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气相色谱—三重四极杆质谱法测定食用植物油中
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（１．湖南省产商品质量检验研究院食品安全监测与预警湖南省重点实验室，湖南 长沙　４１０１１１；
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摘要：目的：建立高通量测定食用植物油中５７种有机污

染物的分析方法。方法：样品中的目标物通过乙腈—正

己烷溶液提取，经分散固相萃取法与固相萃取净化法净

化，采用气相色谱—三重四极杆质谱法测定食用油中

１６种多环芳烃、１７种邻苯二甲酸酯、８种有机氯和１６种

多氯联苯的含量。结果：所检测的目标物在０．００１～

０．１μｇ／ｍＬ的质量浓度范围内呈良好的线性关系（狉
２
＞

０．９９８），检出限为０．１６～２．０μｇ／ｋｇ，基质加标平均回收率

为７１．０％～１１９．５％，相对标准偏差≤１２．６％（狀＝６）。采

用此方法对２４批市售的食用油进行检测，其中２５种目

标物在样品中有检出。结论：该方法高效、准确、高灵敏

度，对持久性有机污染物与邻苯二甲酸酯在食用油中的

监测有着重要意义。

关键词：气相色谱—三重四极杆串联质谱；食用植物油；
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持久性有机污染物（ＰＯＰｓ）具有难降解、脂溶性、热

稳定性的特征，广泛存在于自然环境中，可通过大气和水

环境介质进行长距离迁移，并通过食物链富集到高级动

物体内，对人体的神经系统、生殖系统和免疫系统造成不

良影响［１－３］。有机氯农药（ＯＣＰｓ）、多环芳烃（ＰＡＨｓ）、多

氯联苯（ＰＣＢｓ）、六六六（ＨＣＨ）和滴滴涕（ＤＤＴ）都属于持
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久性有机污染物（ＰＯＰｓ）。邻苯二甲酸酯（ＰＡＥｓ）一直是

食用油中污染物风险监测研究的热点，中国和美国、德国

等国家均将其列为环境中优先控制的有机污染物，多项

毒理学和流行病学研究表明，一些ＰＡＥｓ具有潜在的致

畸、致癌和致突变作用［４－６］，某些邻苯二甲酸酯类在与多

环芳烃类的协同作用下，甚至能对肾脏器官产生更大的

疾病风险［７］。

食用油中的痕量有机污染物主要来源于原料、加工

过程以及包装材料的迁移，ＰＯＰｓ、ＰＡＥｓ都具有极强的亲

脂性，容易富集在脂类基质的食品中。植物源性食品中

ＰＯＰｓ的研究主要以有机氯类的检测为主，但实际上

ＰＯＰｓ在环境中却以多组分共存。色谱法是食品、环境中

用来定量检测ＰＯＰｓ和 ＰＡＥ最广泛使用的工具
［８－１１］。

其中三重四极杆质谱仪应用 ＭＲＭ 技术可应对复杂基质

下的痕量定量分析，其通过对质荷比（犿／狕）相同的碎片

离子经二次筛选以进一步辨别，并通过高选择性来达到

近乎为零的基线，从而实现高灵敏度的优异性能［１２］。目

前高通量检测 ＰＯＰｓ和 ＰＡＥｓ的方法以及对 ＰＡＥｓ、

ＰＣＢｓ、ＰＡＨｓ、ＨＣＨ和ＤＤＴ污染物总含量在食用油中的

残留现状鲜有报道。食用油中ＰＯＰｓ以及ＰＡＥｓ含量处

于痕量甚至超痕量水平，研究拟建立气相色谱—三重四

极杆质谱法测定５７种痕量有机污染物，以期解决技术中

ＰＯＰｓ、ＰＡＥｓ中由于同系物之间分子量差别很小、含量

低、基体复杂导致的高通量检测难题。

１　材料与方法

１．１　材料与仪器

１．１．１　材料与试剂

萘（ＣＡＳ：９１２０３）、苊烯（ＣＡＳ：２０８９６８）、苊（ＣＡＳ：

８３３２９）、芴（ＣＡＳ：８６７３７）、菲（ＣＡＳ：８５０１８）、蒽（ＣＡＳ：

１２０１２７）、荧蒽（ＣＡＳ：２０６４４０）、芘（ＣＡＳ：１２９０００）、苯

并［ａ］蒽（ＣＡＳ：５６５５３）、 （ＣＡＳ：２１８０１９）、苯并［ｂ］荧

蒽（ＣＡＳ：２０５９９２）、苯并［ｋ］荧蒽（ＣＡＳ：２０７０８９）、苯并

［ａ］芘（ＣＡＳ：５０３２８）、茚并［１，２，３ｃｄ］芘（ＣＡＳ：１９３３９

５）、二 苯 并 ［ａ，ｈ］蒽 （ＣＡＳ：５３７０３）、苯 并 ［ｇｈｉ］!

