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1、 编制背景
（一）经济社会和产业发展的需求
双酚类化合物（Bisphenol compounds，BPs）是合成高分子材料的重要原材料之一，被广泛应用于纺织产品领域。目前，常见的双酚类化合物主要包括双酚A（BPA）、双酚B（BPB）、双酚S（BPS）、双酚F（BPF）以及双酚AF（BPAF）等。以上物质可作为中间体添加到聚酯纤维的生产中，用来改善织物天然特性和使用寿命；双酚A和其他双酚类化合物可用作涤纶和聚酰胺织物的固色剂；涤纶再生过程中可能会混入聚碳酸酯等材料，可能会引入双酚A。双酚A因其可能对人体健康产生危害（如内分泌失调、致癌性等），已被欧盟、美国等国家严格管控并限制使用于纺织产品中。双酚B、双酚S、双酚F、双酚AF等类似物作为双酚A的替代品，在一段时间内得到了广泛应用，但越来越多的研究表明该类物质会干扰人体内分泌系统，引发一系列健康问题，如生殖障碍、儿童性早熟、癌症风险增加等。
随着全球消费者健康和环保意识的日益增强，欧盟REACH法规等对BPs的管控日趋严格，例如，中国GB/T 18885-2020《生态纺织品技术要求》要求纺织品中双酚A含量<0.1%；BPA、BPB、BPS陆续被列入欧盟REACH法规高度关注物质候选清单；REACH附录17限制提案中要求BPS、BPF、BPA、BPB、BPAF的总和应<10ppm；2025版国际环保纺织和皮革协会oeko-tex®standard100中双酚A限量从100 mg/kg变更为10 mg/kg，新增BPAF、BPF限量要求1000 mg/kg，BPB和BPS的限量保持不变为1000 mg/kg；服装及鞋袜国际RSL管理（AFIRM）工作组2023版限用物质清单要求BPA≤1ppm，BPS≤1ppm；瑞士蓝标认证限用物质清单bluesign® system substance list (BSSL)要求BPA≤10ppm，BPS≤100ppm。
目前国内已有检测方法，测定低限较低的有SN/T 5287-2021《进出口纺织品 双酚A的测定 表面等离子体共振法》，双酚A的最低测定低限为0.02 mg/kg，但其只能测定双酚A，无法同时测定多种双酚类物质，且操作较为繁琐；SN/T 5341-2021《进出口纺织品 酚类化合物的测定 液相色谱-高分辨质谱法》，主要规定了19种含氯酚和烷基酚的测定方法，双酚类物质涉及较少，该方法耗时较长。鉴于欧盟、美国等国家对纺织品中BPA、BPB、BPS、BPF、BPAF等5种双酚类物质的管控和限制，中国作为全球出口贸易的重要参与者，建立针对纺织品中国际限制的几类BPs的检测标准，可在一定程度上满足经济社会和产业发展的以下需求：
1.制定《纺织品 双酚类物质的测定  液相色谱-串联质谱法》标准是加强市场监管和保护消费者健康的迫切需求。随着消费者对纺织品安全性和环保性的要求不断提高，市场上对无双酚类物质的纺织品需求日益增加。为了满足这一市场监管需求和保护消费者健康安全，需建立一套科学合理且严格规范的双酚类化合物检测方法，以有效监管确保市场上流通的产品达到更高的安全水平，从而更好地保护消费者权益。
2.制定《纺织品 双酚类物质的测定  液相色谱-串联质谱法》标准是打破欧盟、美国等国际绿色贸易壁垒的战略需求。鉴于全球范围内绿色贸易壁垒的加剧趋势，众多国家和地区基于环境保护与公众健康的深刻考量，正逐步构建并强化针对进口纺织品的严格环保准入条件，形成了所谓的“绿色贸易壁垒”。一些国家和地区对进口纺织品中的双酚类物质含量有严格的要求。因此，采用国际认可的双酚类物质检测方法，对于纺织品制造商来说至关重要。这不仅可以帮助他们突破技术壁垒，还可以提升产品的国际竞争力。在此背景下，本标准的制定与实施显得尤为迫切且关键。
3.制定《纺织品 双酚类物质的测定  液相色谱-串联质谱法》标准是提升检测技术创新和优化产业转型升级的发展需求。经济和产业的发展推动了纺织品检测技术的不断创新和升级。传统的检测方法存在操作繁琐、耗时较长、灵敏度不足等问题，难以满足现代纺织品检测的需求。因此，开发新型、高效、灵敏的双酚类物质检测方法成为纺织品检测领域的重要研究方向。通过对双酚类物质实施更为严格的管控措施，可以促使纺织业向更加绿色低碳、注重生态效益的方向转型。这不仅是响应国家关于构建生态文明的战略部署，也有利于加速产业内部结构调整步伐，实现由数量扩张型向质量效益型转变的目标。
