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引言

地沟油，泛指在生活中存在的各类劣质油，如回收的食用

油、反复使用的炸油等，地沟油最大来源为城市大型饭店下水道

的隔油池，长期食用可能会引发癌症，对人体的危害极大。但如

何准确检测地沟油一直以来都是非常有挑战的课题，某公安干警

发现通过检测辣椒碱来确定地沟油的方法，该方法通过了卫生部

国家食品风险评估中心组织的多轮盲测考核，最终从281个科研院

所和个人提交的315项地沟油检测方法中脱颖而出，被确定为四种

地沟油检测方法之一，并向公安部、质监和工商总局等国家十一

部委推广使用，在多起地沟油炼制食用油案件中起到关键证据作

用。2018年2月24日 总局关于发布《食用油脂中辣椒素的测定》

食品补充检验方法的公告（2018年第26号），本文在Triple Quad™ 

3500液相串联质谱仪建立了该方法，该方法灵敏度和重现性完全

满足公告方法的要求。
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1 实验方法

1.1  前处理方法

1.1.1  提取: 准确称取1 g样品于15 mL离心管中，加入1 mL二氯甲

烷，再加入3 mL 2%氢氧化钠溶液，涡旋提取10 min
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SCIEX ExionLC™液相和Triple Quad™ 3500质谱系统

1.1.1 提取

准确称取 1 g 样品于 15mL 离心管中，加入 1 mL 二氯甲烷，再加入 3 mL 2%氢氧化钠溶

液，涡旋提取 10 min

1.1.2 4000 rpm 离心 10 分钟，取上层液

1.1.3 残留有机相再用 3 mL 2%氢氧化钠溶液重复提取一次，合并水相，再用稀硫酸溶液调节 pH
至 2‐3 之间后进行固相萃取操作

1.1.4 净化

(1) 活化：1 mL 乙腈淋洗 3 次 PEP‐2 (Agela) SPE 小柱，再用 1 mL 纯水淋洗 2 次进行活化

(2) 上样：将调节完 pH 值的水相提取液加入小柱，流速保持每秒 1‐2 滴

(3) 淋洗：以 1 mL 超纯水淋洗 2 次，弃去流出液

(4) 洗脱：最终以 3 mL 乙腈洗脱 3 次。

(5) 吹干复溶：40℃下用氮气将乙腈洗脱液吹干，用 0.5 mL 甲醇溶解后置于进样小瓶供

LC‐MS/MS 测定

1.1.1 提取

准确称取 1 g 样品于 15mL 离心管中，加入 1 mL 二氯甲烷，再加入 3 mL 2%氢氧化钠溶

液，涡旋提取 10 min

1.1.2 4000 rpm 离心 10 分钟，取上层液

1.1.3 残留有机相再用 3 mL 2%氢氧化钠溶液重复提取一次，合并水相，再用稀硫酸溶液调节 pH
至 2‐3 之间后进行固相萃取操作

1.1.4 净化

(1) 活化：1 mL 乙腈淋洗 3 次 PEP‐2 (Agela) SPE 小柱，再用 1 mL 纯水淋洗 2 次进行活化

(2) 上样：将调节完 pH 值的水相提取液加入小柱，流速保持每秒 1‐2 滴

(3) 淋洗：以 1 mL 超纯水淋洗 2 次，弃去流出液

(4) 洗脱：最终以 3 mL 乙腈洗脱 3 次。

(5) 吹干复溶：40℃下用氮气将乙腈洗脱液吹干，用 0.5 mL 甲醇溶解后置于进样小瓶供

LC‐MS/MS 测定

1.1.2 4000 rpm离心10分钟，取上层液

1.1.3 残留有机相再用3 mL 2%氢氧化钠溶液重复提取一次，合并

水相，再用稀硫酸溶液调节pH至2-3之间后进行固相萃取操

作

1.1.4 净化

(1) 活化：1 mL乙腈淋洗3次PEP-2 (Agela)  SPE小柱，再用

1 mL纯水淋洗2次进行活化

(2) 上样：将调节完pH值的水相提取液加入小柱，流速保



p 2RUO-MKT-02-10278-ZH-A

持每秒1-2滴

(3) 淋洗：以1 mL超纯水淋洗2次，弃去流出液

(4) 洗脱：最终以3 mL乙腈洗脱3次。

(5) 吹干复溶：40 ℃下用氮气将乙腈洗脱液吹干，用

0.5 mL甲醇溶解后置于进样小瓶供LC-MS/MS测定

1.2  液相色谱条件

色谱柱： Kinetex 2.6 µm C18, 50×3.00 mm

流动相 A：水（0.1% FA）

流动相B：乙腈 (0.1% FA)质谱条件

梯度洗脱：

2  实验结果

2.1  合成辣椒素、天然辣椒素和二氢辣椒素标准品溶液色谱图
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Time (min) A (%) B (%)

0.00 85 15

1.00 85 15

3.00 10 90

5.00 10 90

5.10 85 15

7.00 85 15

1.3  质谱方法

扫描模式：多反应监测（MRM），正离子扫描，MRM离子对

见表1

ESI离子源参数：

喷雾电压（IS）：5500 V； 离子源温度：600 ℃；

气帘气（CUR）：25psi； 碰撞气（CAD）：7 psi；

雾化气（GS1）：50 psi； 辅助雾化气（GS2）：60 psi

化合物 Q1 Q3 DP CE

天然辣椒素
306.2 137.1 87 28

306.2 182.1 87 16

合成辣椒素
294.2 137.1 87 31

294.2 122.1 87 54

二氢辣椒素
308.2 137.1 87 20

308.2 122 85 60

表1.  MRM离子对信息。

合成辣椒素 
294.2 137.1 87 31 
294.2 122.1 87 54 

二氢辣椒素 
308.2 137.1 87 20 
308.2 122 85 60 

 

2 实验结果 

2.1 合成辣椒素、天然辣椒素和二氢辣椒素标准品溶液色谱图 

0.1 ng/mL 标准品的色谱图 
 

2.2 标准曲线及样本测定结果 

天然辣椒素定量限在 0.01 ng/mL 以下， 5 号样本测定为 1.22 ng/mL 

XIC of +MRM (6 pairs)... Max. 1.7e4 cps.
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合成辣椒素  天然辣椒素 二氢辣椒素
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2.2  标准曲线及样本测定结果

二氢辣椒素定量限在 0.01 ng/mL 以下，5 号样本测定为 0.77 ng/mL 

合成辣椒素定量限在 0.01 ng/mL 以下，在 5 个样本中均为检出 

5 号样本中天然辣椒素含量 0.61 μg/kg，二氢辣椒素含量 0.39 μg/kg，总量 1.0 μg/kg，提示该样

本存在使用餐厨回收油脂的可能。 

3 小结 

本文采用 Triple Quad™ 3500质谱系统建立了快速检测地沟油的 LC‐MS/MS方法。该方法分析时

间短、灵敏度高，足以 2018 年 2 月 24 日 总局关于发布《食用油脂中辣椒素的测定》食品补充检

验方法的公告。 

 

 

5号样本中天然辣椒素含量0 . 6 1  µg / kg，二氢辣椒素含量

0.39 µg/kg，总量1.0 µg/kg，提示该样本存在使用餐厨回收油脂的

可能。
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3  小结

本文采用Triple Quad™ 3500质谱系统建立了快速检测地沟油的

LC-MS/MS方法。该方法分析时间短、灵敏度高，足以2018年2月24

日 总局关于发布《食用油脂中辣椒素的测定》食品补充检验方法

的公告。
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