（ＣＡＳ：１９１２４２）１６种多环芳烃混标：质量浓度均为

１０００μｇ／ｍＬ，上海安谱实验科技股份有限公司；

２，４，４′三氯联苯（ＣＡＳ：７０１２３７５）、２，２′，５，５′四氯

联苯（ＣＡＳ：３５６９３９９３）、２，２′，４，５，５′五氯联苯（ＣＡＳ：

３７６８０７３２）、３，４，４′，５四氯联苯（ＣＡＳ：７０３６２５０４）、３，

３′，４，４′四氯联苯（ＣＡＳ：３２５９８１３３）、２′，３，４，４′，５五氯

联苯（ＣＡＳ：６５５１０４４３）、２，３′，４，４′，５五氯联苯（ＣＡＳ：

３１５０８００６）、２，３，４，４′，５五氯联苯（ＣＡＳ：７４４７２３７０）、２，

２′，３，４，４′，５′六氯联苯（ＣＡＳ：３５０６５２８２）、２，３，３′，４，４′

五氯联苯（ＣＡＳ：３２５９８１４４）、２，２′，４，４′，５，５′六氯联苯

（ＣＡＳ：３５０６５２７１）、３，３′，４，４′，５五氯联苯（ＣＡＳ：５７４６５

２８８）、２，３′，４，４′，５，５′五氯联苯（ＣＡＳ：５２６６３７２６）、２，３，

３′，４，４′，５六氯联苯（ＣＡＳ：３８３８００８４）、２，３，３′，４，４′，５′

六氯联苯（ＣＡＳ：６９７８２９０７）、２，２′，３，４，４′，５，５′七氯联苯

（ＣＡＳ：３５０６５２９３）、３，３′，４，４′，５，５′六氯联苯（ＣＡＳ：

３２７７４１６６）、２，３，３′，４，４′，５，５′七氯联苯（ＣＡＳ：３９６３５

３１９）１８种多氯联苯混标：质量浓度均为１０００μｇ／ｍＬ，上

海安谱实验科技股份有限公司；

α六六六（ＣＡＳ：３１９８４６）、β六六六（ＣＡＳ：３１９８５

７）、γ六六六（ＣＡＳ：５８８９９）、δ六六六（ＣＡＳ：３１９８６８）、

狆，狆′滴滴伊（ＣＡＳ：７２５５９）、狆，狆′滴滴滴（ＣＡＳ：７２５４

８）、狅，狆′滴滴涕（ＣＡＳ：７８９０２６）、狆，狆′滴滴涕（ＣＡＳ：

５０２９３）８种有机氯混标：质量浓度均为１０００μｇ／ｍＬ，

上海安谱实验科技股份有限公司；

邻苯二甲酸二甲酯（ＣＡＳ：１３１１１３）、邻苯二甲酸二

乙酯（ＣＡＳ：８４６６２）、邻苯二甲酸二异丁酯（ＣＡＳ：８４６９

５）、邻苯二甲酸二正丁酯（ＣＡＳ：８４７４２）、邻苯二甲酸二

（２甲氧基）乙酯（ＣＡＳ：１１７８２８）、邻苯二甲酸二（ＣＡＳ：４

甲基２戊基）酯（ＣＡＳ：１４６５０９）、邻苯二甲酸二（２乙氧

基）乙酯（ＣＡＳ：６０５５４９）、邻苯二甲酸二戊酯（ＣＡＳ：１３１

１８０）、邻苯二甲酸二己酯（ＣＡＳ：８４７５３）、邻苯二甲酸丁

基苄基酯（ＣＡＳ：８５６８７）、邻苯二甲酸二（２丁氧基）乙酯

（ＣＡＳ：１１７８３９）、邻苯二甲酸二环己酯（ＣＡＳ：８４６１７）、

邻苯二甲酸二（２乙基）己酯（ＣＡＳ：１１７８１７）、邻苯二甲

酸二正辛酯（ＣＡＳ：１１７８４０）、邻苯二甲酸二壬酯（ＣＡＳ：

８４７６４）１５ 种邻苯二甲酸酯类混标：质量浓度均为

１０００μｇ／ｍＬ，北京坛墨质检科技有限公司；

乙腈、乙酸乙酯、正己烷：色谱纯，美国 ＴＥＤＩＡ试剂

公司；

丙酮：色谱纯，上海安谱实验科技股份有限公司；

ＰＡＥｓｄＳＰＥ检测玻璃萃取管：１ｇ，１２ｍＬ，填料为犖

丙基乙二胺（ＰＳＡ），上海安谱实验科技股份有限公司；

Ｓｉ／ＰＳＡＳＰＥ 玻璃固相萃取柱：５００ ｍｇ／５００ ｍｇ，

６ｍＬ，上海安谱实验科技股份有限公司；

玉米油、大豆油、菜籽油、花生油、葵花籽油、调和油

等：所有的样品均在阴凉、避光处储存，市售。

１．１．２　仪器与设备

气相色谱—三重四极杆串联质谱仪：ＴＲＡＣＥ１３００／

ＴＳＱ９０００型，美国Ｔｈｅｒｍｏ公司；

数控超声波清洗器：ＫＱ５００Ｂ型，昆山市超声仪器有

限公司；

高通量平行浓缩仪：Ｍ６４型，北京莱伯泰科仪器股份

有限公司；

数显型多管式漩涡混合器：ＥＯＦＯ９４５０６６型，美国

Ｔａｌｂｏｙｓ公司。

１．２　方法

１．２．１　标准溶液配制　准确移取１．００ｍＬ邻苯二甲酸酯

６６

安全与检测ＳＡＦＥＴＹ＆ＩＮＳＰＥＣＴＩＯＮ 总第２６０期｜２０２３年６月｜



类化合物混标于１０ｍＬ容量瓶中，用正己烷溶解并稀释

至刻度，配制成质量浓度为１００μｇ／ｍＬ的标准贮备液；准

确移取１．００ｍＬ１６种ＰＡＨｓ类化合物混标于１０ｍＬ容

量瓶中，用正己烷—丙酮（犞正己烷∶犞丙酮＝１∶１）溶解并稀

释至刻度，配制成质量浓度为１００μｇ／ｍＬ的标准贮备液；

准确移取１．００ｍＬ１８种ＰＣＢｓ类化合物于１０ｍＬ容量瓶

中用正己烷溶解并稀释至刻度，配制成质量浓度为

１００μｇ／ｍＬ的标准贮备液；准确移取１．００ｍＬ８种有机氯

混标于１０ｍＬ容量瓶中，用正己烷溶解并稀释至刻度，配

制成质量浓度为１００μｇ／ｍＬ的标准贮备液；以上标准储

备液均于－１８℃保存，有效期６个月。精确移取一定量

的上述４种混合标准储备液，用正己烷逐级稀释、混匀，

配制成质量浓度为０．００１，０．００５，０．０１０，０．０２５，０．０５０，

０．１００μｇ／ｍＬ的标准工作溶液，临用现配。

１．２．２　仪器分析条件

（１）色谱条件：色 谱 柱 为 ＴＧ５ＭＳ 石 英 毛 细 柱

（３０ｍ×０．２５ｍｍ，０．２５μｍ）；升温程序：５０℃保持１ｍｉｎ，

以１５℃／ｍｉｎ升至２３０℃保持５ｍｉｎ，再以１０℃／ｍｉｎ升

温到３００℃保持５ｍｉｎ；载气为高纯氦（纯度≥９９．９９９％），

流速１．０ｍＬ／ｍｉｎ；进样量１．０μＬ，进样方式为不分流，进