因此，制定能检出更多双酚类物质、检测限更低的液质联用检测方法，有助于我国应对国外绿色贸易壁垒，促进纺织行业高质量发展。
（二）相关法律法规、政策规划的要求
鉴于BPs对人体健康及生态环境潜在的危害性，欧盟、美国等国内外政府及监管机构纷纷出台了一系列相关法律法规和政策标准以限制BPs的使用。例如，中国GB/T 18885-2020《生态纺织品技术要求》要求纺织品中双酚A含量<0.1 %；BPA、BPB、BPS陆续被列入欧盟REACH法规高度关注物质候选清单；REACH附录17限制提案中要求BPS、BPF、BPA、BPB、BPAF的总和应<0.001 %；2025版国际环保纺织和皮革协会oeko-tex®standard100中双酚A限量从100 mg/kg变更为10 mg/kg，新增BPAF、BPF限量要求1000 mg/kg，BPB和BPS的限量保持不变为1000 mg/kg；服装及鞋袜国际RSL管理（AFIRM）工作组2023版限用物质清单要求BPA≤1ppm，BPS≤1ppm；瑞士蓝标认证限用物质清单bluesign® system substance list (BSSL)要求BPA≤10ppm，BPS≤100ppm。
以上法规及政策均不断强化对BPs的生产、使用、进口及排放的监管力度，旨在减少其暴露风险，保障公众健康，促进环境可持续发展。然而由于各国对BPs的限制标准不同，检测技术需要达到更高的灵敏度和准确性，对产品中低浓度的BPs进行准确定量，以满足不同国家和地区的法规要求。
（三）经济、社会、生态效益分析
鉴于双酚类物质的健康危害及日趋严峻的管控，建立具有更低定量限、高通量的纺织品中双酚类物质的检测方法将在如下方面发挥作用：
1.促进产业健康发展：建立更精确的检测方法、完善相关检测方法与标准，能够确保纺织品中的双酚类物质含量符合相关标准，提高产品的环保性和安全性，增强企业市场竞争力，有助于纺织品行业的可持续发展。此外，在国际贸易中，一些国家和地区对纺织品中的双酚类物质含量有严格的限制和要求。通过加强纺织品中双酚类物质的检测方法研究，可以帮助企业更好地应对国际贸易壁垒，提高产品的国际竞争力。
2.保护消费者健康：双酚类物质作为典型的内分泌干扰物，会对人体健康产生负面影响，如影响人体的内分泌系统、生殖系统、免疫系统等。通过严格检测纺织品中的双酚类物质含量，可以确保产品符合相关标准和法规要求，从而保障消费者的健康权益。同时，该检测方法的建立能够提高公众对纺织品安全性的认识，促进全社会对环境保护和消费者权益的关注。
3.推动绿色生产：检测方法的建立可以推动企业采用更加环保的生产工艺和材料，控制纺织品中双酚类物质的含量，减少其对环境的污染，保护生态系统的稳定性和多样性。通过优化生产工艺，可以减少原材料和能源的浪费，提高资源利用效率，促进绿色生产。
综上所述，建立纺织品中双酚类物质更精确的检测方法在经济、社会和生态方面都具有显著的效益。它不仅有助于保护消费者健康，提升企业竞争力，还能推动绿色生产和可持续发展。
2、 编制工作简况
（一）编制单位与人员
本文件主要起草单位：浙江省质量科学研究院。
本文件参与起草单位：XXX。
本文件主要起草人：唐纱丽、马晨、王晓晴、金鑫、杨阳、胡雁、骆燕、王邵龙、刘永亮、朱世亮。
（二）主要工作过程
1、2025年4月，成立标准起草工作组。由浙江省质量科学研究院牵头成立了标准编制工作组，起草小组收集、整理、分析国内外关于纺织品中双酚类化合物测定的标准资料，为起草标准提供参考。
2、2025年5月至7月，开展试验研究。起草小组优化测试条件，包括仪器参数（液相参数、质谱参数）、样品前处理条件（提取方法、萃取溶剂、萃取溶剂体积、萃取时间、提取次数等内容。优化确定各参数，并将之进行标准化转换,形成标准初稿。
3、2025年7月31日，召开研讨会，会议由浙江省质量科学研究院组织，邀请相关专家参会。会上由标准工作组代表介绍标准编制情况，并对标准文本、编制说明进行研讨，形成下一步工作计划。
4、2025年8月至10月，征求意见和修改完善。线上线下同步发起征求意见，面向全社会广泛征求各方意见后针对意见相应修改，形成标准送审稿。同步开展协同验证试验，制备的涤纶、尼龙阳性样品各一份，邀请了有条件的机构进行协同验证试验，每个样品设置2个平行样，分别进行测试，并出具验证报告。
