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气相色谱-串联质谱法测定食品中硫代二丙酸二月

桂酯含量 

魏  婕, 孙  敏*, 王芳焕, 李  萍, 陈  林, 郭澍强, 马  辉 
(银川海关技术中心, 银川  750002) 

摘  要: 目的  建立气相色谱-串联质谱法(gas chromatography-tandem mass spectrometry, GC-MS/MS)测定食

品中硫代二丙酸二月桂酯(dilauryl thiodipropionate, DLTP)含量的方法。方法  样品经乙腈提取后, 针对含油脂

样品, 采用正己烷饱和乙腈混合溶剂体系进行去脂净化。所得提取液依次经离心、脱水及微孔滤膜过滤等步

骤完成前处理。利用所建立的 GC-MS/MS, 结合外标法定量, 应用于水果、蔬菜、膨化食品、油炸坚果及籽

类、油炸面制品等多种食品基质中 DLTP 的测定。结果  DLTP 在 0.1~2.0 mg/L 质量浓度范围内呈现良好的线

性关系 , 相关系数均大于等于 0.996; 在不同基质及不同加标浓度水平下 , 方法的加标回收率为

81.8%~107.8%, 相对标准偏差为 0.59%~5.75% (n=6), 其中检出限 0.3 mg/kg, 定量限 1.0 mg/kg。结论  该方

法具有操作简便、准确度高、灵敏度良好的特点, 适用于食品中 DLTP 的定量检测, 可为该食品添加剂的安全

使用和监管提供可靠的技术支持。 
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Determination of dilauryl thiodipropionate in food by gas 
chromatography-tandem mass spectrometry 

WEI Jie, SUN Min*, WANG Fang-Huan, LI Ping, CHEN Lin,  
GUO Shu-Qiang, MA Hui 

(Yinchuan Customs Techology Center, Yinchuan 750002, China) 

ABSTRACT: Objective  To establish a method for the determination of dilauryl thiodipropionate (DLTP) in foods 

by gas chromatography-tandem mass spectrometry (GC-MS/MS). Methods  Samples were extracted with 

acetonitrile. For lipid-rich samples, a solvent system composed of hexane-saturated acetonitrile was employed for 

defatting and purification. The resulting extract was then subjected to centrifugation, dehydration and filtration 

through a microporous membrane to complete sample preparation. The established GC-MS/MS method, combined 
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with an external standard calibration approach, was applied to determine DLTP in various food matrices, including 

fruits, vegetables, puffed foods, fried nuts and seeds and fried flour-based products. Results  DLTP exhibited good 

linearity in the mass concentration range of 0.1–2.0 mg/L, with correlation coefficients all greater than or equal to 

0.996. At different matrixes and different spiked concentration levels, the method demonstrated recoveries 

ranging from 81.8% to 107.8%, with relative standard deviations of 0.59%–5.75% (n=6). The limit of detection 

was 0.3 mg/kg, and the limit of quantitation was 1.0 mg/kg. Conclusion  The developed method is simple to 

perform, accurate and exhibits satisfactory sensitivity. It is suitable for the quantitative determination of DLTP in 

foods and can provide reliable technical support for the safe use and regulatory oversight of this food additive. 
KEY WORDS: dilauryl thiodipropionate; gas chromatography-tandem mass spectrometry; food additive; 

quantitative analysis 
 
 