样口温度２８０℃。

（２）质谱条件：电离方式为电子轰击离子原（ＥＩ）；电

离能量７０ｅＶ；传输线温度２８０℃；离子源温度３００℃；质

谱扫描方式为 ＭＲＭ模式，具体参数详见表１。

１．２．３　样品前处理　准确称取０．５ｇ油样于ＰＡＥｓｄＳＰＥ

玻璃萃取管中，准确加入１ｍＬ正己烷和２ｍＬ乙腈，涡旋

５ｍｉｎ，超声提取１５ｍｉｎ，４５００ｒ／ｍｉｎ离心５ｍｉｎ后收集

上清液；重复提取３次，合并上清液，３５℃氮吹近干，加入

２ｍＬ正己烷溶解残留物质待净化。分别用５ｍＬ丙酮、

５ｍＬ正己烷活化Ｓｉ／ＰＳＡＳＰＥ玻璃固相萃取柱，上样后

用５ｍＬ正己烷溶液淋洗，１０ｍＬ４％丙酮—正己烷溶液

洗脱，合并淋洗、洗脱液，３５℃氮吹近干，用正己烷溶液准

确定容至１．０ｍＬ，气相色谱—三重四极杆串联质谱分析。

２　结果与分析
２．１　ＧＣＭＳ／ＭＳ检测技术的建立及优化

运用全扫模式获得５７种目标物的总离子流图，根据

分离情况对载气流速、进样口温度、色谱柱升温程序等色

谱条件进行优化，并进行定性分析，确定保留时间。

表１　５７种污染物的保留时间和 ＭＲＭ参数

Ｔａｂｌｅ１　ＲｅｔｅｎｔｉｏｎｔｉｍｅａｎｄＭＲＭｐａｒａｍｅｔｅｒｓｏｆ５７ｋｉｎｄｓｏｆｐｏｌｌｕｔａｎｔｓ

物质名称
保留时

间／ｍｉｎ

定量

离子对

（犿／狕）

碰撞能

量／ｅＶ

定性１

离子对

（犿／狕）

碰撞能

量／ｅＶ

定性２

离子对

（犿／狕）

碰撞能

量／ｅＶ

定性３

离子对

（犿／狕）

碰撞能

量／ｅＶ

萘（ＮＡＰ） ７．２９ １２８／１０２ ２０ １０２／７６ １５ １２７／７７ １５ １２８／７８ ２０

邻苯二甲酸二甲酯（ＤＭＰ） ９．７２ １６３／７７ ２０ １６３／５１ ４０ １６３／９２ ２５ １６３／１３５ １０

苊烯（ＡＮＹ） ９．８０ １５２／１２６ ３０ １５０／９８ ３０ １５１／７７ ２５ １５２／１０２ ３０

苊（ＡＮＡ） １０．０９ １５４／１２７ ４０ １５２／１２６ ３０ １５３／７７ ４５ １５３／１２７ ３０

邻苯二甲酸二乙酯（ＤＥＰ） １０．８６ １７７／１４９ ５ １４９／６５ ２０ １４９／９３ １５ １４９／１２１ １０

芴（ＦＬＵ） １０．８９ １６６／１６５ １５ １６５／１１５ ３０ １６５／１６３ ３５ １６５／１６４ ２０

α六六六（αＨＣＨ） １１．７９ ２１７／１８１ ５ １８１／１４５ １５ １８３／１４７ １５ ２１９／１８３ ５

β六六六（βＨＣＨ） １２．１７ ２１７／１８１ ５ １８１／１４５ １５ １８３／１４７ １５ ２１９／１８３ ５

γ六六六（γＨＣＨ） １２．２７ ２１７／１８１ ５ １８１／１４５ １５ １８３／１４７ １５ ２１９／１８３ ５

菲（Ｐｈｅ） １２．４２ １７８／１５２ ２５ １５２／１５１ １５ １７６／１５０ ２５ １７９／１５３ ２５

蒽（Ａｎｔ） １２．４９ １７８／１５２ ２５ １５２／１５１ １５ １７６／１５０ ２５ １７８／１５１ ３０

δ六六六（δＨＣＨ） １２．６０ ２１７／１８１ ５ １８１／１４５ １５ １８３／１４７ １５ ２１９／１８３ ５

邻苯二甲酸二异丁酯（ＤＩＢＰ） １２．８７ １４９／９３ １５ １０４／７６ １５ １４９／６５ ２０ １４９／１２１ １０

２，４，４′三氯联苯（ＰＣＢ２８） １３．０２ ２５６／１８６ ２５ ２５８／１８６ ２５ １８６／１５１ ２５ ２５８／１８８ ２５

邻苯二甲酸二正丁酯（ＤＢＰ） １３．５０ １４９／６５ ２０ １４９／９３ １５ １４９／１２１ １０ ２２３／１４９ ５

２，２′，５，５′四氯联苯（ＰＣＢ５２） １３．５２ ２９０／２２０ ２５ ２５５／２２０ １０ ２９２／２２２ ２５ ２９２／２２０ ２５

邻苯 二 甲 酸 二 （２甲 氧 基）乙 酯

（ＤＭＥＰ）
１３．８０ ２０７／５９ ５ １０４／５０ ３０ １０４／７６ １５ １３２／１０４ ５

邻苯 二 甲 酸 二 （４甲 基２戊 基）酯

（ＢＭＰＰ）
１４．５３ １６７／１４９ ５ １４９／６５ ２５ １４９／９３ ２０ １４９／１２１ １５

荧蒽（Ｆｌａ） １４．６０ ２０１／２００ １５ ２００／１７４ ２５ ２０２／１５２ ３０ ２０２／１７６ ３０

７６
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　续表１

物质名称
保留时

间／ｍｉｎ

定量

离子对

（犿／狕）

碰撞能

量／ｅＶ

定性１

离子对

（犿／狕）

碰撞能

量／ｅＶ

定性２

离子对

（犿／狕）

碰撞能

量／ｅＶ

定性３

离子对

（犿／狕）

碰撞能

量／ｅＶ

邻苯 二 甲 酸 二 （２乙 氧 基）乙 酯

（ＤＥＥＰ）
１４．８４ １９３／１４９ １５ １４９／６５ ２５ １４９／９３ １５ １４９／１２１ １０

２，２′，４，５，５′五氯联苯（ＰＣＢ１０１） １５．０６ ３２６／２５６ ３０ ２５４／１８４ ３５ ３２６／２５４ ３０ ３２８／２５６ ３０

芘（Ｐｙｒ） １５．１５ ２０１／２００ １５ ２００／１５０ ３０ ２００／１７４ ２５ ２０２／１５１ ４５

邻苯二甲酸二戊酯（ＤＰＰ） １５．２０ １４９／６５ ２５ １４９／９３ １５ １４９／１２１ １５