5、2025年11月至12月，在XXX召开了标准评审会。专家提出如下意见：
（1）XXX；
（2）XXX；
…
6、根据评审会意见，修改完善标准后报批发布。
3、 编制原则和依据
1、编制原则
（1）本文将遵循国家有关方针、政策、法规和规章；
（2）本文件的格式根据 GB/T 1.1-2020《标准化工作导则第1 部分：标准化文件的结构和起草规则》和 GB/T 1.2-2002《标准化工作导则第2 部分：标准中规范性技术要素内容的确定方法》进行编写。
（3）文件内容制定以“技术先进，符合国情”为原则，并结合生产实际与产品需求进行编写。在本文件的编写过程中注意吸收相近国家标准和行业标准及原企业标准的内容和企业的实际需要，在内容上切合实际，具有较好的应用性和推广性。
（4）标准内容遵循科学性、适用性和可检验性原则。
2、编制依据
本标准的编制主要依据和参考了以下文件：
GB/T 6682-2008 分析实验室用水规格和试验方法
4、 标准的主要内容
[bookmark: _Toc142305942][bookmark: _Toc142305973]本标准的结构如下：第1～3章为范围、规范性引用文件、术语和定义，第4～8章为方法原理、试剂和材料、仪器和设备、分析步骤、结果计算和表示，第9～11章为方法的定量限、精密度、试验报告要求。附录A、B、C为资料性附录。
4.1范围
本文件描述了采用液相色谱-串联质谱法(LC-MS/MS)测定纺织品中13种双酚类化合物的方法。
本文件适用于各类纺织产品中双酚类化合物的测定。
4.2 主要技术工作内容
4.2.1 方法原理
试样经甲醇超声波萃取，提取液经滤膜过滤后,液相色谱-串联质谱(LC-MS/MS)测定，外标法定量。
4.2.2 实验条件选择
纺织样品的取样按照GB/T 10629-2009中成品取样的相关规定执行，无特殊规定。
4.2.2.1仪器条件参数
[bookmark: _Hlk200008600]（1）流动相选择:甲醇和乙腈为常用有机相，甲酸和氨水常用于调节流动相酸度，乙酸铵常用于改善峰形、维持流动相的pH稳定。经查阅相关文献，甲酸会抑制双酚类物质的离子化效率，因此试验考察了甲醇-水、乙腈-水、甲醇-0.05%氨水溶液（体积分数，下同）、乙腈-0.05%氨水溶液、甲醇-3mmol乙酸铵水、乙腈-3mmol乙酸铵水等6种体系作为流动相，对13种双酚类物质分离效果和离子化效率的影响。结果显示，添加氨水时，基线漂移较大；甲醇-水条件部分物质峰形不佳，乙腈-水条件大部分物质响应降低，甲醇-3mmol乙酸铵水条件时，13种双酚类物质的离子化效率和保留能力均较好，且峰形尖锐、对称。因此，试验采用的流动相为甲醇-3mmol乙酸铵水体系。
（2）质谱条件选择：以50 μｇ/L单标准溶液为待测对象，采用针泵进样，在电喷雾离子源负离子模式下进行母离子扫描，再分别对每个酚类物质的母离子进行二级碎片离子扫描，选取２个响应较高、干扰较少的碎片离子作为定性、定量子离子，分别优化去簇电压和碰撞能量。
4.2.2.2前处理条件的选择
（1）提取方法选择
目前生态纺织品检测的常用的样品前处理方法有：快速溶剂萃取法、超声萃取法、振荡提取法、溶剂回流萃取法等方法，考虑到快速溶剂萃取法需要使用昂贵的仪器，不便于实际的推广，因此没有考虑此方法。考虑到方法的普遍适用性，本标准前处理方法采用了超声提取法。
（2）萃取溶剂选择
选取含有13种双酚类化合物的自制棉布、涤纶和锦纶阳性样品，剪成至 5 mm×5 mm 以下，混匀。分别准确称取 1.0 g 上述剪碎样品，精确至 0.01 g，放入 50mL 具塞玻璃管中，分别准确加入 20mL 色谱甲醇、乙腈、正己烷、水、乙醇，置于超声波水浴中，设置常温，每种提取溶剂设置 3个平行样，在频率为 40 KHz 的超声波浴中，对样品超声提取 30 min，其结果见表1～表3，可以看出，在相同的提取条件下，棉布、涤纶和锦纶样品中，甲醇、正己烷、乙腈、乙醇的提取效果均较好，甲醇、正己烷、乙腈整体提取效果优于水、乙醇，由于正己烷提取液在进入液相色谱时需要进行溶剂置换，操作相对较为繁琐，且流动相为甲醇，因此选择甲醇作为提取溶剂。
表1 5种不同萃取溶剂对棉布中13种双酚类化合物的提取效果（μg/kg）
	萃取溶剂
化合物
	甲醇
	正己烷
	乙腈
	水
	乙醇