0  引  言 

硫代二丙酸二月桂酯(dilauryl thiodipropionate, DLTP)
是由硫代二丙酸与月桂醇经酯化反应生成的化合物, 作为

一种油溶性抗氧化剂, 具有优异的抗氧化性能与良好的稳

定性。基于其低毒性及较低的生产成本, DLTP 在食品工业

中应用广泛[1]。依据 GB 2760—2024《食品安全国家标准 
食品添加剂使用标准》规定, DLTP 在经表面处理的新鲜蔬

菜、水果、熟制坚果与籽类、膨化食品及油炸面制品等食

品类别中的最大允许使用量为 0.2 g/kg。该限量指标与国

际食品法典委员会及联合国粮食及农业组织中针对食用油

脂及其制品规定的 200 mg/kg 最大限量值具有等效性。 
目前, 针对抗氧化剂的检测方法主要有高效液相色

谱法[2–3]、气相色谱法[4], 还有超高效液相色谱-串联质谱

法[5–6], 气相色谱-质谱法[7]以及高效薄层色谱结合其他快

速分析方法[8–9]。传统的气相色谱法和液相色谱法检测灵

敏度虽在近些年得到显著提升, 但是在复杂基质中出现杂

质干扰大、定性确证能力弱等局限, 使得目标物检测受到

影响, 易出现假阳性结果[10]。液相色谱-串联质谱法具有强

大的分离能力、准确定性和高灵敏定量能力, 但大多用于

高毒农残的分析检测[11]。相较而言, 气相色谱-串联质谱法

(gas chromatography-tandem mass spectrometry, 
GC-MS/MS)具有选择性强, 检出限(limit of detection, LOD)
低, 定量准确等优势[12–13], 技术成熟且已逐步应用于抗氧

化剂的检测当中。而 DLTP 在国内外检测方法研究较少, 
尚未建立相关食品检测标准, 仅有认证认可协会的 1 项团

体标准征求意见稿《食品中硫代二丙酸二月桂酯含量测定 
气相色谱-质谱法》。这一研究空白主要归因于以下几点: (1) 
DLTP 分子结构中的硫醚键在持续光照影响下会发生断裂, 
导致其在一定范围内分解过氧化物能力差, 通常与其他抗

