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Abstract
Gas Chromatography-Mass Spectrometry (GC-MS/MS) technology, with its advantages of high separation efficiency, strong 
specificity, and high sensitivity, has become one of the key techniques for detecting trace pollutants in complex matrices. Supported 
by the practical testing experience of the Ordos Testing and Inspection Center, this article comprehensively elucidates the principles 
and characteristics of GC-MS/MS technology, and deeply analyzes the key technical points for detecting plasticizer residues in 
edible oils. It includes sample pretreatment, optimization of chromatographic conditions, setting of mass spectrometry parameters, 
and qualitative and quantitative analysis procedures. The study also discusses the specific application of this technology in detecting 
plasticizer residues in edible oils. The aim is to provide technical support for the efficient detection of plasticizer residues in edible 
oils, enhance the quality control capabilities of testing and inspection institutions, and promote the healthy development of the edible 
oil industry and consumer dietary safety.
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气相串联质谱法在食用油中塑化剂残留检测的应用
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摘　要

气相串联质谱（GC-MS/MS）技术依靠高分离效能、强特异性与高灵敏度等优势，已成为复杂基质里痕量污染物检测的关
键技术之一。本文凭借鄂尔多斯市检验检测中心的检测实践作支撑，全面阐释GC-MS/MS技术的原理与特性，深度剖析食
用油中塑化剂残留检测的关键技术要点，包含样品预先处理、色谱条件优化操作、质谱参数设定工作及定性定量分析流
程，研讨该技术在食用油塑化剂残留检测中的具体应用。意在为食用油里塑化剂残留的高效检测给予技术支撑，推动检验
检测机构增强质量管控能力，维护食用油产业的良性发展与消费者饮食保障。
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1 引言

食用油身为日常生活里必不可少的食品原料，其质量

的安全性直接关乎到消费者的身体健康。塑化剂也称作增塑

剂，是一类普遍应用于塑料制品制作的人工合成有机化合

物，具备提升材料柔韧性与加工性能的功效。鉴于塑化剂跟

塑料基质之间以非共价键相联结，在某些条件下易于迁移到

接触到的食品里，食用油鉴于富含油脂成分，对脂溶性塑化

剂有着极强的吸附本领，成为受塑化剂污染的高风险食品类

别。塑化剂进入人体之后难以代谢排出，长久蓄积会干扰内

分泌体系，对生殖发育和免疫系统功能造成影响，甚至存在

潜在致癌的可能性，故而各国均针对食品中塑化剂残留制定

了严格的限量标准。

常用塑化剂检测办法如气相色谱法、高效液相色谱法

等，有着特异性欠佳、灵敏度不够、易被基质影响等弊病，

难以达成食用油中痕量塑化剂残留的精确检测要求。气相串

联质谱（GC-MS/MS）技术整合了气相色谱的高效分离本领

与串联质谱的高特异性、高灵敏度特性，能有效消除复杂基

质干扰，完成痕量目标物的准确定性与定量，已在食品污染

物检测领域大量运用。鄂尔多斯市检验检测中心作为区域内

食品质量安全检验检测的关键机构，担负着食用油生产企

业质量监管、市场抽样及风险提示等重要任务，在 GC-MS/

MS 技术应用于食用油塑化剂残留检测方面积累了大量的实
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践经验。本文结合中心的检测业务，全方位探究 GC-MS/