３，４，４′，５四氯联苯（ＰＣＢ８１） １５．６９ ２９０／２２０ ３０ ２９２／２２０ ３０ ２９２／２２２ ３０ １８４／１４９ ２０

狆，狆′滴滴伊（狆，狆′ＤＤＥ） １５．７０ ２４６／１７６ ３０ ３１６／２４６ １５ ３１８／２４６ １５ ３１８／２４８ １５

３，３′，４，４′四氯联苯（ＰＣＢ７７） １５．９３ ２９０／２２０ ２５ ２９２／２２２ ２５ ２９２／２２０ ２５ ２２０／１５０ ３５

２′，３，４，４′，５五氯联苯（ＰＣＢ１２３） １６．５５ ３２６／２５６ ２５ ３２６／２５４ ２５ ２５４／１８４ ３５ ３２８／２５６ ２５

２，３′，４，４′，５五氯联苯（ＰＣＢ１１８） １６．６２ ３２６／２５６ ２５ ３２６／２５４ ２５ ３２８／２５６ ２５ ２５４／１８４ ３５

狆，狆′滴滴滴（狆，狆′ＤＤＤ） １６．８８ ２３５／１６５ ２０ １９９／１６３ ３０ ２３５／１９９ １５ ２３７／１６５ ２０

２，３，４，４′，５五氯联苯（ＰＣＢ１１４） １６．９７ ３２６／２５６ ２５ ３２６／２５４ ２５ ２５４／１８４ ３５ ３２８／２５６ ２５

狅，狆′滴滴涕（狅，狆′ＤＤＴ） １７．００ ２３５／１６５ ２０ １９９／１６３ ３５ ２３５／１９９ １５ ２３７／１６５ ２０

２，２′，３，４，４′，５′六氯联苯（ＰＣＢ１３８） １７．３０ ３６０／２９０ ３０ ２８８／２１８ ４０ ３６２／２９０ ３０ ３６０／３２５ １５

２，３，３′，４，４′五氯联苯（ＰＣＢ１０５） １７．４５ ３２６／２５６ ３０ ３２６／２５４ ３０ ２５４／１８４ ３５ ３２８／２５６ ３０

邻苯二甲酸二己酯（ＤＨＸＰ） １７．７７ １４９／６５ ２５ １４９／９３ ２０ １４９／１２１ １５ ２５１／１４９ ５

邻苯二甲酸丁基苄基酯（ＢＢＰ） １７．９６ １４９／６５ ２５ １４９／９３ １５ １４９／１２１ １５

狆，狆′滴滴涕（狆，狆′ＤＤＴ） １８．１３ ２３５／１６５ ２０ ２３５／１９９ １５ ２３７／１６５ ２０

２，２′，４，４′，５，５′六氯联苯（ＰＣＢ１５３） １８．２６ ３６０／２９０ ２５ ２８８／２１８ ４０ ３６２／２９０ ２５ ３６０／２８８ ２５

３，３′，４，４′，５五氯联苯（ＰＣＢ１２６） １８．５７ ３２６／２５６ ２５ ３２６／２５４ ２５ ３２８／２５６ ３０ ２５４／１８４ ３５

２，３′，４，４′，５，５′五氯联苯（ＰＣＢ１６７） １９．２０ ３６０／２９０ ２５ ３６２／２９０ ２５ ２８８／２１８ ３５ ３６０／２８８ ３０

苯并［α］蒽（ＢａＡ） １９．６９ ２２８／２２６ ３０ ２２６／２２４ ３５ ２２９／２２７ ３０

邻苯 二 甲 酸 二 （２丁 氧 基）乙 酯

（ＤＢＥＰ）
１９．８１ １９３／１４９ １５ １４９／６５ ２５ １４９／９３ １５ １４９／１２１ １０

屈（ＣＨＲ） １９．８３ ２２８／２２６ ３０ １１３／１１２ １０ ２２６／２２４ ４０

２，３，３′，４，４′，５六氯联苯（ＰＣＢ１５６） １９．９１ ３６０／２９０ ２５ ３６２／２９０ ２５ ２８８／２１８ ３５ ３６０／２８８ ２５

２，３，３′，４，４′，５′六氯联苯（ＰＣＢ１５７） ２０．０８ ３６０／２９０ ３０ ３６２／２９０ ３０ ２８８／２１８ ３５ ３６０／２８８ ３０

２，２′，３，４，４′，５，５′七氯联苯（ＰＣＢ

１８０）
２０．３９ ３９４／３２４ ３０ ３９４／３５９ １５ ３９６／３２６ ３０ ３９６／３２４ ３０

邻苯二甲酸二环己酯（ＤＣＨＰ） ２０．４６ １６７／１４９ ５ １４９／６５ ２５ １４９／９３ ２０ １４９／１２１ １５

邻苯二甲酸二（２乙基）己酯（ＤＥＨＰ） ２０．７４ １４９／６５ ２５ １４９／９３ ２０ １４９／１２１ １５ １６７／１４９ ５

３，３′，４，４′，５，５′六氯联苯（ＰＣＢ１６９） ２０．９７ ３６０／２９０ ３０ ３６２／２９０ ３０ ２８８／２１８ ３５ ３６０／２８８ ３０

２，３，３′，４，４′，５，５′七氯联苯（ＰＣＢ

１８９）
２１．９５ ３９４／３２４ ３０ ３９６／３２６ ３０ ３９６／３２４ ３０ ３２４／２５４ ３５

邻苯二甲酸二正辛酯（ＤＮＯＰ） ２２．７７ １４９／６５ ２５ １４９／９３ ２０ １４９／１２１ １５

苯并［ｂ］荧蒽（ＢｂＦ） ２３．２４ ２５２／２５０ ３５ １２６／１１３ １０ ２５２／２２６ ３０

苯并［ｋ］荧蒽（ＢｋＦ） ２３．３１ ２５２／２５０ ３０ １２６／１１３ １０ ２５０／２４８ ４０

苯并［α］芘（ＢａＰ） ２４．０７ ２５２／２５０ ３５ １２５／１２４ １０ ２５０／２４８ ４０

邻苯二甲酸二壬酯（ＤＮＰ） ２４．５６ １４９／６５ ２５ １４９／９３ ２０ １４９／１２１ １５

茚苯［１，２，３ｃ，ｄ］芘（ＩｃｄＰ） ２６．８５ ２７６／２７４ ４０ １３８／１２５ １５ １３８／１３７ １０

二苯并［ａ，ｈ］蒽（ＤＢａｈＡ） ２６．９６ ２７８／２７６ ３５ １２５／１２４ １０ １３９／１３８ １０ ２７６／２７４ ３５

苯并［ｇ，ｈ，ｉ］芘（ＢｇｈｉＰ） ２７．５３ ２７６／２７４ ４５ １３７／１３６ １５ １３８／１２５ １５ １３８／１３７ １５

８６
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根据质谱图，选择分子量较大，丰度较高的碎片作为母离