氧化剂协同作用效果更佳[14]; (2)由于 DLTP 具有疏水性且

易与油脂紧密结合, 使得前处理过程尤为复杂, 传统液液

萃取法和现有 QuEChERS 等净化方法都需要经过多次优

化才能达到理想回收率, 特别是在去脂过程中容易造成目

标物损失。因此, 如何有效分离油脂的同时确保 DLTP 的

回收率 , 并减少溶剂残留对检测结果的干扰 , 成为方法

开发的关键难点。因缺乏国际统一标准, 导致相关研究多

停留在零散探索阶段。此外, 张学平[15]研究使用色谱法和

化学法对 DLTP 的纯度进行表征。DIAMANTE 等[16]对化

妆品中使用 DLTP 的安全性进行了评估, 证明该物质无致

敏性。JING 等[17]的研究进一步表明, DLTP 与其他抗氧化

剂联用可产生协同效应 , 能有效抑制脂质氧化途径 , 揭
示了 DLTP 协同体系作为富脂食品高效保鲜技术的应用

潜力。 
为强化进出口食品监管, 亟须建立食品中 DLTP 的

高效、准确检测方法。鉴于此, 本研究基于 GC-MS/MS, 
利用多反应监测(multi-reaction monitoring, MRM)模式提

升选择性 , 并采用基质匹配标准曲线校正基质效应

(matrix effect, ME), 建立一种具有多基质普适性的

DLTP 检测方法。以期为食品安全监管提供强有力的技

术支撑, 进而保障进出口食品安全并促进食品产业的健

康发展。 

1  材料与方法 

1.1  材料与试剂 

实验样品购于本地超市。 
DLTP(纯度≥98.0%, 德国 CNW 公司); 乙腈、正己烷

(色谱纯, 德国默克公司); 氯化钠、无水硫酸钠(分析纯, 国
药集团化学试剂有限公司)。 

1.2  仪器与设备 

GCMS-TQ 8040 型 气 相 色 谱 - 质 谱 / 质 谱 仪 、

SH-RXI-5SilMS 色谱柱(30 m×0.25 mm, 0.25 μm)(日本岛津

公司); Sartorius CPA225D 电子分析天平(精度 0.01 mg, 德
国赛多利斯公司); CommaMix 多功能混匀仪(深圳逗点生

物技术有限公司); Allegra X-30R 离心机(贝克曼库尔特有

限公司); KQ-500DB超声波发生器(昆山舒美超声仪器有限

公司)。 
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1.3  标准工作液制备 

1.3.1  标准储备液 
称取 DLTP 标准物质 10 mg(精确到 0.1 mg), 用乙腈

溶解于 10 mL 棕色容量瓶中, 定容至刻度, 配制成质量浓

度为 1000 mg/L 的 DLTP 标准储备溶液, 于 4 ℃下避光保

存, 有效期为 3 个月。 
1.3.2  标准中间液 

准确移取 1.0 mL的标准储备溶液(1.3.1)于 10 mL棕色

容量瓶中, 用乙腈稀释并定容至刻度, 配制成质量浓度为

100 mg/L 的 DLTP 标准中间液, 于 4 ℃冰箱中避光保存。 
1.3.3  标准工作液  

根据需要将标准中间液, 用空白样品基质溶液稀释

成质量浓度为 0.1、0.2、0.4、1.0、1.6、2.0 mg/L 的基质匹

配标准工作溶液, 临用现配。 

1.4  样品前处理 
1.4.1  水果、蔬菜样品(不含油试样) 

称取样品 1.00 g(精确至 0.01 g)于 50 mL 具塞塑料离

心管中, 加入 10 mL 乙腈, 涡旋 1 min, 超声提取 20 min。
加入 3 g 氯化钠, 涡旋 1 min。以 5000 r/min 的速度离心

2 min。移取 5 mL 提取液至 15 mL 具塞塑料离心管, 加
入 3 g 无水硫酸钠, 涡旋混匀 1 min, 以 5000 r/min 的速度

离心 2 min, 上清液过 0.22 μm 有机相微孔滤膜 , 供

GC-MS/MS 测定。 
1.4.2  膨化食品、油炸坚果及籽类、油炸面制品(含油试样) 

称取样品 1.00 g(精确到 0.01 g)于 50 mL 具塞塑料离

心管中, 加入 10 mL 乙腈, 涡旋 1 min, 超声提取 20 min。
加入 3 g氯化钠, 涡旋 1 min。将提取液转移至分液漏斗, 加
入 5 mL 正己烷进行萃取。后移取 5 mL 下清液至 15 mL
具塞离心管, 加入 3 g 无水硫酸钠, 涡旋混匀 1 min, 以
5000 r/min 的速度离心 2 min, 上清液过 0.22 μm 有机相

微孔滤膜, 供 GC-MS/MS 测定。 

1.5  GC-MS/MS 条件 
1.5.1  GC 条件  

进样口温度设定为 250 ℃; 载气使用高纯氦气; 流速

为 1.0 mL/min; 不分流进样; SH-RXI-5SilMS色谱柱(30 m× 
0.25 mm, 0.25 μm), 柱温度程序设定为初始温度 100 ℃, 
保持 1 min, 20 ℃/min 升温至 240 ℃保持 3 min, 10 ℃/min
升温至 300 ℃保持 13 min。 
1.5.2  MS/MS 条件  

电子轰击离子源; 电离能量 70 eV; 离子源温度 230 ℃; 
接口温度 280 ℃; 传输线温度 280 ℃; 碰撞气为氩气; MRM
模式, 目标化合物的定量离子对为 m/z 178.00-132.10, 碰撞电

压 6 eV; 定性离子对 m/z 143.00-55.10, 碰撞电压 9 eV。 

1.6  结果计算 

基质匹配外标法定量。按照 1.3 配制基质匹配标准工

作液并上机进行检测, 得到基质标准曲线。计算样品中

DLTP 的含量如公式(1):  

 1000
1000

C VX
m
× ×=

×
               (1) 