MS 技术在食用油塑化剂残留检测里的应用，为食品检验检

测行业给予技术参考与实践借鉴。

2 GC-MS/MS 技术的原理与特点

GC-MS/MS 技术是从气相色谱（GC）与单级质谱（MS）

基础上发展出来的联用技术，该技术的核心由气相色谱分

离系统、串联质谱检测系统和数据处理系统组成 [1]。样品前

处理后，通过进样口进入气相色谱柱，依据不同物质在固定

相和流动相之间的分配系数差别，达成目标化合物与基质成

分的分离；分离完毕的化合物逐一进入串联质谱仪，第一级

质谱（MS1）把化合物分子转化成离子态，生成初级离子碎

片；初始离子碎片进入碰撞池，和碰撞气体（像氩气、氮气）

产生碰撞诱导解离，造就更具特征性的次级离子碎片；第二

级质谱（MS2）对次级离子碎片实施筛选与检测，借助记录

离子碎片的质荷比与强度，完成目标化合物的定性与定量分

析。在定性鉴别中，依据保留时间与特征离子对（母离子 -

子离子）的匹配状况来开展判定；在定量检测中，运用外标

法或者内标法，凭借特征离子对的峰面积与目标化合物浓度

确立线性关系，完成痕量残留的精准测定。气相色谱柱可以

有力分离食用油中繁杂的油脂基质与众多塑化剂同分异构

体，为后续质谱检测消除基质干扰创造条件。

3 食用油中塑化剂残留 GC-MS/MS 检测的
关键技术环节

3.1 样品前处理
食用油成分繁杂，饱含甘油三酯等油脂成分，若直接

进样会对色谱柱和质谱仪造成污染，并且极大妨碍目标化合

物的检测，所以样品前处理是保证检测结果精确性的关键步

骤，其目的是达成塑化剂与油脂基质的有效分离，富集目标

化合物，排除干扰物质。常使用的样品前处理方法包含液 -

液萃取法、固相萃取法（SPE）、分散固相萃取法（d-SPE）、

凝胶渗透色谱法（GPC）等。液 - 液萃取法借助塑化剂与油

脂在不同溶剂里溶解度的差别达成分离，操作便捷但分离成

效有限；固相萃取法凭借吸附剂对目标化合物的特异性吸附

与洗脱，达成高效分离纯化，是当前应用最为普遍的方法之

一；分散固相萃取法操作迅速、成本不高，适宜进行批量样

品处理；凝胶渗透色谱法可以按照分子体积差异对油脂与塑

化剂进行分离，净化效果佳只是仪器成本偏多、分析周期

偏长。

鄂尔多斯市检验检测中心在实际操作中运用“分散固

相萃取 + 固相萃取”的联合净化方式，针对食用油试样，

先利用分散固相萃取快速除去大部分油脂与大分子杂质，再

经由固相萃取柱进一步精制，明显增强了目标化合物的回收

率与净化效果。在样品预处理阶段，应严格管控溶剂选取、

萃取时间长度、洗脱条件情形等参数，规避目标化合物损耗

或带入污染物，同时保障操作环境与器具的干净，防止外源

性塑化剂对检测结果造成干扰。

3.2 色谱条件优化
色谱条件的改良直接关乎目标化合物的分离成效与检

测精准度，关键改良参数涵盖色谱柱挑选、柱温设定、进样

模式、载气流速等 [2]。选择色谱柱时需要综合考虑塑化剂的

物理化学性质，常用的为毛细管色谱柱，固定相多数为聚硅

氧烷类，如 DB-5MS、HP-5MS 等，这类色谱柱对非极性或

弱极性的塑化剂有着良好的分离功效，可有效辨别不同种类

塑化剂及其同分异构体。柱温程序选用程序升温样式，初始

温度设置到较低状态，保证目标化合物的聚焦，之后渐渐升

高温度，达成不同沸点塑化剂的逐个洗脱，防止峰重叠；升

温比率得按照目标化合物的沸点不同而调整，保证分离效果

与分析效率的协调。进样方法一般采用分流 / 不分流进样，

面对痕量残留检测，可以采用不分流进样增强检测灵敏度，

不过要把控进样量防止色谱柱过载；进样口温度应高于目标

化合物的沸点，保证目标化合物充分气化。选用高纯度的氮

气或氦气作为载气，流量得维持稳定，利用优化线速度增进

分离效率与峰形质量。鄂尔多斯市检验检测中心借助单因素

试验与正交试验，优化选定了食用油中多种塑化剂残留检

测的最佳色谱环境，达成了目标化合物与基质杂质的有效分

离，峰形匀称、分离程度好，为后续质谱检测筑牢了根基。

3.3 质谱参数设定
质谱参数的设置是确保检测特异性与灵敏度的要点，

主要包含离子源选择、电离方式、碰撞能量、特征离子对筛

选等。普遍应用的离子源为电子轰击电离源，该电离源电离

效能高、碎片离子信息充足，适合大部分塑化剂的检测；电

离能量一般设定为 70eV，会形成稳定的特征离子碎片。在

串联质谱检测方式中，常采用多反应监测模式，此模式借助

挑选特定的母离子与子离子对来开展监测，可有效消除基质

干扰，增强检测灵敏度与特异性。特征离子对的甄选是质谱

参数优化的要点，得通过直接进注标准品，在全扫描模式中

取得目标化合物的分子离子峰，接着通过子离子扫描模式明

确丰度较高、特异性强的子离子，构建特征离子对；同时对

碰撞能量进行优化，令特征子离子的响应强度升至最大值。

就每一类塑化剂而言，选择 1 个定量离子对和 2-3 个定性离

子对，利用定性离子对的相对丰度比跟标准品对照，保证定

性结果的精准度。鄂尔多斯市检验检测中心针对常见的邻苯

二甲酸二乙酯、邻苯二甲酸二丁酯、邻苯二甲酸二异辛酯等

塑化剂，全面优化了质谱的各项参数，构建了专属的 MRM

检测方法，极大提升了检测的特异性与灵敏度。

3.4 定性与定量分析
定性分析运用保留时间与特征离子对相对丰度比双重

判别标准：样本中目标化合物的保留时间跟标准品的保留时

间偏差得在允许范围中；样品里定性离子对的相对丰度比跟

标准品的相对丰度比偏差要满足相关标准规定，一般偏差不

超出 ±20%，经过双重核实保证定性结果的正确性，杜绝
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假阳性判定 [3]。定量分析运用外标法或者内标法，外标法操

