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摘要:研究了PVC密封垫产品中常用原料助剂对蒸发残渣卫生性能指标的影响。结果表明,原料助剂的添加

对接触水性和低乙醇食品的PVC密封垫产品的蒸发残渣影响较小;添加的 CaCO3 填料对乙酸蒸发残渣影响

明显,DINCH 为增塑剂制备的PVC密封垫乙酸蒸发残渣值最低,ATBC为增塑剂制备的 PVC密封垫正己烷

蒸发残渣值最低。
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Abstract:EffectofadditivesonPVCgasketevaporationresidueamountwasinvestigated.Theresultsshowed

that,theuseofadditiveshaslesseffectonPVCgasketevaporationresiduewhencontactingwater灢basedand

low灢ethanolfood;ithasobviousimpactonaceticacidevaporationresiduewhenusingadditiveCaCO3.PVC

gaskethastheleastaceticacidevaporationresiduewhichusingplasticizerDINCH,andtheleasthexaneevapo灢
rationresiduewhenusingplasticizerATBC.
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暋暋在PVC密封胶的加工中,根据不同的使用领域,
需要添加不同的原料助剂。 重要的添加剂有填充剂、

表面活性剂、发泡剂等,不同的添加剂对产品性能的

影响不同,如填料种类[1] 、增塑剂种类[2] 等的使用会

影响PVC 密封胶的黏度和加工性能。 然而,对于

PVC密封胶产品,除需液体糊状的黏度等性能达到

加工要求外,还要求其最终制品如瓶盖密封垫圈(片)

的卫生性能满足国家标准要求。 其中,蒸发残渣指标

是食品接触材料中最易出现质量问题的卫生指标,样
品经水、4%(体积分数,后同)乙酸、20%(体积分数,

后同)乙醇、正己烷各种浸泡液后,计算在不同浸泡液

中的溶出量,分别模拟水、酸、酒、油不同食品的情况,
国内学者对食品接触材料中蒸发残渣指标也有相关

研究报道[3-4] 。 如曹国荣等[3] 研究了食品罐内涂膜

蒸发残渣的检测与分析,发现蒸发残渣量与涂膜种

类、模拟液和浸泡时间有关。 文中主要讨论了 PVC
密封胶制备过程中各种原料助剂的添加对最终密封

垫制品中蒸发残渣卫生性能的影响。

1暋实验

1.1暋主要原料与配比

PVC糊树脂,CPM灢31,湖南郴州华湘化工责任

有限公司;增塑剂为对苯二甲酸二辛酯(DOTP),广
州天众化工有限公司;邻苯二甲酸二辛酯(DOP),市
售;乙酰柠檬酸三丁酯(ATBC),东莞凯基化工有限

公司;环己烷二羧酸二异壬基酯(DINCH),德国巴斯夫

公司;钙锌稳定剂,广州斗门联合新材料化工公司;增

白剂二氧化钛(TiO2),市售;填充剂碳酸钙(CaCO3),

广西桂林金山化工有限责任公司;发泡剂碳酸氢纳,
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市售;硅油,常州永盛有机硅材料有限公司;降黏剂,
广州斗门联合新材料化工公司。

依次添加各种原料助剂以及不同类型增塑剂制

备的PVC密封胶实验配比(按质量比)设计见表1和

表2。
表1暋原料助剂对蒸发残渣影响的实验配比

Tab.1Experimentdesignforinfluenceof

additiveonevaporationresidue

序

号

PVC
糊树脂

ATBC
稳定

剂

增白

剂

填充

剂

发泡

剂
硅油

降黏

剂

1 100 70 2.5 0.9 - - - -
2 100 70 2.5 0.9 40 - - -
3 100 70 2.5 0.9 40 1.4 - -
4 100 70 2.5 0.9 40 1.4 0.7 -
5 100 70 2.5 0.9 40 1.4 0.7 3.3