式中: X 为样品中 DLTP 的含量, mg/kg; C 为样品溶液中

DLTP 质量浓度, μg/mL; V 为样品溶液定容体积, mL; m 为

试样质量, g; 1000 为换算系数。 

1.7  数据处理 

数据采用GC MS LabSolutions定量分析并处理, 实验数

据重复测定 6 次, 根据 6 次实验结果计算平均值和相对标准

偏差(relative standard deviation, RSD)。本研究数据处理和表

格绘制采用Microsoft Office Excel 2022, 通过 Origin 8 软件绘

制谱图。 

2  结果与分析 

2.1  仪器条件优化 

本方法在岛津 GCMS-TQ 8040 型气相色谱-质谱/质谱

仪上优化参数。为建立检测方法的 MRM 数据, 首先采用

全扫描模式对 DLTP 进行初步分析, 确定其特征母离子。

通过优化离子源条件, 包括离子源温度、进样口温度、色

谱柱程序升温条件等, 确保母离子信号达到最佳响应强

度。随后, 接入二级质谱(Q2)碰撞池, 进行子离子的筛选与

确认。通过施加不同的碰撞能量(collision energy, CE), 优
化子离子的响应值, 最终确定用于定量和定性的特征离子

对及其对应的 CE。 
在质谱参数优化过程中, 重点关注离子源温度、毛细

管电压、碰撞气能量等关键参数, 确保目标化合物的离子

化效率和碎片离子的生成效率达到最优。通过多次实验, 
确定了本研究 DLTP 的最佳质谱条件, 包括特征离子对、

CE、色谱柱程序升温程序条件以离子源温度等参数, 具体

优化结果如上述 1.5 所示。 
此外 , 通过全扫描质谱图 (图 1)和 MRM 色谱图

(图 2)的对比分析, 进一步验证了 DLTP 的特征离子对及

其响应强度的稳定性。最终, 建立了基于 GC-MS/MS 的

DLTP 检测方法, 确保了方法的高灵敏度、高选择性和高

准确性。 

2.2  提取方式的选择 

DLTP 的提取原理基于其在有机溶剂中的溶解性和食

品基质中目标物的分离效率。DLTP 为脂溶性抗氧化剂, 不
溶于水, 溶于多数有机溶剂。因此, 采用有机溶剂提取食

品中的 DLTP, 并利用超声涡旋振动技术以提升效果并减

少所需时间。 

2.3  提取溶剂的选择 

提取溶剂是提取过程中起到重要作用的物质, 依据

相似相溶原理, 本研究选取色谱方法中常用的丙酮、正己

烷-乙酸乙酯混合溶剂、乙腈、甲醇作为提取溶剂进行考察, 
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图 1  DLTP 质谱图 
Fig.1  Mass spectrum of DLTP 

 

 
 

图 2  DLTP 的 MRM 色谱图 
Fig.2  MRM chromatogram of DLTP 

 
并依据其回收率的结果对提取效果进行评估。结果发现使

用丙酮提取时有大量油脂和杂质溶于提取液, 离心过膜难

以分离; 采用乙腈提取时, 在蓝莓、胡萝卜、薯片、油炸

蚕豆和油条基质中的回收率为 52.8%~100.8%; 采用甲醇

提取时, 各基质的回收率为 40.7%~60.7%; 相对来说, 正
己烷-乙酸乙酯对油条的提取回收率达 73.5%, 高于乙腈, 
但对胡萝卜、油炸蚕豆和薯片等基质回收率低。因此, 考
虑到实验的操作性和统一性, 选择极性有机溶剂乙腈作为

提取剂, 提取效率更高。不同基质在甲醇、乙腈和正己烷-
乙酸乙酯中的提取效果见图 3。 

2.4  提取时间的考察 

对于复杂基质的样品, 如油炸食品、蔬菜等, 其中含

有大量的油脂、纤维素等成分, 目标物(DLTP)可能与这些

成分紧密结合或被包裹在基质内部, 需要更长的提取时间

来打破基质与目标物的结合, 使目标物释放出来。因此设

置不同的提取时间梯度, 分别为 10、15、20、25 min, 考
察提取时间对油炸面制品(油条)的影响。绘制提取时间-目
标物含量曲线, 根据曲线的变化趋势确定最佳提取时间。