子。采用产物离子扫描模式将母离子打碎，并选择２～

３个丰度高、灵敏度高且干扰较少的离子作为产物离子。

最后采用 ＭＲＭ扫描模式，以每５ｅＶ递增的方式进行自

动优化碰撞能，选定产物离子响应最高时为最佳碰撞能

量。最终确定质谱条件如表１所示，在此条件下５７种化

合物的分离效果佳。总离子流图如图１所示，ＭＳ定量色

谱图如图２所示。

２．２　前处理方法优化

由于多环芳烃、多氯联苯、邻苯二甲酸酯类、六六六

以及滴滴涕均为脂溶性化合物，且油的基底复杂，因此提

取剂和净化方式的选择对提取效率有较大的影响。

２．２．１　提取溶剂的优化　目前，对ＰＡＨｓ、ＰＣＢｓ、ＰＡＥｓ、

５７种目标物标准工作溶液的质量浓度０．０２５μｇ／ｍＬ

图１　５７种目标物标准品的总离子流图

Ｆｉｇｕｒｅ１　Ｔｏｔａｌｉｏｎｃｕｒｒｅｎｔｄｉａｇｒａｍｏｆ５７

ｔａｒｇｅｔｓｔａｎｄａｒｄｓ

１．ＮＡＰ　２．ＤＭＰ　３．ＡＮＹ　４．ＡＮＡ　５．ＤＥＰ　６．ＦＬＵ　７．αＨＣＨ

　８．βＨＣＨ　９．γＨＣＨ　１０．Ｐｈｅ　１１．Ａｎｔ　１２．δＨＣＨ　１３．ＤＩＢＰ

　１４．ＰＣＢ２８　１５．ＤＢＰ　１６．ＰＣＢ５２　１７．ＤＭＥＰ　１８．ＢＭＰＰ

　１９．Ｆｌａ　２０．ＤＥＥＰ　２１．ＰＣＢ１０１　２２．Ｐｙｒ　２３．ＤＰＰ　２４．ＰＣＢ８１

　２５．狆，狆′ＤＤＥ　２６．ＰＣＢ７７　２７．ＰＣＢ１２３　２８．ＰＣＢ１１８　２９．狆，

狆′ＤＤＤ　３０．ＰＣＢ１１４　３１．狅，狆′ＤＤＴ　３２．ＰＣＢ１３８　３３．ＰＣＢ

１０５　３４．ＤＨＸＰ　３５．ＢＢＰ　３６．狆，狆′ＤＤＴ　３７．ＰＣＢ１５３　３８．ＰＣＢ

１２６　３９．ＰＣＢ１６７　４０．ＢａＡ　４１．ＤＢＥＰ　４２．ＣＨＲ　４３．ＰＣＢ

１５６　４４．ＰＣＢ１５７　４５．ＰＣＢ１８０　４６．ＤＣＨＰ　４７．ＤＥＨＰ

　４８．ＰＣＢ１６９　４９．ＰＣＢ１８９　５０．ＤＮＯＰ　５１．ＢｂＦ　５２．ＢｋＦ

　５３．ＢａＰ　５４．ＤＮＰ　５５．ＩｃｄＰ　５６．ＤＢａｈＡ　５７．ＢｇｈｉＰ

图２　５７种目标物标准品的 ＭＳ定量色谱

Ｆｉｇｕｒｅ２　ＭＳｑｕａｎｔｉｔａｔｉｖｅｃｈｒｏｍａｔｏｇｒａｐｈｙｏｆ５７

ｔａｒｇｅｔｓｔａｎｄａｒｄｓ

六六六、滴滴涕的提取多用乙腈、乙腈—丙酮溶液、乙

腈—二氯甲烷溶液、乙腈—正己烷溶液。由于乙酸乙酯

和正己烷均可以与油脂互溶，使乙腈充分接触油脂，因此

选用乙酸乙酯和正己烷作为辅助提取溶液，将乙腈、乙酸

乙酯—乙腈溶液（犞乙酸乙酯∶犞乙腈＝１∶２）、正己烷—乙腈

溶液（犞正己烷∶犞乙腈＝１∶２）作为提取剂，在３组浓度相同

的加标水平下进行试验分析。结果表明（表２），乙腈作为

提取剂的回收率最低，使用乙酸乙酯和正己烷作为辅助

提取溶剂可以大大提高各目标物的回收率。乙酸乙酯作

为辅助提取剂对邻苯二甲酸甲酯类的提取效率提升最为

明显，但对多氯联苯类回收率提升不明显；而正己烷作为

辅助提取剂对各类目标物的回收率提升效率均有明显提

高。因此，采用体积比为１∶２的正己烷—乙腈溶液对目

标物进行提取。

２．２．２　净化方式的选择　分散固相萃取法具有简单快

速、取样量少、溶剂用量小、成本较低、易于操作、选择性

好等优点，但是其吸附容量有限，对油脂中甘油三酯、脂

肪酸等杂质的清除效果不佳［１３］。试验通过对比单独采用

ｄＳＰＥ净化后与单独使用ＳＰＥ柱进行净化，发现结合运用

分散固相萃取法与固相萃取净化法能大大降低基质效

应。为尽可能地消除基质干扰，采用了ｄＳＰＥ与ＳＰＥ结

合的净化方式，油样先用ｄＳＰＥ玻璃萃取柱进行预处理，

再通过填料为ＰＳＡ／Ｓｉ的玻璃固相萃取柱进行净化。

２．３　基质效应评价

分别取各浓度的标准工作溶液１ｍＬ，３５℃氮吹近干

后分别用正己烷溶液与基质溶液复溶后进行基质效应评

估，基质溶液按照１．２．３进行处理获得。通过比较两种标

准曲线的斜率之比，对目标物进行评价。基质效应

（Ｍａｔｒｉｘｅｆｆｅｃｔｓ，ＭＥ）评价公式：

犕Ｅ＝犃／犅， （１）

式中：

犕Ｅ———基质效应（ＭＥ值）；

犃———基质标准曲线的斜率；

犅———正己烷溶剂标准曲线的斜率。

　　当 ＭＥ值在０．９～１．１时，视为可忽略基质效应；

ＭＥ＜０．９时，呈基质抑制效应；ＭＥ＞１．１时，呈基质增强

效应［１４］。试验测得的 ＭＥ值在０．８７～１．６１，表明部分目

标物存在明显的增强基质效应，因此在加标试验和样品

检测时采用了基质标准曲线进行定量，以提高定性和定

量的准确度。

２．４　标准曲线、方法检测限、回收率和精密度

试验中基质混合标准工作曲线质量浓度为０．００１，

０．００５，０．０１０，０．０２５，０．０５０，０．１００μｇ／ｍＬ。标准曲线以各

组分的峰面积为纵坐标，相应的质量浓度为横坐标，绘制

结果如表３所示，各目标物在试验浓度范围内线性关系

９６
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表２　５７种污染物在不同提取剂中的回收率