表2暋增塑剂种类对蒸发残渣影响的实验配比

Tab.2Experimentdesignforinfluenceof

plasticizeronevaporationresidue

序号
PVC
糊树脂

增塑剂

种类/含量
稳定剂 增白剂 填充剂

1 100 DOTP/70 2.5 0.9 40
2 100 DOP/70 2.5 0.9 40
3 100 DINCH/70 2.5 0.9 40
4 100 ATBC/70 2.5 0.9 40

1.2暋主要设备及仪器

高速分散机,GFJ灢0.4,上海现代环境工程技术有

限公司;电热恒温水浴锅,DK灢98灢1,天津泰斯特仪器

有限公司;电烘箱,WGLL灢30BE,天津泰斯特仪器有

限公司;电子分析天平,XS205,梅特勒·托利多。

1.3暋样品制备

PVC密封胶的制备:将PVC糊树脂、增塑剂、稳
定剂等原料按照表1、表2配比称量好后,倒入小马口

铁罐中,将其固定在高速分散机上,调整转速为200
~250r/min,依次添加稳定剂、增白剂、发泡剂等其

他助剂,在转速1000~1200r/min内分散8~10
min;调至200~250r/min后继续加入 PVC糊树脂、
碳酸钙,待树脂完全浸润后,在转速1000~1200r/

min内继续分散5min,制得PVC增塑糊料。

PVC密封垫蒸发残渣样品的制备:取1.5g混合

均匀的PVC密封胶,在直径为9.8cm的表面皿中均

匀流淌平整,置于205曟烘箱中烘烤3min,塑化成型

后裁剪成面积为50cm2 的垫片。

1.4暋蒸发残渣测试及数据处理

蒸发残渣测试试样的处理按《食品包装用聚氯乙

烯成型品卫生标准的分析方法》(GB/T5009.67-
2003)进行。 将试样用洗涤剂洗净,用自来水冲净,再
用水淋洗3遍后晾干,备用。 浸泡量按每平方厘米试

样2.0 mL 浸泡液计算,浸泡条件为水、4%乙酸、

20%乙醇(60曟,0.5h),正己烷(室温,0.5h)。 蒸发

残渣测试和数据处理按 GB/T5009.60-2003进行,
每组实验采用 2 个平行样,测试结果精密度小于

10%。

2暋结果与讨论

2.1暋原料助剂对蒸发残渣性能的影响

PVC密封垫依次添加各种原料助剂后,蒸发残

渣卫生性能指标结果见表3。
表3暋原料助剂对蒸发残渣的影响

Tab.3Influenceofadditiveonevaporationresidue

mg/L

序号 蒸馏水 4%乙酸 20%乙醇 正己烷

1 4.45 6.35 5.10 1.21暳103

2 8.70 129 25.9 1.15暳103

3 4.00 142 20.4 1.02暳103

4 9.90 184 24.0 1.25暳103

5 5.25 64.3 30.0 2.85暳103

暋暋由表3可见,4种浸泡溶剂中,添加各种原料助

剂后,蒸发残渣值从小到大均为:蒸馏水<20%乙醇

<4%乙酸<正己烷。 此外,在蒸馏水和20%乙醇浸

泡液条件下,添加各种原料助剂后,蒸发残渣量均可

达到《食品包装材料用聚氯乙烯瓶盖垫片及粒料卫生

标准》(GB14944-1994)产品的指标要求,即蒸发残

渣曑30mg/L。 由此可知,对于需接触水性和低乙醇

食品的PVC瓶盖密封垫,原料助剂的添加对其蒸发

残渣性能的影响较小。
在4%乙酸浸泡液条件下,除1号样外,其余样品

蒸发残渣量均达不到产品指标要求(低于30mg/L)。
且随着原料组分种类的增加,结果呈上升趋势;添加的

原料助剂中,填充剂的添加对蒸发残渣结果的影响尤

其明显。 研究报道[5] ,食品包装品在4%乙酸溶液浸泡

30min后,白色沉淀物为醋酸钙,主要是由于原料助剂

中的填充剂———碳酸钙中游离碱含量超标所致。 氧化

钙(CaO)难溶于水,易溶于酸,经抽提蒸发获得的残渣
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为醋酸钙(又名醋石),系白色晶体。 由此可见,在需要