	双酚S
	130.8
	127.8
	132.0
	157.2
	82.8

	双酚F
	141.3
	125.7
	132.9
	0.0
	125.1

	双酚E
	135.3
	129.9
	150.9
	0.0
	146.4

	双酚A
	145.8
	132.0
	153.3
	0.0
	133.2

	双酚B
	147.9
	128.4
	135.0
	0.0
	133.5

	双酚AF
	140.1
	113.4
	138.9
	2.7
	123.0

	双酚AP
	154.8
	141.6
	138.3
	0.0
	144.9

	双酚C
	144.6
	141.3
	138.9
	0.0
	117.6

	双酚Z
	128.4
	120.9
	124.2
	0.0
	125.7

	双酚BP
	132.0
	124.8
	129.0
	0.0
	136.5

	双酚P
	124.5
	129.9
	124.2
	0.0
	113.4

	双酚G
	134.7
	138.9
	122.7
	0.0
	125.4

	双酚PH
	131.4
	120.9
	124.5
	0.0
	131.1


表2 5种不同萃取溶剂对涤纶布中13种双酚类化合物的提取效果（μg/kg）
	萃取溶剂
化合物
	甲醇
	正己烷
	乙腈
	水
	乙醇

	双酚S
	133.2
	108.9
	122.7
	140.1
	101.1

	双酚F
	133.5
	123.9
	122.1
	0.0
	104.1

	双酚E
	147.6
	132.6
	130.8
	14.7
	117.6

	双酚A
	154.2
	133.8
	129.3
	0.0
	110.7

	双酚B
	137.4
	132.6
	124.2
	0.0
	108.0

	双酚AF
	133.8
	120.6
	116.4
	0.0
	104.1

	双酚AP
	145.8
	126.0
	131.4
	0.0
	120.6

	双酚C
	138.0
	119.4
	124.8
	0.0
	116.7

	双酚Z
	114.9
	120.0
	105.6
	0.0
	95.4

	双酚BP
	134.1
	112.5
	127.8
	0.0
	98.7

	双酚P
	121.2
	118.8
	113.7
	0.0
	99.6

	双酚G
	120.3
	122.1
	116.7
	0.0
	98.4

	双酚PH
	126.3
	115.5
	114.3
	26.1
	100.2


表3 5种不同萃取溶剂对锦纶布中13种双酚类化合物的提取效果（μg/kg）
	萃取溶剂
化合物
	甲醇
	正己烷
	乙腈
	水
	乙醇

	双酚S
	127.8
	126.6
	72.0
	85.8
	82.5

	双酚F
	147.9
	109.8
	122.1
	0.0
	107.4

	双酚E
	124.5
	115.8
	134.1
	0.0
	114.3

	双酚A
	151.5
	125.4
	154.8
	0.0
	104.1

	双酚B
	125.7
	110.1
	133.5
	0.0
	128.4

	双酚AF
	126.9
	118.5
	127.8
	0.0
	94.8

	双酚AP
	131.7
	110.1
	129.9
	0.0
	104.1

	双酚C
	120.9
	117.9
	131.7
	0.0
	133.8

	双酚Z
	137.4
	130.8
	116.4
	0.0
	118.2

	双酚BP
	117.6
	106.8
	124.5
	0.0
	116.7

	双酚P
	139.8
	141.0
	110.7
	0.0
	108.0

	双酚G
	124.2
	111.6
	122.4
	0.0
	118.5

	双酚PH
	139.5
	125.7
	119.4
	0.0
	111.0


（5）萃取温度选择
选取含有13种双酚类化合物的自制棉布、涤纶和锦纶阳性样品，剪成至 5 mm×5 mm 以下，混匀。分别准确称取 1.0 g 上述剪碎样品，精确至 0.01 g，放入 50mL 具塞玻璃管中，准确加入 20mL 色谱甲醇，置于超声波水浴中，设置常温、50℃、70℃三种萃取温度，每种萃取温度设置 3个平行样，在频率为 40 KHz 的超声波浴中，对样品超声提取 30 min，其结果见表4，可以看出，可以看出，在相同的工作频率下，三种水浴温度超声萃取效果差异不显著，结果表明，常温超声萃取也能满足提取要求。
表4 不同萃取温度样品超声萃取结果（μg/kg）
	样品
	棉布
	涤纶布
	锦纶布

	萃取温度
化合物
	常温
	50℃
	70℃
	常温
	50℃
	70℃
	常温
	50℃
	70℃

	双酚S
	132.3
	119.1
	134.7
	138.3
	122.1
	129.0
	117.9
	108.3
	108.6

	双酚F
	153.3
	130.8
	130.2
	126.9
	138.6
	124.2
	126.3
	113.1
	123.0

	双酚E
	146.7
	148.5
	146.4
	139.8
	137.7
	133.2
	141.3
	136.5
	132.9

	双酚A
	144.9
	146.7
	143.1
	151.5
	153.3
	141.3
	144.3
	123.6
	143.7

	双酚B
	147.6
	147.9
	150.0
	126.9
	126.3
	124.5
	129.6
	123.6
	129.9

	双酚AF
	136.8
	138.9
	131.1
	125.7
	119.4
	113.4
	131.1
	120.3
	119.1

	双酚AP
	159.0
	156.9
	145.8
	131.1
	133.8
	138.3
	131.1
	123.6
	136.8

	双酚C
	155.7
	135.3
	150.0
	128.1
	124.8
	126.3
	119.1
	119.7
	116.7

	双酚Z
	144.6
	131.4
	136.5
	126.0
	112.5
	110.7
	116.7
	123.3
	116.4

	双酚BP
	135.6
	139.2
	130.8
	128.1
	118.5
	110.1
	111.6
	103.2
	104.7

	双酚P
	123.0
	120.9
	119.4
	113.7
	109.2
	107.7
	110.7
	100.2
	102.0

	双酚G
	130.8
	127.2
	117.6
	131.4
	129.0
	122.7
	126.6
	116.4
	109.5

	双酚PH
	126.0
	113.7
	114.0
	126.0
	113.7
	114.0
	119.4
	104.7
	104.7


（3）萃取时间选择
选取含有13种双酚类化合物的自制棉布、涤纶和尼龙阳性样品，在常温条件下进行超声萃取时间选择试验，结果见表5。从表结果可知，样品分别经过30 min和60 min超声萃取后，所得结果差异并不显著，考虑到样品提取的方便性，采用30 min超声萃取。
表5 不同萃取时间样品超声萃取结果（μg/kg）
	样品
	棉布
	涤纶布
	锦纶布

