多在 20 mg/kg 以下，

主要是低克重的纸样（如防油纸和纸袋）以及纸浆

模塑制品。样品 S42~S48 中 EOF 占 TF 比例范围为

3.73%~13.36%，推测可能与不可提取的有机氟有关。

比如，聚合物涂层中存在含氟聚合物或侧链氟化聚合

物等聚合态 PFAS，这会导致通过乙醇提取的 EOF 含

量低于可提取 PFAS 总量的理论值。

2.5 纸样合规性分析

针对食品接触用纸中 TF 和 TOF 的限量规定相

对较少。丹麦第 681 号法令规定食品包装中的 TOF
含 量 不 得 超 过 20 mg/kg； 欧 盟 EU REACH 法 规 要

求食品接触用纸和纸板中的 TF 含量（包括聚合态

PFAS）不得超过 50 mg/kg；美国加州 AB 1200 法案

规定则较为宽松，TOF 含量不得超过 100 mg/kg。

表 2 TF 测定方法准确度和精密度验证（n=6）

Table 2 Accuracy and precision validation of total 
fluorine measurement（n=6）

TF 含量 /
(mg·kg-1)

添加水平 /
(mg·kg-1）

加标后 TF 含

量 /(mg·kg-1）

平均回收率 /
%

RSD/
%

35.02   6.25 40.73   91.3 8.1

35.02 12.50 47.71 101.5 7.6

35.02 25.00 62.10 108.3 8.4

35.02 62.50 99.02 102.4 3.2

表 3 IF 测定方法准确度和精密度验证（n=6）

Table 3 Accuracy and precision validation of inorganic 
fluorine measurement（n=6）

IF 含量 /
(mg·kg-1)

添加水平 /
(mg·kg-1)

加标后 TF 含

量 /(mg·kg-1）

平均回收率 /
%

RSD/
%

<0.30（LOD） 0.75 0.92 82.4 1.7

<0.30（LOD） 1.50 1.54 82.6 2.9

<0.30（LOD） 5.00 4.46 83.1 4.2

表 4 EOF 测定方法准确度和精密度验证（n=6）

Table 4 Accuracy and precision validation of extractable 
organic fluorine measurement（n=6）

EOF 含量 /
(mg·kg-1）

添加水平 /
(mg·kg-1）

加标后 TF 含

量 /(mg·kg-1）

平均回收率 /
%

RSD/
%

<0.50（LOD）   2.00   3.86   93.1 7.5

<0.50（LOD）   5.00   7.06 101.5 8.7

<0.50（LOD） 10.00 11.27   92.7 7.5
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表 5 48 种纸样中 TF、IF、TOF 和 EOF 的筛查结果

Table 5 Screening results of TF, IF, TOF and EOF of 48 paper samples

样品

编号

TF IF
TOF 含量均值 /

(mg·kg-1)

EOF

(EOF/TF)/%氟含量均值 /
(mg·kg-1)

RSD/%
氟含量均值 /
(mg·kg-1)

RSD/%
氟含量均值 /
(mg·kg-1)