接触酸性食品包装的PVC密封垫产品中,要想获得蒸

发残渣指标合格的产品,需进一步加强对填料种类的

选择和CaCO3 原料中游离碱含量的质量控制。

在正己烷浸泡液条件下,蒸发残渣量均达不到

《食品包装用聚氯乙烯成型品卫生标准》(GB9681-
1988)指标要求,即蒸发残渣量低于150mg/L。 添加

的原料助剂中,降黏剂对正己烷蒸发残渣的结果影响

明显。 可见,PVC密封垫产品一般不适宜于接触油

性食品,且原料中需严格控制降黏剂类助剂的使用。

4种浸泡溶剂中,添加各种原料助剂后,蒸发残

渣值从小到大均为:蒸馏水<20%乙醇<4%乙酸<
正己烷。 此外,对于PVC密封垫产品,原料助剂的添

加对水性和低乙醇食品的蒸发残渣性能影响较小;酸
性食品包装需进一步加强对填料种类的选择和 Ca灢
CO3 原料中游离碱含量的质量控制;PVC密封垫产

品一般不适宜于接触油性食品,且原料中需严格控制

降黏剂类助剂的使用。

2.2暋增塑剂种类对蒸发残渣性能的影响

表4是几种常用增塑剂制备的PVC密封垫产品

中蒸发残渣实验结果。
表4暋增塑剂种类对蒸发残渣的影响

Tab.4Influenceofplasticizeronevaporationresidue

mg/L

序号 蒸馏水 4%乙酸 20%乙醇 正己烷

1 -0.40 87.1 0.55 2.00暳103

2 -0.55 76.0 -1.45 1.94暳103

3 1.00 70.8 2.05 2.34暳103

4 8.70 129.0 25.90 1.15暳103

暋暋由表4可知,4种浸泡溶剂中,不同增塑剂制备

的PVC密封垫产品蒸发残渣值从小到大为:蒸馏水

<20%乙醇<4%乙酸<正己烷。 在蒸馏水和20%
乙醇浸泡液条件下蒸发残渣量可达到低于30mg/L
的指标要求。

在 4% 乙 酸 浸 泡 液 条 件 下, 几 类 增 塑 剂 中,

DINCH 制备的PVC密封垫蒸发残渣最小,ATBC的

最大,蒸发残渣值从小到大依次为:DINCH<DOP<
DOTP<ATBC。

在正己烷浸泡液条件下,几类增塑剂中,ATBC
制备的PVC密封垫蒸发残渣最小,DINCH 的最大,
蒸发残渣值从小到大依次为:ATBC<DOP<DOTP
< DINCH。

由此可知,增塑剂种类主要影响4%乙酸和正己

烷浸泡液中的蒸发残渣值。 对于需接触酸性食品的

PVC密封垫,除筛选填料种类和控制填料质量外,可
优先选用 DINCH 作为增塑剂;对于需接触油性食品

的PVC密封垫,可优先选用 ATBC作为增塑剂。 可

以看出,PVC密封垫产品的正己烷蒸发残渣量远超

过产品标准要求,因此,要开发符合要求的产品,除优

选增塑剂种类外,还需综合考虑其它因素。

3暋结论

1) 原料助剂的添加对接触水性和低乙醇食品

PVC密封垫产品的蒸发残渣性能影响较小。

2) 酸性食品包装材料需加强对填料种类的选择

和CaCO3 原料中游离碱含量的质量控制,增塑剂可

优先选用DINCH。

3) PVC密封垫产品一般不适宜于接触油性食

品,油性食品包装材料增塑剂可优先选用 ATBC。
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味、透湿、透氧、强度及卫生指标严格按标准参数执

行,为提高工序质量创造适宜的环境。

4暋结论

通过对奶粉包装材料各种性能的分析,发现配方

奶粉在包装过程中,由于热封性、阻隔性及复合包装材

料的印刷与异味产生了奶粉质量的波动。 用工序控制

来保证最终的制造质量,把工序质量的波动限制在要

求的界限内,需要从操作程序、鉴别标准、纠偏措施等

方面严格控制,即对包装材料、包装过程、管理过程进

行全面监控,严格遵守规范,有效进行质量控制活动,
使奶粉这个关系到民生的产品真正成为高质量产品。
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