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气相色谱-质谱法测定含油脂食品中新型增塑剂 

对苯二甲酸二辛酯 
 

黄孟丽
*
，李雪银，邢梦珂，江改青，孙小杰 

（南京市食品药品监督检验院，江苏南京 210038） 

摘要：该研究通过乙腈提取，PSA/硅胶复合固相萃取柱净化，气相色谱-质谱联用仪检测，建立了含油脂类食品中对苯二甲酸二

辛酯含量测定的方法。样品采用乙腈超声多次提取，PSA/硅胶复合固相萃取柱净化，流出液经旋转蒸发仪浓缩，经 HP-5MS UI 毛细

管柱分离后，采用 SIM 模式对样品中的邻苯二甲酸二辛酯进行检测，外标法定量。实验结果表明，对苯二甲酸二辛酯在 0.125~2.50 

μg/mL 范围内，具有良好的线性范围，线性相关系数大于 0.99，方法的检出限为 0.20 mg/kg，定量限为 0.50 mg/kg，在 0.50 mg/kg、

1.00 mg/kg、5.00 mg/kg 3 个添加水平下，样品中对苯二甲酸二辛酯的平均回收率为 78.11%~104.53%，相对标准偏差（RSD，n=6）低

于 7.21%；该方法简单、快速、灵敏，可用于含油脂食品中对苯二甲酸二辛酯的检测，用本研究建立的方法检测 40 个含油脂类食品，

10 个样品有检出，涉及芝麻酱、辣椒油、植物油和肉制品，检出含量范围为 0.64 mg/kg~1586.34 mg/kg，部分阳性样品含量较高，应

当引起我们的重视。 
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Abstract: A method was established for determining the di(2-ethylhexyl) terephthalate in foods containing fats and oil, through 

acetonitrile extraction, PSA/silica composite solid phase extraction column purification, and gas chromatography-mass spectrometry analysis. 

The samples were subjected to ultrasound-assisted extraction with acetonitrile multiple times and purified by PSA/silica composite solid phase 

extraction column, concentrated by a rotary evaporator, and separated by HP-5MS UI quartz capillary chromatographic column, before the 

analysis of di(2-ethylhexyl) terephthalate in the samples by the external standard method under the selected ion monitoring (SIM) mode. The 

experimental results show that a good linear relationship was found in the di(2-ethylhexyl) terephthalate concentration range of 0.125~2.50 

μg/mL, with correlation coefficients higher than 0.99, limit of detection as 0.20 mg/kg, and the limit of quantitation as 0.50 mg/kg. When the 

spiked levels were 0.50, 1.00 and 5.00 mg/kg, the mean recoveries of di(2-ethylhexyl) terephthalate in foods containing fats and oil ranged 

between 78.11% and 104.53% with the relative standard deviations (RSD, n=6) not higher than 7.21%. This method is simple, rapid and 

sensitive, which is suitable for determining the di(2-ethylhexyl) terephthalate in foods containing fats and oil. Among the 40 fat/oil-containing 

food samples analyzed by the established method, 10 samples involving sesame paste, chili oil, vegetable oil and meat products were found to 

contain di(2-ethylhexyl) terephthalate (concentration: 0.64 mg/kg~1586.34 mg/kg), in particular, some positive samples had a high content, 

thereby deserving high attention. 
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食品接触材料作为食品安全的重要环节，其安全