	萃取时间
化合物
	30min
	60min
	30min
	60min
	30min
	60min

	双酚S
	144.3
	149.4
	135.6
	141.3
	152.4
	152.7

	双酚F
	139.8
	145.2
	124.5
	125.4
	133.8
	132.6

	双酚E
	123.6
	128.4
	122.7
	125.4
	110.1
	114.0

	双酚A
	142.8
	144.9
	125.7
	129.6
	136.5
	135.9

	双酚B
	131.4
	135.6
	128.7
	128.7
	129.6
	132.0

	双酚AF
	135.0
	138.6
	124.8
	117.6
	120.0
	124.5

	双酚AP
	149.1
	155.7
	123.6
	122.7
	140.4
	135.9

	双酚C
	133.8
	130.5
	112.2
	115.2
	112.5
	117.9

	双酚Z
	114.0
	114.3
	112.5
	108.3
	93.6
	101.1

	双酚BP
	153.9
	153.9
	130.8
	135.9
	123.3
	126.9

	双酚P
	124.2
	126.9
	117.9
	111.0
	115.2
	117.0

	双酚G
	125.7
	120.6
	117.9
	114.0
	125.7
	124.5

	双酚PH
	108.3
	105.9
	104.1
	109.5
	105.9
	104.7


（4）萃取溶剂体积选择
选取含有13种双酚类化合物的自制棉布、涤纶和尼龙阳性样品，在常温条件下经甲醇超声萃取30min，进行萃取体积选择试验，结果见表6。从表结果可知，样品分别经过10mL和20mL超声萃取后，结果显示，萃取体积20mL萃取效果明显好于10mL，样品萃取更加充分，因此采用20mL萃取溶剂体积。
表6 不同萃取溶剂体积样品超声萃取结果（μg/kg）
	样品
	棉布
	涤纶布
	锦纶布

	溶剂体积
化合物
	10mL
	20mL
	10mL
	20mL
	10mL
	20mL

	双酚S
	132.0
	132.6
	132.0
	151.2
	129.0
	143.1

	双酚F
	125.1
	118.8
	105.6
	133.8
	98.4
	128.4

	双酚E
	118.2
	128.7
	104.1
	117.3
	107.7
	127.8

	双酚A
	132.9
	143.1
	105.6
	146.7
	100.8
	141.0

	双酚B
	125.4
	129.3
	108.9
	125.1
	103.2
	141.3

	双酚AF
	129.0
	135.6
	99.9
	126.6
	100.5
	138.3

	双酚AP
	143.7
	144.0
	98.7
	125.4
	99.0
	128.1

	双酚C
	119.1
	124.8
	95.4
	123.9
	90.6
	124.2

	双酚Z
	105.3
	134.7
	97.5
	121.8
	94.5
	112.5

	双酚BP
	127.5
	147.0
	103.8
	124.5
	101.7
	126.9

	双酚P
	111.0
	131.7
	105.3
	134.7
	99.0
	120.0

	双酚G
	110.4
	131.4
	100.5
	124.8
	92.4
	117.6

	双酚PH
	125.7
	137.7
	114.9
	144.6
	87.3
	119.1


4.3纺织品中双酚类化合物的液相色谱-串联质谱法
4.3.1材料与仪器
材料：甲醇、乙腈、正己烷、乙醇（色谱纯），乙酸铵溶液（色谱纯），水（一级超纯水），双酚类标准物质（纯度均≥96%，均购自上海安谱璀世标准技术服务有限公司，具体信息见表7），50 mL带螺旋盖的玻璃管提取器，一次性注射器，0.22 µm有机相过滤头等。
[bookmark: _Hlk200006048]仪器：LC-20AD型高效液相色谱仪（日本岛津）；QTRAP 5500型三重四极杆质谱仪（美国AB Sciex）；Milli-Q Advantage A10型超纯水仪（法国Millipore）；FA 2004型万分之一天平（上海舜宇）；MD200-2型氮吹仪（杭州奥盛）；Vortex Genie2型涡旋混合器（美国SI）；DS-8510DTH型超声波发生器（上海生析），Kinetex® 2.6 µm C18 100 Å（150 mm×3 mm）色谱柱（美国Phenomenex）。
双酚类化合物标准物质信息如表7所示。
表7 双酚类化合物标准物质信息
	序号
	中文名称
	英文名称
	缩写
	CAS号
	分子式
	相对分子质量