Ｔａｂｌｅ２　Ｒｅｃｏｖｅｒｙｒａｔｅｏｆ５７ｐｏｌｌｕｔａｎｔｓｉｎｄｉｆｆｅｒｅｎｔｅｘｔｒａｃｔａｎｔｓ ％

化合物
回收率

乙腈 乙酸乙酯—乙腈溶液 正己烷—乙腈溶液
化合物

回收率

乙腈 乙酸乙酯—乙腈溶液 正己烷—乙腈溶液

ＮＡＰ ５３．０ ８３．４ ７２．１ ＰＣＢ１１４ ５２．８ ７１．４ ９０．４

ＤＭＰ ４９．６ ８９．４ ９０．１ 狅，狆′ＤＤＴ ６６．４ ８３．０ ９１．７

ＡＮＹ ５３．６ ８１．２ ８１．２ ＰＣＢ１３８ ５０．４ ６９．２ ８７．３

ＡＮＡ ５５．６ ７８．４ ８０．１ ＰＣＢ１０５ ５４．４ ７１．６ ８５．０

ＤＥＰ ５９．６ ９０．４ ９６．３ ＤＨＸＰ ７２．４ ８０．６ ９７．９

ＦＬＵ ５６．４ ７９．０ ８１．５ ＢＢＰ ７５．０ １１１．０ １１９．５

αＨＣＨ ６４．０ ８７．６ ９０．５ 狆，狆′ＤＤＴ ６８．０ ９０．２ ９３．１

βＨＣＨ ７０．８ ９２．８ ９４．２ ＰＣＢ１５３ ５１．８ ７１．０ ９１．２

γＨＣＨ ６７．６ ９２．８ ９３．１ ＰＣＢ１２６ ５１．８ ７０．４ ８３．２

Ｐｈｅ ５１．８ ７２．８ ７９．４ ＰＣＢ１６７ ４４．６ ６４．２ ８４．６

Ａｎｔ ５２．８ ７５．６ ８０．９ ＢａＡ ６２．８ ８１．２ ８４．２

δＨＣＨ ６８．２ ９３．８ ８７．６ ＤＢＥＰ ７４．２ １０４．０ １０５．４

ＤＩＢＰ ６６．０ ９７．０ １０３．６ ＣＨＲ ６１．４ ７９．２ ８３．１

ＰＣＢ２８ ５６．２ ７６．０ ９１．７ ＰＣＢ１５６ ４８．２ ６６．０ ８４．２

ＤＢＰ ６１．８ １０３．８ １１５．２ ＰＣＢ１５７ ４７．０ ６５．８ ８２．７

ＰＣＢ５２ ６３．４ ８０．０ ８９．４ ＰＣＢ１８０ ４４．８ ６３．６ ８０．４

ＤＭＥＰ ６０．６ ９９．８ １０８．８ ＤＣＨＰ ７１．２ ９８．８ ９５．３

ＢＭＰＰ ７０．０ ９８．４ １０５．９ ＤＥＨＰ ６０．８ ９０．４ ９２．２

Ｆｌａ ５７．２ ７３．２ ７９．９ ＰＣＢ１６９ ４４．８ ６３．６ ８３．８

ＤＥＥＰ ６４．０ １０１．４ １１２．１ ＰＣＢ１８９ ４０．６ ６１．０ ８０．１

ＰＣＢ１０１ ６０．０ ７５．６ ８８．７ ＤＮＯＰ ６７．２ １０４．４ １０４．９

Ｐｙｒ ６１．２ ７９．６ ７６．３ ＢｂＦ ５６．４ ７７．２ ８６．３

ＤＰＰ ７１．２ ９９．２ １００．９ ＢｋＦ ５６．６ ７８．６ ８７．４

ＰＣＢ８１ ５４．０ ７１．４ ９４．６ ＢａＰ ５３．４ ７６．８ ８９．２

狆，狆′ＤＤＥ ６６．４ ８３．４ ８１．５ ＤＮＰ ６０．２ １０７．６ １１７．４

ＰＣＢ７７ ５６．０ ７３．４ ９０．２ ＩｃｄＰ ５１．２ ７１．４ ８２．０

ＰＣＢ１２３ ４８．８ ６７．４ ８４．５ ＤＢａｈＡ ５３．６ ７２．６ ８５．６

ＰＣＢ１１８ ５１．８ ７０．４ ８９．３ ＢｇｈｉＰ ４６．０ ６３．４ ８１．１

狆，狆′ＤＤＤ ７１．２ ９５．０ ９３．７

良好，相关系数均大于０．９９８。目标物的检出限和定量限

通过在空白样品基质中添加低浓度的混合标准溶液时的

信噪比确定，以３倍信噪比（犛／犖）对应浓度为该组分的

检出限，１０倍信噪比（犛／犖）对应浓度为该组分的定量限。

结果表明，５７种污染物在该方法下的检出限为０．１６～

２．０μｇ／ｋｇ，定量限为０．８～６．０μｇ／ｍＬ。

为测定试验的精密度，通过空白样品添加水平为２．０，

１０．０，２０．０μｇ／ｋｇ的目标物进行平行试验，来测定方法的

精密度，结果如表４所示。

２．５　实际样品检测

应用该方法对市售的２４批次食用油进行检测，结果

显示，食用油的种类与污染检出物的种类无明显对应规

律，２４批次食用油中持久性有机污染物和邻苯二甲酸酯

污染物均有检出。检测发现了包括ＮＡＰ、ＦＬＵ、Ｐｈｅ、Ｆｌａ、

Ｐｙｒ、ＢａＡ、ＣＨＲ、ＢｂＦ、ＢａＰ、ＩｃｄＰ、ＤＢａｈＡ、ＢｇｈｉＰ、ＰＣＢ２８、

ＰＣＢ１１４、ＰＣＢ１３８、ＰＣＢ１２６、ＰＣＢ１６７、ＰＣＢ１８０、ＤＩＢＰ、

ＤＢＰ、ＤＭＥＰ、ＤＥＥＰ、ＢＢＰ、ＤＥＨＰ、ＤＮＰ在内的２５种污染

物，如图３所示。检测值较高的ＤＥＨＰ和ＤＢＰ分别达到

１２～２７２，２～２２μｇ／ｋｇ。在所选样品中，国家食品安全标

准中限量值有规定的苯并［ａ］芘、多氯联苯总量、六六、滴

滴涕总量等均未超过限量。但值得注意的是所有抽检样

品中的萘（ＮＡＰ）、邻苯二甲酸二正丁酯（ＤＢＰ）、邻苯二甲

酸二异丁酯（ＤＩＢＰ）、荧蒽（Ｆｌａ）、苯并［ａ］芘（ＢａＰ）、邻苯二

甲酸二（２乙基）己酯（ＤＥＨＰ）污染物的检出率较高，达到

０７

安全与检测ＳＡＦＥＴＹ＆ＩＮＳＰＥＣＴＩＯＮ 总第２６０期｜２０２３年６月｜



表３　线性方程、检出限、定量限