性被越来越多国家所重视，食品接触材料如塑料、橡

胶等可能会在产品的使用过程中释放出一定量的有毒

有害化学成分[1]，这些化学成分会迁移至食品中从而

被人体摄入，危害人类健康[2,3]。邻苯二甲酸酯类物质

俗称增塑剂，普遍用于塑料制品中以增加产品的柔韧

性和强度[4]，在食品包装材料、聚氯乙烯薄膜和医疗

用品中也比较常见，邻苯类增塑剂具有潜在的急性毒

性、慢性毒性、致畸性、致突变性和生态毒性，并显

示较强的内分泌干扰性[5]。 
对苯二甲酸二辛酯（DOTP）（Dioctyl terephthalate，

C24H38O4，CAS 6422-86-2）是 20 世纪 80 年代，由美

国 Eastman 公司研制成功并逐步发展起来的一种新型

增塑剂，它与目前常用的邻苯二甲酸二(2-乙基)己酯

（DEHP）相比，具有耐热、耐寒、难挥发、抗抽出、

柔软性和电绝缘性能好等优点，DOTP 不含邻苯二甲

酸盐，不在欧盟及其他国家限制使用的邻苯二甲酸增

塑剂范围内，目前越来越多的生产企业利用其来替代

邻苯类增塑剂，在制品中显示出优良的持久性、耐肥

皂水性及低温柔软性，广泛应用于耐电缆料、食品包

装材料等中。DOTP 具有较强的脂溶性，当其用于食

品包装材料与具有一定脂肪含量的食品接触时，较易

迁移至食品中而对人体健康造成一定危害[6]，含油脂

类食品中存在 DOTP 污染的风险。 
DOTP 作为新型的增塑剂，国外文献基本集中于

DOTP 环境污染、生物毒性、制备、降解和迁移方面

的研究[7-15]，国内文献基本集中于 DOTP 的制备、应

用的研究[16-18]，对于 DOTP 在食品中的检验技术报道

较少，主要涉及白酒中 DOTP 的检验方法[6,19]，但对

于含油脂类食品的检验方法暂无报道； GB 
9685-2016[20]中对 DOTP 在食品中的最大残留量、特

定迁移量、特定迁移总量限量均无特别限制，但其附

录规定特定迁移量、特定迁移总量限量均无限量的情

况，添加剂的迁移量不得超过 60 mg/kg，目前，关于

食品中 DOTP 残留量的数据报道较少，吴晓宗等[7]报

道了白酒中 DOTP 的含量在 0.026 mg/kg~0.922 
mg/kg，说明食品中存在 DOTP 污染的风险，但对于

含油脂内食品中 DOTP 残留量的数据暂无报道。本文

建立了含油脂食品中对 DOTP 的分析检测方法，并积

累了实际样品中 DOTP 的残留量的数据，为食品安全

风险管理提供技术支撑和数据积累。 

1  材料与方法 

1.1  仪器、试剂与材料 

仪器：气相色谱-质谱仪 7890B-5977B，美国

Agilent 公司；氮吹仪 N-EVAP-24，Organomation 公司；

离心机 SC-2546，安徽中科中佳科学仪器有限公司；

电子天平 CPA225D，德国赛多利斯公司；超声仪

UP500-HE，南京君达公司；涡旋混合器 JBKT 18281，
美国 Thermo 公司。 

标准品：对苯二甲酸二辛酯（CAS 号：6422-86-2）。 
试剂：正己烷、乙酸乙酯、乙腈、甲苯、二氯甲

烷、色谱纯，美国 AOE 公司。 
材料：PSA/硅胶玻璃柱（CNW，500 mg/500 mg，

6 mL）；PSA/硅胶玻璃柱（Agela，500 mg/500 mg，6 
mL）；PSA/硅胶玻璃柱（福裕，500 mg/500 mg，6 mL）。 

1.2  标准溶液的制备 

准确称取 DOTP 标准物质 50.00 mg，用正己烷溶

解并定容至 50 mL 棕色容量瓶，配成 1 mg/mL 的

DOTP 标准储备液，于 4 ℃冰箱中冷藏保存，使用时

用正己烷稀释配成所需浓度的标准工作溶液。 

1.3  仪器条件 

色谱条件：色谱柱选用 HP-5MS UI 毛细管柱（30 
m×0.25 mm×0.25 µm）；进样口温度：250 ℃；升温程

序：60 ℃保持 1 min，以 20 /min℃ 升温至 220 ℃，保

持 1 min，以 5 /min℃ 升温至 250 ℃保持 1 min，以

1 /min℃ 升温至 255 ℃保持 2 min，再以 20 /min℃ 升

温至 290 ℃保持 3 min；载气：氦气，流速 1 mL/min；
不分流进样；进样量：1 µL。 

质谱条件：气相色谱与质谱接口温度：280 ℃；

电子轰击源（EI）：70 eV；监测方式 SIM 模式；溶剂

延迟：7 min。监测方式：选择离子模式（SIM），DOTP
的保留时间和特征离子见表 1。 

表1 DOTP的质谱参数 

Table 1 MS parameters of DOTP 

化合物 保留时间/min 定量离子 定性离子 
DOTP 20.74 261 261,279,121,112

1.4  样品前处理 

液态含油脂样品：样品混匀后准确称取试样 0.5 g
（精确至 0.0001 g）于 10 mL 具塞磨口玻璃管中，依

次加入 100 μL 正己烷和 2 mL 乙腈，涡旋 1 min，超

声提 20 min，2000 r/min 离心 5 min，收集上清液。残
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渣中加入 2 mL 乙腈，涡旋 1 min，2000 r/min 离心 5 
min，收集上清液。再加入 2 mL 乙腈重复提取 1 次，