RSD/%

S1 39.85 3.64 < LOQ - 39.10 < LOQ - 05.02

S2 54.48 2.88 < LOD - 54.18 2.40 1.74 04.41

S3 35.02 1.38 < LOD - 34.72 < LOQ - 05.71

S4 24.35 2.98 < LOD - 24.05 < LOQ - 08.21

S5 15.87 2.42 < LOQ - 15.12 < LOQ - 12.60

S6 33.82 1.51 < LOQ - 33.07 2.28 1.87 06.74

S7 12.29 6.41 < LOQ - 11.54 4.14 2.61 33.69

S8 47.82 1.51 1.14 2.42 46.68 2.27 1.14 04.75

S9 14.53 1.57 1.58 3.41 12.95 5.47 2.41 37.65

S10 17.45 1.43 1.03 1.72 16.42 4.99 1.31 28.60

S11 38.08 5.14 < LOQ - 37.33 < LOQ - 05.25

S12 45.23 3.87 < LOQ - 44.48 < LOQ - 04.42

S13 65.76 12.320 < LOQ - 65.01 < LOQ - 03.04

S14 62.12 9.38 < LOQ - 61.37 < LOQ - 03.22

S15 48.30 1.63 < LOQ - 47.55 < LOQ - 04.14

S16 35.61 4.82 < LOQ - 34.86 < LOQ - 05.62

S17 62.05 2.59 < LOQ - 61.30 < LOQ - 03.22

S18 23.25 1.97 1.18 1.67 22.07 < LOQ - 08.60

S19 25.11 4.29 1.37 2.41 23.74 < LOQ - 07.96

S20 22.97 2.32 1.26 1.54 21.71 7.89 2.31 34.35

S21 21.19 0.84 1.24 2.78 19.95 8.06 2.56 38.04

S22 28.23 5.25 < LOD - 27.93 < LOQ - 07.08

S23 19.63 1.29 < LOQ - 18.88 < LOQ - 10.19

S24 51.46 1.28 1.89 3.40 49.57 4.78 3.22 09.29

S25 45.82 3.46 1.01 3.38 44.81 5.50 1.72 12.00

S26 49.16 1.10 1.49 1.42 47.67 3.84 1.67 07.81

S27 18.33 1.52 1.31 1.31 17.02 5.08 2.28 27.71

S28 68.18 6.26 1.48 1.89 66.70 3.98 1.07 05.84

S29 87.29 8.61 2.38 2.11 84.91 11.730 1.36 13.44

S30 14.43 4.38 0.98 1.84 13.45 4.77 1.87 33.06

S31 13.40 5.39 0.85 4.28 12.55 8.20 1.54 61.19

S32 14.02 4.51 0.76 4.78 13.26 10.700 1.58 76.32

S33 13.86 3.78 0.87 6.88 12.99 7.16 2.53 51.66

S34 14.28 4.28 5.04 1.05 09.24 < LOQ - 14.01

S35 18.32 1.33 3.23 2.60 15.09 8.43 1.12 46.02

S36 19.90 0.81 2.28 3.82 17.62 10.470 1.74 52.61

S37 13.97 3.40 0.77 1.42 13.20 < LOQ - 14.32

S38 12.50 2.16 0.88 6.28 11.62 3.83 2.42 30.64

S39 11.77 6.64 0.83 5.25 10.94 4.01 1.43 34.07

S40 09.44 1.23 1.15 1.84 08.29 4.02 1.30 42.58
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对检测的 48 种食品接触用纸进行合规性评价

（见图 1）。参考 AB 1200 法案的 TOF 限量（≤ 100 
mg/kg），所研究样品的合格率最高为 85.4%，仅有

7 种防油纸、纸袋不合规，推测其可能使用了多种

含 PFAS 的防水防油助剂；依据欧盟 EU REACH 法

规的 TF 限量（≤ 50 mg/kg），合格率为 70.8%；而

依据丹麦的 TOF 限量（≤ 20 mg/kg），合格率仅为

39.6%，大部分纸样中的 TOF 含量超过丹麦限量规定。

目前，国内外尚未制定关于食品接触用纸中

EOF 含量的相关限量规定。44 种纸样中 EOF 含量低

于丹麦食品监督管理局设定的 20 mg/kg 限量，合格

率达到了 91.7%，仅有 4 种防油纸、纸袋超出限量要

求。从食品安全的角度，EOF 更能有效代表可能迁

移至食品或食品模拟物中的有机氟化物。因此，需

要建立与食品接触用纸中EOF含量相关的限量指标，

以便更好地监管行业内食品接触用纸产品的合规性。

样品

编号

TF IF
TOF 含量均值 /

(mg·kg-1)

EOF

(EOF/TF)/%氟含量均值 /
(mg·kg-1)

RSD/%
氟含量均值 /
(mg·kg-1)

RSD/%
氟含量均值 /
(mg·kg-1)