如图 4 所示, 与对照组相比, 随着提取时间的增加, DLTP
峰面积增大。其中, 在 15 min 内, 提取时间对峰面积无影

响 , 结果显示与对照组相比无显著性差异 (P>0.05), 在

15~25 min 时 DLTP 的峰面积持续增大, 存在显著性差异

(P<0.05), 表明 25 min 之前延长提取时间可显著提高提取

效率。考虑到时间消耗和检测效率, 本研究选择 20 min 作

为 DLTP 的超声提取时间。 
 

 
 

 

图 3  不同基质在甲醇、乙腈和正己烷-乙酸乙酯中回收率 
Fig.3  Recovery rates of different matrices in methanol, acetonitrile 

and n-hexane-ethyl acetate 
 

 
 

注: ns 表示不具有显著性差异(P>0.05); **表示具有极显著性差异

(P<0.01); ***表示具有强极显著性差异(P<0.001)。 
图 4  不同提取时间下油条中 DLTP 峰面积变化 

Fig.4  Variation in the peak area of DLTP in fried dough sticks at 
different extraction times 
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2.5  净化条件的优化 

由于油炸坚果与籽类、油炸面制品和膨化食品含油量

和其他杂质较多, 直接萃取上机存在 ME, 为提高回收率、

保护仪器的良好性能, 需要对净化方式进行探究。首先考

虑快速、简单、低成本的 QuEChERS 法净化方式[18–21]。实

验结果表明, 单独使用 QuEChERS 净化管可有效去除色素, 
但对于水果和蔬菜来说, 回收率低于 40%, 油炸坚果与籽

类单独使用净化管的回收率相对较好, 达到 57.7%; 而油

炸面制品和膨化食品上机后发现两种方式的提取液都未检

出目标峰, 说明目标物都在净化过程中损失, 需继续探究

适合的净化方式。又采用 C18 固相萃取小柱净化[22], 结果

发现, 各基质经 C18 小柱净化后, 无目标化合物出现。表明

在净化的过程中损失了目标物。对于含油样品基质, 采用

冷冻除油净化进行了回收率的测试[23], 结果表明, 冷冻除

油的回收率仅为 50%。再次尝试利用极性差异分离目标物

与非极性油脂, 使用弱极性氨基柱净化和中性氧化铝小柱

净化, 实验结果表明, 膨化食品用两种方式净化的效果差

异不大, 均在 60%左右, 而油炸面制品用中性氧化铝小柱

净化的回收率过低, 仅为 30%左右。为提高净化效果, 在
对油炸坚果与籽类、油炸面制品和膨化食品在使用乙腈提

取后加入正己烷萃取[24–27], 依据文献中正己烷饱和乙腈在

脂溶性目标物提取中的优势, 乙腈作为极性溶剂, 可有效

溶解目标物中的极性基团(DLTP 中的酯键和硫原子), 同时

减少与样品基质(如蛋白质、糖类)的非特异性吸附; 正己烷

作为非极性溶剂, 能增强对脂溶性成分的溶解性, 二者结

合后形成极性梯度, 覆盖从非极性到中等极性的化合物范

围; 混合溶剂的表面张力降低, 可减少目标物与样品基质

的疏水相互作用, 促进脂溶性成分释放, 降低 ME。正己烷

与乙腈的互溶性有限, 在液液分配时能快速分层, 避免乳

化和溶剂夹带造成的损失。实验原理为正己烷溶解油脂后, 