合并 3 次上清液，待 SPE 净化。 
固态、半固态含油脂样品：样品混匀后准确称取

试样 0.5 g（精确至 0.0001 g）于 10 mL 具塞磨口玻璃

管中，加入 1.0 mL 正己烷，涡旋 2 min，再加入 5 mL
乙腈，涡旋 1 min，超声提取 20 min，2000 r/min 离心

5 min，收集上清液，再加入 5 mL 乙腈重复提取 1 次，

合并上清液，40 ℃氮气吹至近干，加入 6 mL 乙腈，

涡旋混匀，待 SPE 净化。（注：固态含油样品融化为

液态油脂混匀后称取，并在提取过程中保持液态。） 
SPE 净化：PSA/硅胶玻璃柱（CNW，500 mg/500 

mg，6 mL）依次加入 5 mL 二氯甲烷、5 mL 乙腈活化，

弃去流出液，将待净化液加入玻璃柱，收集流出液，

再加入 5 mL 乙腈，收集流出液，合并两次收集的流

出液，加入 1 mL 丙酮，40 ℃氮吹至近干，正己烷准

确定容至 2 mL，涡旋混匀，供 GC-MS 分析。（注：

整个操作过程中，应避免接触塑料制品。超声时，冰

浴保持温度在 25 ℃以下。） 

1.5  数据处理 

标准溶液和样品溶液通过气相色谱-串联质谱仪

进行测试，以标准品的浓度（μg/mL）为横坐标，标

准品峰面积为纵坐标绘制标准工作曲线，用绘制的标

曲工作曲线对样品溶液进行定量计算。 

2  结果与讨论 

2.1  定性及定量离子的选择 

 
图1 DOTP的质谱图 

Fig.1 The MS spectrum of DOTP 

参考标准 GB 5009.271-2016《食品安全国家标准

食品中邻苯二甲酸酯的测定》色谱条件，采用全扫描

模式（质量范围为 m/z 50~400）对 DOTP 标准溶液进

行分析，检测时发现 DOTP 与邻苯二甲酸二异壬酯

（DINP）峰重叠，为了兼顾其它邻苯二甲酸酯类物质

的检测离子，最终选择 261、279、121、112 为 DOTP
的特征离子，261 为定量离子，这样可实现与 DINP
的区分，DOTP 的质谱图如图 1 所示。 