	1
	双酚S
	Bisphenol S
	BPS
	80-09-1
	C12H10O4S
	250.27

	2
	双酚F
	Bisphenol F
	BPF
	620-92-8
	C13H12O2
	200.23

	3
	双酚E
	Bisphenol E
	BPE
	2081-08-5
	C14H14O2
	214.26

	4
	双酚A
	Bisphenol A
	BPA
	80-05-7
	C15H16O
	228.29

	5
	双酚B
	Bisphenol B
	BPB
	77-40-7
	C16H18O2
	242.31

	6
	双酚AF
	Bisphenol AF
	BPAF
	1478-61-1
	C15H10F6O2
	336.23

	7
	双酚AP
	Bisphenol AP
	BPAP
	1571-75-1
	C20H18O2
	290.36

	8
	双酚C
	Bisphenol C
	BPC
	79-97-0
	C17H20O2
	256.34

	9
	双酚Z
	Bisphenol Z
	BPZ
	843-55-0
	C18H20O2
	268.36

	10
	双酚BP
	Bisphenol BP
	BPBP
	1844-01-5
	C25H20O2
	352.43

	11
	双酚P
	Bisphenol P
	BPP
	2167-51-3
	C24H26O2
	346.47

	12
	双酚G
	Bisphenol G
	BPG
	127-54-8
	C21H28O2
	312.45

	13
	双酚PH
	Bisphenol PH
	BPPH
	24038-68-4
	C27H24O2
	380.48


4.3.2实验步骤
4.3.2.1样品处理
[bookmark: _Hlk200008372][bookmark: _Hlk200005846]取有代表性试样，将其剪碎至5 mm×5 mm以下，混匀。从混合样中称取1g，精确至 0.01g，将试样置于50 mL玻璃提取瓶中，在玻璃提取瓶中加人20 ml甲醇，旋紧盖子，将玻璃提取瓶置于超声波清洗器中，（30±2）℃提取（30±2）min，之后冷却至室温，提取液经滤膜过滤，进液相色谱-串联质谱仪分析。
4.3.2.2液相色谱条件
由于测试结果与所使用的仪器和条件有关，因此不可能给出仪器分析的普遍参数，采用下列参数已被证明对测试是合适的：
[bookmark: _Hlk200006207]a)色谱柱：Kinetex® 2.6 µm C18 100 Å（150 mm×3 mm）；
b)流动相：3mmol乙酸铵水溶液（A）和甲醇（B），梯度洗脱，洗脱程序见表8；
c)流速：300 μL/min；
d)进样量：2μL；
e)柱温：40℃。
表8 13种双酚类化合物的高效液相色谱梯度洗脱程序表
	时间/min
	流动相A/%
	流动相B/%

	1.00
	70
	30

	2.00
	70
	70

	5.00
	5
	95

	7.00
	5
	95

	8.00
	70
	30

	11.00
	70
	30


4.3.2.3质谱条件
a) 离子源：电喷雾离子源；
b) 扫描方式：负离子扫描；
c) 检测方式：多反应监测（MRM）；
d) [bookmark: _GoBack]雾化气、气帘气、辅助加热气、碰撞气均为高纯氮气，雾化气压力：345 kPa5，辅助气压力：379 kPa，气帘气压力：241 kPa；
e) 离子源温度：550 ℃；
表9 双酚类化合物定量和定性离子表
	序号
	化合物名称
	保留时间/min
	母离子/（m/z）
	子离子/（m/z）
	去簇电压/V
	碰撞能量/eV

	1
	双酚S
	4.94
	249.0
	108.0*/92.1
	-100
	-33，-51

	2
	双酚F
	5.49
	199.0
	93.0*/104.9
	-95
	-29，-27

	3
	双酚E
	5.71
	213.0
	197.0*/119.0
	-70
	-40，-31

	4
	双酚A
	5.95
	227.1
	133.0*/211.1
	-100
	-36，-27

	5
	双酚B
	6.29
	241.1
	211.0*/147.0
	-90
	-39，-31

	6
	双酚AF
	6.39
	334.8
	265.0*/197.0
	-90
	-27，-50

	7
	双酚AP
	6.48
	289.0
	273.0*/195.0
	-90
	-43，-35

	8
	双酚C
	6.57
	255.3
	240.0*/147
	-90
	-28，-38

	9
	双酚Z
	6.75
	267.0
	173.0*/222.9
	-90
	-27，-50

	10
	双酚BP
	7.04
	351.1
	273.8*/258.2
	-120
	-32，-32

	11
	双酚P
	7.42
	344.9
	330.0*/132.7
	-90
	-35，-40

	12
	双酚G
	7.45
	311.1
	295.0*/175.0
	-110
	-43，-29

	13
	双酚PH
	7.66
	379.1
	209.2*/363.0
	-120
	-44，-47

	*定量离子


[image: ]
1- 双酚S;  2-双酚F;  3-双酚E;  4-双酚A;  5-双酚B;  6-双酚AF;  7-双酚AP;  8-双酚C;  9-双酚Z;  10-双酚BP;  11-双酚P;  12-双酚G;  13-双酚PH。
[bookmark: _Ref25222]（图示中双酚F浓度为10 ug/L，其余双酚类化合物浓度为20 ug/L）
图1 13种双酚类化合物的总离子流图
4.3.3.方法检测限与线性相关性
[bookmark: _Hlk200008073]用甲醇将0.1 μg/L、0.2 μg/L、0.5 μg/L、1.0 μg/L、2.0 μg/L、5.0 μg/L、10.0 μg/L、20.0 μg/L、50.0 μg/L、100.0 μg/L、200.0 μg/L、500.0 μg/L的标准工作溶液，在所选定的仪器条件下进样，每个浓度至少重复3次，得到峰面积的平均值，以进样浓度与检测器峰面积绘制标准工作曲线，峰面积与质量浓度成正比，其保留时间、线性方程、相关系数及线性范围如表10所示。结果表明，13种双酚类化合物的线性关系都较好，相关系数均在0.995以上。以3倍信噪比（S/N）确定方法的最低检出浓度（LOD），以10倍S/N确定方法的最低定量浓度（LOQ），求得LC-MS/MS方法中双酚类化合物的最低检出浓度和最低定量浓度结果见表10。从表中结果可以看出，13中双酚类物质均呈现出较好的灵敏度，根据13种双酚类化合物在LC-MS/MS的信噪比（S/N）以及实际样品检测操作的方便性，双酚S、双酚AF定量限为10.0 μg/kg，其余双酚类化合物定量限为50.0 μg/kg。
表10 13种双酚类化合物保留时间、线性方程、相关系数及最低检出浓度
	序号
	化合物名称
	线性方程
	线性范围
（μg/L）
	相关系数
（r）
	检出限LOD
（μg/kg）
	定量限LOQ
（μg/kg）