作简易但易受基质效应和仪器波动干扰；内标法借助添加和

目标化合物结构相仿、理化特性相近的内标物，能够有效修

正基质效应与操作偏差，提升定量精准度。在实际检验操作

中，应配制一系列不同浓度的标准工作液，绘制出标准曲线，

标准曲线的相关系数（R²）必须 ≥0.995，保证定量结果呈现

良好的线性关系。样品检测时，把样品处理液注入 GC-MS/

MS 仪，按照标准曲线计算出样品中目标化合物的浓度，同

时设置好空白对照、平行样品以及加标回收实验，空白对照

应无目标化合物被检出，平行样品的相对标准偏差（RSD）

要 ≤10%，加标回收率应处于 80%-120% 的范围，保证检测

结果的精确性与可靠性。鄂尔多斯市检验检测中心在定量分

析当中采用内标法，成功消除了食用油基质的干扰，增强了

定量结果的精确性。

4 GC-MS/MS 技术在食用油塑化剂残留检测
中的具体应用

4.1 常见塑化剂残留检测
食用油中常见的塑化剂污染种类主要是邻苯二甲酸酯

类，如邻苯二甲酸二甲酯（DMP）、邻苯二甲酸二乙酯（DEP）、

邻苯二甲酸二丁酯（DBP）、邻苯二甲酸二异辛酯（DEHP）

之类，这类塑化剂应用范围宽泛、迁移能力突出，是各国食

品安全标准下的重点管控对象。GC-MS/MS 技术能够达成

对这类常见塑化剂的同步检测，利用优化前处理方式与仪器

条件，能够有效去除食用油基质干扰，做到痕量残留的精准

测量。对于 DEHP 等具有较高迁移风险的塑化剂，GC-MS/

MS 技术的检测界限可达到 ng/g 级别，远远低于国家所设定

的标准限量，可迅速察觉潜在的污染隐患。

4.2 新型塑化剂残留检测
伴随邻苯二甲酸酯类塑化剂的使用受限，一批如脂肪

族聚酯类、柠檬酸酯类、环氧类等新型塑化剂渐渐投入应用，

这类新型塑化剂的安全性与迁移特性依旧需要进一步研究，

其残留检测同样成为食品安全领域的新热点。GC-MS/MS

技术借助其极强的灵活性与适应性，能够通过对色谱与质谱

条件进行优化，达成对新型塑化剂残留的测定 [4]。按照新型

塑化剂的理化特性，更改色谱柱类别、柱温程序设定与质谱

参数值，挑选特征离子对，构建专属检测方法。鄂尔多斯市

检验检测中心高度留意塑化剂行业的发展态势，已展开对柠

檬酸三丁酯、环氧大豆油等新型塑化剂的检测方法钻研，成

功确立了对应的 GC-MS/MS 检测方法，为全面把控食用油

中塑化剂残留风险提供了技术保障。

4.3 多组分同步检测
食用油中可能同时存在多种类型的塑化剂残留，传统

检测手段难以达成多组分的同步高效检测。GC-MS/MS 技

术借助优化色谱分离条件与质谱监测模式，能够在单次分析

当中同时检测出数十种塑化剂残留，极大提升检测效率，减

少检测成本，适宜批量样品的快速筛查与定量分析。鄂尔多

斯市检验检测中心创设的多组分同步检测手段，可一并检测

30 余种常见及新型塑化剂残留，检测时长缩减到 15-20 分

钟 / 样品，契合了市场抽检、企业质量管控等批量检测要求，

明显增强了食用油塑化剂残留检测的覆盖广度与效率。

5 结论

GC-MS/MS 技术融合了气相色谱的高效分离性能与串

联质谱的高特异性、高灵敏度长处，是食用油中塑化剂残留

检测的理想技术举措。该技术依靠优化样品前处理、色谱条

件以及质谱参数，能够有效消除食用油复杂基质的干扰，达

成常见塑化剂、新型塑化剂的多组分同步检测，达成痕量残

留的精准定性与定量要求。鄂尔多斯市检验检测中心在实践

过程中构建的 GC-MS/MS 检测方法，既提高了检验检测机

构的检测能力，而且为食用油生产企业的过程管控、市场监

管部门的风险预警供给了科学凭据。
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