乙腈更易接触目标物 , 乙腈通过极性匹配提升目标物

(DLTP)的提取效率, 两者协同降低基质干扰, 同时起到去

脂净化的效果。此外, 通过加入氯化钠(NaCl)和无水硫酸

钠(Na2SO4)等盐类, 利用盐析效应和脱水作用, 进一步提

高目标物的提取效率和净化效果, 并减少基质干扰[28]。综

合所得数据及实验现象, 为降低目标物损失, 最终决定水

果、蔬菜、油炸坚果与籽类、膨化食品、油炸面制品不采

用净化小柱的方式, 利用盐析效应和脱水作用, 含油脂类

样品增加混合溶剂体系去脂净化, 直接过膜待测。 

2.6  光照稳定性实验 

在本研究过程中发现 DLTP 具有光照不稳定性。本研

究评价 DLTP 标准溶液和样品提取液在光照条件下的化学

稳定性, 明确光照对其浓度的影响, 为样品储存条件提供

依据。吸取 1000 mg/L 标准溶液稀释至 2 mg/L, 溶解完全, 
装在白色透明样品瓶中, 常温置于实验室通风橱光源条件

下, 分别放置 2、5、10、24、72 h, 通过峰面积对照试剂

标准曲线计算各时间点浓度。同时取不含油基质蓝莓和含

油基质油条的提取液, 在相同光照条件下放置 2、5、10、
24、72 h, 测定 DLTP 浓度变化。为保证试样定量的准确性, 
溶液处理完成后应尽快装入具有避光效果的棕色瓶中完成

测试过程。结果如表 1 所示, DLTP 光照不稳定, 标准品配

制需在避光条件下进行。而添加在样品中的 DLTP 光照分

解缓慢, 可能与基质中油脂、蛋白质等成分结合, 降低了

光照对其的直接作用, 内在机制仍需进一步探索。 

 
表 1  标准质量浓度为 2 mg/L 的 DLTP 光照稳定性测试(%) 

Table1  Light stability test of DLTP with standard mass 
concentration of 2 mg/L (%) 

基质 0 h 2 h 5 h 10 h 24 h 72 h

标准溶液 100.0 87.9 77.4 64.5 62.3 37.1

蓝莓 100.0 94.6 90.5 80.2 77.1 66.6

油条 100.0 89.5 88.3 86.6 83.2 74.9

 
2.7  基质效应的考察 

ME 是指样品基质中存在的共洗脱物质对目标物离子

化效率的影响, 可能导致目标物信号的抑制或增强, 进而

影响检测结果的准确性和精密度[29–31]。因此在 GC-MS/MS
分析中, ME 是方法开发过程中必须考察的关键参数之一。

ME 的评价通常通过比较基质匹配标准曲线与纯溶剂标准

曲线的斜率差异来进行。计算公式(2)如下:  

ME/% ( 1) 100%= − ×质 标 线

纯 剂标 线

基 匹配 准曲 斜率
溶 准曲 斜率

    (2) 

根据 ME 的强弱, 通常将其分为以下几类: |ME|≤
10%: ME 可忽略不计; 10%<|ME|≤20%: 存在较弱的 ME; 
|ME|>20%: 存在强 ME。本研究分别对 15 种基质配制基质

标准曲线, 得到 MEs 见图 5。 
 

 
 

图 5  DLTP 在 15 种基质中的 MEs 
Fig.5  MEs of DLTP in 15 kinds of matrices 



第 4 期 魏  婕, 等: 气相色谱-串联质谱法测定食品中硫代二丙酸二月桂酯含量 343 
 
 
 
 
 