Ｔａｂｌｅ３　Ｌｉｎｅａｒｅｑｕａｔｉｏｎｓ，ｌｉｍｉｔｏｆｄｅｔｅｃｔｉｏｎ，ｌｉｍｉｔｏｆｑｕａｎｔｉｔａｔｉｖｅ

化合物 线性方程 相关系数（狉２） 检出限／（μｇ·ｋｇ
－１） 定量限／（μｇ·ｋｇ

－１）

ＮＡＰ 犢＝７６０９９３．７２５２犡＋３３１．５１７８ ０．９９９９ ０．２ １．０

ＤＭＰ 犢＝１６６３００４．３６６犡＋１７１７．６５２４ ０．９９９５ ０．２ １．０

ＡＮＹ 犢＝３６７０４７．９４６８犡＋４８６．７９０２ ０．９９９３ ２．０ ６．０

ＡＮＡ 犢＝１６９１７１．４３６２犡＋１９０．６８１９ ０．９９９６ ２．０ ６．０

ＤＥＰ 犢＝１４６４６６９．１５４犡＋１２９３．５２２８ ０．９９９４ ０．２ １．０

ＦＬＵ 犢＝３７９１０６８．４６９犡＋２３１７．３０４０ ０．９９９９ ０．１６ ０．８

αＨＣＨ 犢＝６１３６６１．７１８３犡＋２２４．５１８４ ０．９９９７ ０．１６ ０．８

βＨＣＨ 犢＝４１０２１７．０４３９犡＋３１３．４７４６ ０．９９９５ ０．１６ ０．８

γＨＣＨ 犢＝４９１９４２．２７３犡＋３７６．１３７９ ０．９９９６ ０．１６ ０．８

Ｐｈｅ 犢＝１０８０６９８．９２６犡＋１４２１．０３７３ ０．９９９４ ０．２ １．０

Ａｎｔ 犢＝８８２４４６．０２７４犡＋１２６６．６７０１ ０．９９９８ ０．２ １．０

δＨＣＨ 犢＝３１１２６４．５２６８犡＋３２６．４１８６ ０．９９９５ ０．１６ ０．８

ＤＩＢＰ 犢＝１２４１９３７．９７７犡＋４０１２．５３５７ ０．９９６９ ０．１６ ０．８

ＰＣＢ２８ 犢＝１６３９７４７．５５１犡＋３９１．７７５６ ０．９９９９ ０．２ １．０

ＤＢＰ 犢＝１１９０５３４．３７８犡＋１１７．５２２２ １．００００ ０．２ １．０

ＰＣＢ５２ 犢＝１８９０９７２．５９５犡＋１１３２２．２４９９ ０．９９６８ ０．１６ ０．８

ＤＭＥＰ 犢＝１０４２３４．０４３１犡＋２２１．９６９２ ０．９９９０ １．０ ３．０

ＢＭＰＰ 犢＝２００７７７６．０１８犡＋３０６９．７６３３ ０．９９９６ ０．６ ２．０

Ｆｌａ 犢＝９９１４１７．５８６犡＋９３９．８８５４ ０．９９９６ ０．２ １．０

ＤＥＥＰ 犢＝１２９５３０．４９２３犡＋３１６．０５５５ ０．９９８３ １．０ ３．０

ＰＣＢ１０１ 犢＝６８１１７２．８０３５犡＋１２５．０６５８ １．００００ ０．４ １．６

Ｐｙｒ 犢＝１１５９７３０．７３犡＋９６８．１５４５ ０．９９９８ ０．２ １．０

ＤＰＰ 犢＝１５１９５１１．６０６犡＋２０６７．５８８４ ０．９９９５ ０．２ １．０

ＰＣＢ８１ 犢＝１０１１９６１．７４１犡＋８３８．８７２８ ０．９９９８ ０．２ １．０

狆，狆′ＤＤＥ 犢＝８１６７６１．８８３６犡＋５２７．１０１１ ０．９９９６ ０．１６ ０．８

ＰＣＢ７７ 犢＝１１０６０７２．７８３犡＋８５７．４１７０ ０．９９９７ ０．２ １．０

ＰＣＢ１２３ 犢＝７００６１５．４８６４犡＋４５６．００８９ ０．９９９６ １．０ ３．０

ＰＣＢ１１８ 犢＝７０４２８０．３０５５犡＋３１４．２５２０ １．００００ １．０ ３．０

狆，狆′ＤＤＤ 犢＝２１５０９６３．７３５犡＋２４８０．９５２９ ０．９９９５ ０．６ ２．０

ＰＣＢ１１４ 犢＝６９４４９２．７８９９犡＋４４５．３０５５ ０．９９９８ ０．２ １．０

狅，狆′ＤＤＴ 犢＝１４４８１１６．９９６犡＋１３５５．８５９５ ０．９９９７ ０．６ ２．０

ＰＣＢ１３８ 犢＝５８１３５８．６１４６犡＋１６３．８１９６ ０．９９９９ ０．４ １．６

ＰＣＢ１０５ 犢＝６５８６６９．６７９６犡＋６０９．６１２１ ０．９９９８ ０．４ １．６

ＤＨＸＰ 犢＝１１２０５８８．７４８犡＋２１８４．６４４１ ０．９９８９ １．０ ３．０

ＢＢＰ 犢＝４１６２８９．２２７９犡＋９９７．９８７３ ０．９９８９ ２．０ ６．０

狆，狆′ＤＤＴ 犢＝１２５３５６５．１５５犡＋１２６１．７６９８ ０．９９９７ ０．６ ２．０

ＰＣＢ１５３ 犢＝５４７９９２．０８８８犡＋３７２．６２１９ ０．９９９８ ０．６ ２．０

ＰＣＢ１２６ 犢＝６７２６６８．２８２１犡＋６８９．８０２７ ０．９９９８ ０．６ ２．０

ＰＣＢ１６７ 犢＝６４４３５８．８５３１犡＋２５８．５０５５ ０．９９９９ ０．６ ２．０

ＢａＡ 犢＝２３１９５０５．０４９犡＋２７２５．５５４５ ０．９９９５ ０．２ １．０

ＤＢＥＰ 犢＝２２４８５６．５７４８犡＋６７５．２４０７ ０．９９９９ ２．０ ６．０

ＣＨＲ 犢＝２５６１２９２．５６５犡＋２４４３．３９４９ ０．９９９６ １．０ ３．０

ＰＣＢ１５６ 犢＝６４２３３３．７１２６犡＋３４９．３０７１ １．００００ ０．４ １．６
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　　　　　续表３