	1
	双酚S
	y=121800.0x+8648.8
	0.5~100
	0.99814
	0.3
	0.8

	2
	双酚F
	y=5342.1x+4472.9
	0.5~500
	0.99878
	11.5
	34.4

	3
	双酚E
	y=6423.8x+618.7
	0.5~500
	0.99979
	3.7
	11.0

	4
	双酚A
	y=3927.3x+7597.5
	0.5~500
	0.99918
	6.3
	19.0

	5
	双酚B
	y=6542.5x+1043.9
	1~500
	0.99854
	6.7
	20.0

	6
	双酚AF
	y=285706.0x+161142
	0.1~50
	0.99982
	0.1
	0.3

	7
	双酚AP
	y=4487.3x+3293.7
	1~500
	0.99879
	11.5
	34.4

	8
	双酚C
	y=3282.8x+1582.9
	0.5~500
	0.99846
	5.1
	15.4

	9
	双酚Z
	y=6223.8x+500.5
	0.5~500
	0.99949
	3.5
	10.5

	10
	双酚BP
	y=27171.2x+3008.6
	0.1~500
	0.99855
	3.8
	11.4

	11
	双酚P
	y=32573.1x+6587.6
	0.2~500
	0.99717
	3.4
	10.2

	12
	双酚G
	y=11724.6x+8968.0
	1~500
	0.99952
	9.5
	28.6

	13
	双酚PH
	y=7049.4x+3487.9
	1~500
	0.99900
	6.3
	19.0


注：x：浓度，μg/L；y：响应值。
4.3.4方法添加回收率与方法精密度
本标准采用空白样品添加标准溶液的方法进行回收率与精密度试验，分别在的空白棉布、涤纶布和锦纶布试样中加入13种双酚类化合物的低、中、高浓度混合标准溶液，其中双酚S和双酚AF添加浓度分别为0.01 mg/kg、0.1 mg/kg、1.0 mg/kg，其余双酚类化合物添加浓度分别为0.05 mg/kg、0.5 mg/kg、5 mg/kg，每个浓度设置6个重复，测试结果见表11~表13。由表可知，13种双酚类化合物回收率均在83.6%~106.8%之间，同一试样的重现性较好，相对标准偏差均小于12%，表明本方法有较好的重现性。
表11 棉布样品方法添加回收率与相对标准偏差
	加标水平
	加标1
	加标2
	加标3