RSD/%

S41 013.73 04.77 0.90 3.03 012.83 06.64 1.21 48.360

S42 533.77 03.41 2.11 2.62 531.66 26.17 3.61 4.90

S43 273.19 12.32 < LOQ - 272.44 12.23 1.75 4.48

S44 304.67 05.31 0.88 4.76 303.79 21.17 0.89 6.95

S45 330.22 02.14 1.31 1.26 328.91 12.33 1.36 3.73

S46 112.57 09.27 1.55 3.23 111.02 05.25 2.34 4.66

S47 213.54 11.39 < LOQ - 212.79 28.53 2.44 13.36

S48 339.70 02.88 0.81 4.11 338.89 21.99 1.89 6.47

续表

图 1 48 种纸样的 TF、EOF 和 TOF 筛查结果

Fig. 1 Screening results of TF, EOF and TOF of 48 paper samples

3 结语

本研究建立了食品接触用纸中 TF、IF 和 EOF 测

定的离子选择电极法。研究结果表明：3 种氟含量测

定方法均具有良好线性关系。当称样量为 0.2 g，定容

体积为 100 mL 时，TF 方法的 LOD 为 2.50 mg/kg，

LOQ 为 6.25 mg/kg；当称样量为 0.5 g，提取溶剂体

积为 30 mL 时，IF 方法的 LOD 为 0.30 mg/kg，LOQ

为 0.75 mg/kg；当称样量为 0.5 g，提取溶剂体积为

10 mL，定容体积为 100 mL 时，EOF 方法的 LOD 为

0.50 mg/kg，LOQ 为 2.00 mg/kg。3 种方法加标回收

率为 80%~120%，精密度均小于 10%（n=6），所建

立的分析方法具有良好的准确度和精密度。

对 48 种市面收集的食品接触用纸进行氟含量的

筛查与合规性分析。部分低克重防油纸和纸袋的 TF
含量显著较高，可能与有意添加的含 PFAS 原料或助
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剂有关，进而导致了其较高的 EOF 含量。对比较为

严苛的丹麦第 681 号法令限量（TOF ≤ 20 mg/kg），

所收集纸样的合格率仅为 39.6%。除了目前已知或可

量化的 PFAS 物质，食品接触用纸中 TF、EOF 及其

与 PFAS 之间的关联性仍需深入识别和研究，以进一

步加强对国内纸包装行业 PFAS 合规性的监管。
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Determination of Fluorine in Food-Contact Paper by Ion-Selective Electrode Method

LU Shiqiang1，LIU Nengmu2，ZHAN Yuting3，YANG Qinghua2，LIN Qinbao3，MA Hongsheng1

（1. Zhuhai Hongta Renheng Packaging Co., Ltd.，Zhuhai Guangdong 519070，China；

2. Zhili Technology (Guangdong) Co., Ltd.，Guangzhou 510000，China；

3. College of Packaging Engineering，Jinan University，Zhuhai Guangdong 519070，China）

Abstract：To strengthen the regulation of compliance concerning perfluoroalkyl and polyfluoroalkyl substances 
(PFAS) in domestic paper packaging industry, a determination method for total fluorine, inorganic fluorine, and 
extractable organic fluorine content in food contact paper was established by utilizing various sample pretreatment 
techniques in conjunction with ion-selective electrode (ISE). Subsequently, the established methods were applied 
to screen paper samples collected from the market. Three fluorine determination methods exhibited good linear 
correlations. The limit of detection (LOD) and limit of quantitation (LOQ) for total fluorine were 2.50 mg/kg and 6.25 
mg/kg, respectively. For inorganic fluorine, the LOD and LOQ were 0.30 mg/kg and 0.75 mg/kg, respectively. For 
extractable organic fluorine, the LOD and LOQ were 0.50 mg/kg and 2.00 mg/kg, respectively. The recoveries for 
all methods ranged from 80% to 120%, with precision values below 10% (n=6). Screening results revealed that total 
fluorine content in 48 food contact paper samples varied from (9.44±0.12) to (533.77±18.20) mg/kg, with a non-
compliance rate of 29.2%, compared to the EU limited requirements. More than half of the paper samples did not 
comply with the Danish regulations for total organic fluorine content limits. 

Keywords：per- and polyfluoroalkyl substance；food contact paper；ion-selective electrode method；total 
fluorine；inorganic fluorine；extractable organic fluorine
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