化合物 线性方程 相关系数（狉２） 检出限／（μｇ·ｋｇ
－１） 定量限／（μｇ·ｋｇ

－１）

ＰＣＢ１５７ 犢＝５５２４７６．１４９犡＋３４５．０８６８ ０．９９９６ ０．４ １．６

ＰＣＢ１８０ 犢＝５２９７５４．０７９３犡＋３８８．６８４６ ０．９９９８ ０．４ １．６

ＤＣＨＰ 犢＝２０３５９５０．５７犡＋３２８２．１６６３ ０．９９８７ ０．２ １．０

ＤＥＨＰ 犢＝９０６０８０．８４９２犡＋７１７２．０３５７ ０．９９８０ １．０ ３．０

ＰＣＢ１６９ 犢＝５３２６３３．１９８１犡＋３８０．０４６７ ０．９９９８ ０．４ １．６

ＰＣＢ１８９ 犢＝５５５６８０．４９４７犡＋５１４．８６５４ ０．９９９７ ０．４ １．６

ＤＮＯＰ 犢＝１３９７２２７．３８２犡＋２１２６．４４３２ ０．９９９２ ２．０ ６．０

ＢｂＦ 犢＝２１２０５８８．０９８犡＋２３９９．８８２５ ０．９９９４ ０．２ １．０

ＢｋＦ 犢＝２２６３３８２．７２８犡＋１６４６．２１２４ ０．９９９８ ０．２ １．０

ＢａＰ 犢＝１９３５４６４．４３３犡＋１３３２．４７１５ ０．９９９９ ０．２ １．０

ＤＮＰ 犢＝１３８９７４２．２８２犡＋３２５８．７０８７ ０．９９８２ ２．０ ６．０

ＩｃｄＰ 犢＝１６６５１０６．８６１犡＋８３１．３１６７ ０．９９９７ １．０ ３．０

ＤＢａｈＡ 犢＝２１４８３６４．７６５犡＋２４８５．５４０６ ０．９９９６ １．０ ３．０

ＢｇｈｉＰ 犢＝２０５３７６０．７８犡＋１２６４．８１９９ ０．９９９９ １．０ ３．０

表４　空白样品中５７种污染物的回收率及精密度

Ｔａｂｌｅ４　Ｒｅｃｏｖｅｒｙａｎｄｐｒｅｃｉｓｉｏｎｏｆ５７ｐｏｌｌｕｔａｎｔｓｉｎｂｌａｎｋｓａｍｐｌｅｓ

化合物
加标水平２．０μｇ／ｋｇ

回收率／％ ＲＳＤ／％

加标水平１０．０μｇ／ｋｇ

回收率／％ ＲＳＤ／％

加标水平２０．０μｇ／ｋｇ

回收率／％ ＲＳＤ／％

ＮＡＰ ８１．４ ４．８ ７８．１ ６．０ ７７．７ ４．９

ＤＭＰ ８３．１ ８．２ ９０．１ ４．４ ９３．８ ５．３

ＡＮＹ ８０．６ ７．３ ８１．２ ２．８ ８６．５ ３．２

ＡＮＡ ７７．５ ７．４ ８０．１ ５．６ ８３．９ ６．３

ＤＥＰ ７８．６ ６．３ ９６．３ ２．６ ９５．２ ４．７

ＦＬＵ ９２．６ ８．１ ８１．５ ４．３ ８０．１ ４．５

αＨＣＨ ７７．１ ７．４ ９０．５ ３．０ ９２．４ ２．２

βＨＣＨ ７２．６ ９．８ ９４．２ ２．７ ９０．５ ３．３

γＨＣＨ ７２．９ ５．１ ９３．１ ３．９ ９２．０ ５．２

Ｐｈｅ ８５．３ ４．７ ７９．４ １．９ ８３．４ １．６

Ａｎｔ ８１．５ ５．２ ８０．９ １．５ ８５．０ ２．３

δＨＣＨ ８５．８ ７．６ ８７．６ ４．８ ８８．７ ３．９

ＤＩＢＰ ７４．０ ６．６ １０３．６ ４．２ １０４．９ ５．０

ＰＣＢ２８ １０３．８ ９．５ ９１．７ ３．５ ９４．２ ３．４

ＤＢＰ ９２．５ ７．７ １１５．２ １１．７ １０４．５ ６．５

ＰＣＢ５２ ７７．５ ９．９ ８９．４ ４．１ ９１．４ ３．０

ＤＭＥＰ ８９．８ ３．６ １０８．８ １．９ １０３．３ ２．７

ＢＭＰＰ ９２．９ １０．６ １０５．９ ４．７ １０５．１ ３．５

Ｆｌａ ７１．０ ９．４ ７９．９ ７．２ ８４．９ ５．１

ＤＥＥＰ ９７．６ ４．９ １１２．１ ６．０ １１７．８ ８．３

ＰＣＢ１０１ ８２．１ ７．０ ８８．７ ５．５ ９３．６ ３．６

Ｐｙｒ ７１．４ ８．５ ７６．３ ２．５ ７７．４ ３．１

ＤＰＰ １１２．５ ６．５ １００．９ ３．６ １０２．５ ５．３

ＰＣＢ８１ ８１．５ ４．７ ９４．６ ６．１ ９５．２ ７．１

狆，狆′ＤＤＥ ８９．７ ８．８ ８５．５ ２．７ ９１．３ ２．３
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　　　　　　续表４

化合物
加标水平２．０μｇ／ｋｇ

回收率／％ ＲＳＤ／％

加标水平１０．０μｇ／ｋｇ

回收率／％ ＲＳＤ／％

加标水平２０．０μｇ／ｋｇ

回收率／％ ＲＳＤ／％

ＰＣＢ７７ ７４．８ ６．９ ９０．２ ３．５ ８８．３ ４．９

ＰＣＢ１２３ ８１．８ ９．２ ８４．５ １．９ ８９．０ ３．３

ＰＣＢ１１８ ７５．６ ３．６ ８９．３ ５．９ ８５．７ ２．６

狆，狆′ＤＤＤ ８７．６ ７．８ ９３．７ ２．４ ９２．１ １．８

ＰＣＢ１１４ ７９．０ ６．９ ９０．４ ２．１ ８５．６ ４．５

狅，狆′ＤＤＴ ７９．７ ５．８ ９１．７ ５．２ ９３．４ ６．３

ＰＣＢ１３８ ７５．０ ６．９ ８７．３ ３．６ ８９．２ ２．１

ＰＣＢ１０５ ８１．６ ４．９ ８５．０ ６．３ ８６．１ ５．４

ＤＨＸＰ ８９．０ ７．１ ９７．９ ７．３ １０２．６ ３．７

ＢＢＰ ８４．６ ３．８ １１９．５ ５．９ １０７．７ １２．６

狆，狆′ＤＤＴ ８８．１ ６．３ ９３．１ ７．２ ９５．２ ６．５

ＰＣＢ１５３ ７９．２ ８．１ ９１．２ １．９ ８８．２ １．４

ＰＣＢ１２６ ７４．８ １０．６ ８３．２ ２．８ ８４．８ ２．７

ＰＣＢ１６７ ８３．３ ９．５ ８４．５ ２．１ ８１．５ ４．９

ＢａＡ ８４．４ ７．１ ８４．２ ５．８ ９０．６ ７．１

ＤＢＥＰ ８５．３ ３．２ １０５．４ ６．６ １０４．５ ８．５

ＣＨＲ ７８．２ ５．４ ８３．１ ５．５ ８６．２ ７．０

ＰＣＢ１５６ ８５．３ ７．７ ８４．２ ４．６ ９２．６ ８．４

ＰＣＢ１５７ ８６．６ ３．４ ８２．７ ５．３ ８５．７ ６．３

ＰＣＢ１８０ ９０．５ ６．７ ８０．４ ３．１ ８４．７ ２．７

ＤＣＨＰ １１１．９ ４．２ ９５．３ ６．２ １０３．３ ５．４

ＤＥＨＰ ７６．８ ４．１ ９２．２ ６．４ ９７．６ ４．９

ＰＣＢ１６９ ７２．３ ６．６ ８３．８ ７．４ ８４．７ ６．２

ＰＣＢ１８９ ９１．４ ５．３ ８０．１ ８．５ ８５．８ ６．３

ＤＮＯＰ ９３．３ ７．６ １０４．９ ８．２ １１０．６ ５．８

ＢｂＦ ７４．４ ５．３ ８６．３ ４．３ ８５．５ ４．７

ＢｋＦ ８０．１ ２．７ ８７．４ ７．７ ９３．８ ４．１

ＢａＰ ８３．６ ７．９ ８９．２ ３．３ ８８．７ ４．５

ＤＮＰ １０９．８ ９．７ １１７．４ ４．８ １０５．６ ７．２

ＩｃｄＰ ８５．７ ２．６ ８２．０ ４．７ ８６．２ ８．４

ＤＢａｈＡ ７８．４ ５．４ ８５．６ ８．０ ８７．７ ４．６

ＢｇｈｉＰ ８１．４ ３．６ ８１．１ ２．９ ８３．２ ６．６

图３　２４批次样品中污染物检出情况

Ｆｉｇｕｒｅ３　Ｄｅｔｅｃｔｉｏｎｏｆｐｏｌｌｕｔａｎｔｓｉｎ２４ｂａｔｃｈｅｓｏｆｓａｍｐｌｅｓ
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了总抽样量的２９％以上。另外，有１２个样品检测出４种

以上目标污染物，占样品量的５０％。说明持久性有机污

染物和邻苯二甲酸酯污染物在食用油中的检出率高，应

引起对其总量的控制与监测的持续性研究。

３　结论
研究建立了气相色谱—三重四极杆质谱法高通量测

定食用油中的５７种污染物的方法，５７种污染物的分离效

果好，该方法检测灵敏度高、选择性好。前处理优化通过

运用正己烷—乙腈溶液超声辅助提取，ｄＳＰＥ与ＳＰＥ结合

法净化，提高了提取效率，降低了基质效应。实际样品的

测试结果显示多类污染物均有检出，能为后续开展食用

油中持久性有机污染物和邻苯二甲酸酯总量的风险评

估，以及建立同时测定不同基底样品中持久性有机污染

物和邻苯二甲酸酯的方法提供重要思路。
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