2.2  样品前处理的优化 

2.2.1  提取溶剂的选择 

 
图2 不同提取溶剂与样品互溶性 

Fig.2 The mutual solubility of different extraction solvents with 

sample 

DOTP 不溶于水，能溶于大多数有机溶剂，在正

己烷、甲苯、乙腈、乙酸乙酯、二氯甲烷溶剂溶解度

较大。首先对不同有机溶剂互溶性和提取效率进行比

较，以植物油为基质比较了正己烷、甲苯、乙腈、乙

酸乙酯、二氯甲烷五种有机溶剂的互溶性和提取效率，

具体操作如下：准确称取大豆油试样 0.5 g 于 25 mL
具塞磨口玻璃管中，准确加入 10 mL 提取溶剂，涡旋

1 min，剧烈振摇 1 min，超声提取 20 min，2000 r/min
离心 5 min，取上清液，供 GC-MS 分析。样品与各溶

剂的互溶性如图 2，其中样品与正己烷、甲苯、乙酸

乙酯、二氯甲烷互溶，说明大量脂肪都进入了有机相，

后续 SPE 净化过程中会堵塞固相萃取柱；样品与乙腈

有明显的分层，说明脂肪在乙腈中的溶解度极低，乙

腈提取一次回收率 76%，重复提取三次后回收率 92%
并趋于稳定，最终选择乙腈作为提取溶剂。 
2.2.2  净化条件的选择 

表2 不同品牌PSA/硅胶复合玻璃柱回收率 

Table 2 The recovery of different brands of PSA/silica 

composite solid phase extraction column 

品牌 CNW Agela 福裕 

回收率/% 75.12~85.34 75.21~95.06 50.32~60.48

文献中含油脂样品中邻苯类增塑剂净化填料主要

有 PSA、硅胶两种填料[21-24]，PSA 可用于去除有机酸、

色素、金属离子，硅胶可用于分离非极性和弱极性化

合物。比较了 PSA 粉末、硅胶玻璃柱、PSA/硅胶的复

合填料玻璃柱的净化效果：PSA 粉末回收率不稳定，

硅胶玻璃柱回收率偏低，PAS/硅胶复合玻璃柱回收率

稳定且回收率较高。对于不同品牌的 PSA/硅胶复合玻
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璃柱进行了对比，结果如表 2 所示，CNW 和 Agela
两个品牌的回收率较高，Agela 家柱子比较容易堵塞，

回收率不稳定，最终选用 CNW 家的柱子进行净化。 

2.3  线性方程、检出限及定量限 

含油脂类食品按照形态可分为三大类：液态、半

固态和固态含油脂类食品，实验过程中，我们挑选三

种形态所对应的三种典型的样品：植物油、芝麻酱和

黄油作为基质进行实验。 

取DOTP标准储备液逐级稀释至所需系列浓度的

标准溶液，以 DOTP 峰面积为纵坐标，标准溶液浓度

为横坐标，建立标准曲线，线性范围、线性相关系数

及线性范围见表 3，结果表明，DOTP 在 0.125~2.50 
μg/mL 范围内呈现良好的线性关系，检出限 0.20 
mg/kg，定量限为 0.50 mg/kg。分别对三种典型基质：

植物油、芝麻酱和黄油进行了检出限和定量限的添加，

结果表明三种基质检出限添加水平的 S/N 均大于 3，
定量限添加水平的 S/N 均大于 10，满足分析要求。 

表3 DOTP在植物油、芝麻酱、黄油三种基质中检出限、定量限、线性相关系数及线性范围 

Table 3 The limit of detection, the quantitation limit, the correlation coefficients (R2) and the concentration range of DOTP in oil, tahini 

and butter 

基质种类 检出限/(mg/kg) 定量限/(mg/kg) 线性方程 线性相关系数(R2) 线性范围/(μg/mL) 

植物油 0.20 0.50 y=6816.x-298.9 0.999 0.125~2.50 
芝麻酱 0.20 0.50 y=5891.x-104.9 0.995 0.125~2.50 
黄油 0.20 0.50 y=7083.x-193.8 0.999 0.125~2.50 

表4 DOTP在植物油、芝麻酱和黄油中的平均回收率和相对标准偏差 

Table 4 The average recovery and relative standard deviation of DOTP in oil, tahini and butter (n=6) 