	结果
化合物
	回收率/%
	RSD/%
	回收率/%
	RSD/%
	回收率/%
	RSD/%

	双酚S
	89.2
	8.3
	87.5
	5.5
	88.7
	2.3

	双酚F
	92.3
	10.4
	88.3
	1.8
	88.0
	1.3

	双酚E
	93.5
	8.8
	93.2
	4.2
	87.6
	2.4

	双酚A
	94.6
	7.8
	96.1
	2.6
	96.1
	2.9

	双酚B
	89.5
	8.0
	95.6
	6.8
	84.8
	3.8

	双酚AF
	93.7
	6.5
	97.2
	7.2
	91.9
	4.5

	双酚AP
	85.3
	9.2
	90.1
	3.6
	84.9
	5.2

	双酚C
	90.1
	5.4
	93.6
	1.9
	86.5
	2.3

	双酚Z
	95.6
	8.8
	85.2
	4.6
	87.0
	4.8

	双酚BP
	87.9
	4.9
	95.1
	3.7
	95.3
	3.5

	双酚P
	91.5
	9.5
	93.9
	2.9
	85.3
	2.0

	双酚G
	83.6
	6.3
	88.1
	3.2
	91.2
	1.9

	双酚PH
	87.5
	6.2
	94.6
	5.0
	87.9
	3.5


表12 涤纶布样品方法添加回收率与相对标准偏差
	加标水平
	加标1
	加标2
	加标3

	结果
化合物
	回收率/%
	RSD/%
	回收率/%
	RSD/%
	回收率/%
	RSD/%

	双酚S
	92.4
	5.6
	90.0
	5.3
	95.4
	3.2

	双酚F
	102.5
	6.7
	90.2
	3.5
	100.0
	4.2

	双酚E
	92.1
	8.3
	98.8
	2.9
	106.7
	3.5

	双酚A
	92.7
	7.5
	99.2
	4.0
	108.3
	2.7

	双酚B
	101.7
	6.3
	87.0
	3.9
	100.6
	3.6

	双酚AF
	102.3
	4.7
	99.9
	3.6
	98.1
	3.2

	双酚AP
	93.5
	10.3
	96.6
	2.8
	97.9
	3.5

	双酚C
	90.9
	9.2
	87.1
	2.6
	87.1
	2.8

	双酚Z
	95.3
	8.6
	93.2
	3.5
	99.4
	3.5

	双酚BP
	86.9
	11.0
	84.3
	4.9
	84.6
	3.6

	双酚P
	86.1
	5.6
	96.1
	2.8
	93.8
	2.1

	双酚G
	93.4
	8.5
	95.4
	3.9
	92.8
	2.9

	双酚PH
	86.6
	7.9
	92.1
	5.2
	94.4
	1.3


表13 锦纶布样品方法添加回收率与相对标准偏差
	加标水平
	加标1
	加标2
	加标3

	结果
化合物
	回收率/%
	RSD/%
	回收率/%
	RSD/%
	回收率/%
	RSD/%

	双酚S
	95.6
	4.3
	86.9
	6.9
	95.7
	3.5

	双酚F
	89.3
	6.2
	98.6
	2.2
	96.7
	2.9

	双酚E
	106.8
	8.9
	102.5
	4.1
	105.4
	3.7

	双酚A
	90.3
	5.2
	92.0
	1.2
	95.7
	2.3

	双酚B
	87.9
	6.5
	100.4
	2.2
	97.0
	2.1

	双酚AF
	98.1
	2.9
	91.4
	8.1
	106.0
	2.3

	双酚AP
	97.4
	6.3
	102.1
	2.2
	91.7
	1.9

	双酚C
	104.2
	8.9
	95.0
	5.9
	98.3
	3.8

	双酚Z
	90.5
	10.3
	105.6
	3.5
	98.1
	2.7

	双酚BP
	97.7
	5.9
	91.0
	2.3
	89.2
	4.1

	双酚P
	95.7
	6.0
	93.4
	2.3
	86.3
	2.0

	双酚G
	87.9
	12.0
	91.2
	5.6
	92.2
	3.9

	双酚PH
	91.5
	5.9
	87.2
	3.2
	96.3
	2.8


4.3.5基质效应验证
质谱仪器分析过程中存在一定的基质效应，试验选取棉、锦纶、涤纶空白样品，按照4.3.2.1对样品进行前处理试验，所得空白基质提取液与甲醇分别配制基质标准工作曲线和溶剂标准工作曲线，通过基质标准工作曲线斜率和溶剂标准工作曲线斜率的比值来评价基质效应。比值在0.8~1.2为弱基质效应，说明基质干扰较小，可不采取补偿措施；比值小于0.8或大于1.2为强基质效应，说明基质干扰较大，需要采取补偿措施。结果如表14所示，棉、锦纶、涤纶的基质效应均介于0.8058~0.9895之间，基质干扰较小，无需采取补偿措施校正。
表14 基质效应验证
	化合物名称
	棉基质/甲醇溶剂
	涤纶基质/甲醇溶剂
	锦纶基质/甲醇溶剂

	双酚S
	0.9410
	0.9661
	0.8618

	双酚F
	0.9452
	0.9872
	0.8740

	双酚E
	0.9895
	0.9021
	0.9025

	双酚A
	0.9744
	0.9083
	0.9024

	双酚B
	0.9487
	0.8923
	0.9824

	双酚AF
	0.8480
	0.8911
	0.8858

	双酚AP
	0.9631
	0.8489
	0.9497

	双酚C
	0.9107
	0.8655
	0.9394

	双酚Z
	0.8610
	0.8805
	0.8718

	双酚BP
	0.9483
	0.8287
	0.8166

	双酚P
	0.8618
	0.8307
	0.8674

	双酚G
	0.8852
	0.8314
	0.8058

	双酚PH
	0.8157
	0.8796
	0.8217


5、 协同验证试验

6、 与有关的现行法律、法规和标准的关系
与现行法律、法规、政策及相关标准无冲突。
标准起草小组没有查询到国外相关标准资料，本标准未采用国际标准和国外先进标准。国内针对纺织品中双酚类物质的测定标准有4项，分别为GB/T 41531-2022《纺织品 苯酚和双酚A的测定》、SN/T 4424-2022《 进出口纺织品双酚类化合物的测定 高效液相色谱法》、SN/T 5287-2021《进出口纺织品 双酚A的测定 表面等离子体共振法》、SN/T 5341-2021《进出口纺织品 酚类化合物的测定 液相色谱-高分辨质谱法》。其中，GB/T 41531-2022规定了苯酚和双酚A的测定方法，双酚A定量限较高（2 mg/kg）；SN/T 4424-2022中规定了进出口纺织品中7中双酚类物质的检测，测定低限较高（15.0 mg/kg）;SN/T 5341-2021主要规定了19种含氯酚和烷基酚的测定方法，双酚类物质仅涉及双酚A，测定低限为0.1 mg/kg；SN/T 5287-2021仅能测定双酚A，最低测定低限为0.02 mg/kg，然而该标准使用的等离子体共振法涉及多种试剂，步骤较为繁琐。此外，SN/T 4424-2022和SN/T 5341-2021中分析时间较长，可进行进一步优化。
7、 标准性质的建议说明
本标准拟作为自愿性标准。
8、 贯彻标准的要求和建议
本标准自发布之日起正式实施。
标准发布实施后，将向相关机构及时通报标准发布信息，并积极协调、宣传标准内容、鼓励相关机构积极扩项实施本标准。
9、 废止现行有关标准的建议
本标准为首次发布，无现行标准的废止建议。
10、 其他应予说明的事项
无。
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