名称 

植物油 芝麻酱 黄油 

添加水平 
/(mg/kg) 回收率/% RSD/% 添加水平

/(mg/kg) 回收率/% RSD/% 添加水平 
/(mg/kg) 回收率/% RSD/%

DOTP 

0.50 99.81 5.81 0.50 97.62 7.21 0.50 78.11 2.81 

1.00 97.92 2.12 1.00 99.84 4.72 1.00 101.22 2.12 

5.00 104.53 1.91 5.00 100.63 4.51 5.00 102.64 1.13 

表5 植物油、芝麻酱和黄油中DOTP的基质效应 

Table 5 The matrix effect of oil, tahini and butter on DOTP 

基质 浓度/(μg/mL) A/溶剂中 DOTP 的峰面积 B/空白基质中 DOTP 的峰面积 ME/% 基质效应 

芝麻酱 1 7415 8485 114.43 基质效应不明显

黄油 1 7415 9819 132.42 基质增强 

植物油 1 7415 10474 141.25 基质增强 

2.4  回收率及精密度 

以不含 DOTP 的典型性样品植物油、芝麻酱、黄

油的阴性样品作为空白进行高中低三个不同浓度加标

回收试验。准确称取空白样品 6 份，按照方法的分析

条件进行 6 次重复测定，并计算本方法的回收率和精

密度。具体结果如表 4 所示。由表可知，加标样品中

各种对苯二甲酸二辛酯的回收率为 78.11~104.53%，

相对标准偏差（RSD）为 1.13~7.21%，表明该方法回

收率较高、平行性好，可用于大豆油、芝麻酱、黄油

等含油食品中 DOTP 的准确测定。 

2.5  基质效应的考察 

气相相色谱/质谱法（GC/MS）具有分析速度快、

定性能力强等优势，但是 GC/MS 中存在较为明显的

基质效应[25-27]，常表现为较强的基质诱导增强效应，

严重时可导致定量分析结果出现重大偏差。基质效应

的评价方法： / 100%ME B A= × ，A 为纯溶剂中目标

物的峰面积，B 为样品基质溶液中同等浓度的目标物

峰面积，80%≤ME%≤120%，表明基质效应不明显，

和忽略不计；ME%<80%或 ME%>120%，表明存在基

质效应，表现为基质抑制或基质增强[28]。本实验考查

了三种典型样品（芝麻酱、黄油、植物油）在标准溶

液浓度为 1 μg/mL 的基质效应，结果如表 5 所示，芝

麻酱中 DOTP 的基质效应不明显，可忽略不计，植物

油和黄油中 DOTP 具有较强的基质效应，表现为基质

增强，在实际样品检测中不同的基质溶液基质效应相

差较大，因此，实际检测中不同的样品采用相对应的

基质配制校正溶液，减少结果误差。 
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2.6  实际样品的测试 

使用本方法对具有代表性的 40 批黄油、芝麻酱、

辣椒油、植物油、肉制品等食品进行了检测，检测结

果见表 6。由表 6 可知芝麻酱、辣椒酱、植物油、肉

制品中均有检出，检出率为 40%，检出含量 0.64 
mg/kg~1586.34 mg/kg，部分样品检出含量较高，值得

我们重视。 
表6 各类含油食品中对苯二甲酸二辛酯含量检测结果汇总表

（mg/kg） 

Table 6 Summary of determination results of DOTP in various 

lipid food 

序号 样品名称 DOTP 序号 样品名称 DOTP

1 黄油 1# 未检出 21 辣椒酱 4# 未检出

2 黄油 2# 未检出 22 辣椒酱 5# 未检出

3 黄油 3# 未检出 23 植物油 1# 未检出

4 黄油 4# 未检出 24 植物油 2# 未检出

5 黄油 5# 未检出 25 植物油 3# 未检出

6 黄油 6# 未检出 26 植物油 4# 未检出

7 黄油 7# 未检出 27 植物油 5# 未检出

8 黄油 8# 未检出 28 植物油 6# 未检出

9 芝麻酱 1# 30.12 29 植物油 7# 0.64 

10 芝麻酱 2# 80.24 30 植物油 8# 未检出

11 芝麻酱 3# 60.23 31 植物油 9# 未检出

12 芝麻酱 4# 未检出 32 植物油 10# 未检出

13 芝麻酱 5# 未检出 33 植物油 11# 未检出

14 芝麻酱 6# 278.11 34 植物油 12# 未检出

15 芝麻酱 7# 369.23 35 肉制品 1# 未检出

16 芝麻酱 8# 16.64 36 肉制品 2# 未检出

17 芝麻酱 9# 未检出 37 肉制品 3# 未检出

18 辣椒酱 1# 967.65 38 肉制品 4# 未检出

19 辣椒酱 2# 1586.34 39 肉制品 5# 0.85 

20 辣椒酱 3# 未检出 40 肉制品 6# 未检出

3  结论 

本文研究了含油食品中对苯二甲酸二辛酯的气相

色谱-质谱检测方法，通过乙腈提取，固相萃取小柱净

化，氮吹定容上机。通过考察方法的性能参数，结果

表明其线性范围、检出限、定量限、回收率、相对标

准偏差等均能满足检测分析的要求。利用所建的方法

对 40 批实际样品进行检测，发现 10 批阳性样品，检

出率为 25.00%，含量在 0.64 mg/kg~1586.34 mg/kg，
其中部分阳性样品含量较高，超过 60 mg/kg，存在一

定的风险，应当引起我们的重视。本方法的建立有利

于食品中对苯二甲酸辛酯分析检测和数据的积累，有

利于食品中 DOTP 的污染情况进行风险评估。 
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