由以上结果可知, 本方法在蔬菜、水果、膨化食品等

复杂基质样品的前处理过程中, 部分色素含量较高的基质

对目标物(DLTP)的测定存在明显 ME, 因此, 为有效校正

ME, 确保检测结果的可靠性, 通过使用与样品基质相同

的空白基质配制标准曲线, 能够有效消除或减少 ME 对目

标物测定的干扰, 从而提高定量分析的准确性。相较于纯

溶剂标准曲线, 基质匹配标准曲线在复杂食品基质中的应

用更具优势, 特别是在色素、脂类等干扰物质含量较高的

样品中, 可显著提升方法的抗干扰能力和定量精度。 

2.8  方法学考察 

2.8.1  标准曲线  
用基质空白溶液将标准工作溶液稀释至适当浓度得

到标准曲线, 以各目标组分质量浓度为横坐标(X, mg/L), 
峰面积为纵坐标(Y), 外标法绘制标准曲线。在本方法确定

的实验条件下 , 采用各基质空白 , 分别配制质量浓度为

0.1、0.2、0.4、1.0、1.6、2.0 mg/L 的系列混合标准工作液。

每种质量浓度以 1 μL 进入 GC-MS/MS 进行测定, 结果表

明: DLTP 在 0.1~2.0 mg/L 质量浓度范围内具有良好的线性

关系, 相关系数(r)均大于等于 0.996, 满足实际样品检测的

灵敏度需求。 
2.8.2  检出限与定量限  

根据优化后的测定条件, 选取不同类别的基质代表

进行实验, 确定方法在不同基质中的 LOD 和定量限(limit 

of quantitation, LOQ)。在优化条件下, 连续进样 6 次, 分别

获得 6 次进样的信噪比, 10 倍信噪比对应的目标物浓度为

LOQ, 3 倍信噪比为对应的目标物浓度为 LOD。经测定, 
LOQ为 1.0 mg/kg, LOD为 0.3 mg/kg, 能够满足食品添加剂

监管的检测需求。 
2.8.3  精密度与准确性  

选取不同类别的基质代表进行加标回收实验, 确定

方法的回收率和精密度。称取适量的蓝莓、菠菜、油条、

薯片、油炸蚕豆等 15 种基质, 使用建立好的 GC-MS/MS
对样品基质进行 DLTP 检测, 以未检出样品作为阴性基质, 
添加 3 个浓度水平(1.0、2.0 和 10.0 mg/kg), 每个浓度水平

做 6 个平行, 按照步骤 1.5 进行测定。结果如表 2 所示, 
DLTP 在不同基质中的加标回收率为 81.8%~107.8%, RSDs
为 0.59%~5.75%, 表明本方法具有较高的精确度和良好的

重复性, 满足 GB/T 27404—2008《实验室质量控制规范 食
品理化检测》的技术要求。 

2.9  实际样品的检测 

应用所建立的 GC-MS/MS, 对涵盖水果、蔬菜、油炸

面制品、膨化食品及油炸坚果与籽类 5 类食品基质的 45
批次实际样品进行 DLTP 检测, 结果显示有 1 批次膨化食

品检出目标物 , 质控加标浓度为 5.0 mg/kg, 回收率为

80.9%~86.6%, 满足实验要求。实验室内复测后重复性精密

度 2.4%, 确定检出值 0.124 g/kg。 

 
表 2  15 种样品的线性方程、相关系数(r)、平均回收率及 RSDs (n=6) 

Table 2  Linear equations, correlation coefficients (r), mean recoveries and RSDs of 15 kinds of samples (n=6) 

序号 样品 线性方程 
相关

系数
(r) 

平均回收率/% RSDs/% 

LOQ 2LOQ 10LOQ LOQ 2LOQ 10LOQ 

1 蓝莓 Y=507864.7X–28560.15 0.996 95.2 89.2 89.9 5.04 3.58 1.13 

2 橘子 Y=357462.2X–9675.136 0.999 106.7 106.3 106.2 2.56 2.62 1.23 

3 柠檬 Y=385106.4X–4555.692 0.998 83.8 83.9 85.2 3.32 2.15 1.81 

4 草莓 Y=419854.8X–54300.37 0.999 105.5 105.8 87.7 1.56 2.63 0.59 

5 菠菜 Y=498645.6X–1999.597 0.999 83.3 82.6 84.4 5.02 1.81 1.60 

6 胡萝卜 Y=370630.9X–13788.96 0.999 106.0 105.7 88.5 3.87 3.34 4.95 

7 芹菜 Y=312544.7X–5925.148 0.999 82.3 91.0 99.1 3.32 4.41 1.04 

8 青椒 Y=284639.7X–9849.581 0.999 87.5 81.8 96.6 1.40 0.84 4.00 

9 西红柿 Y=321893.3X–5050.242 0.999 102.0 101.6 92.5 5.75 4.52 0.92 

10 乳瓜 Y=328021.3X–2894.14 0.997 84.7 106.3 102.3 3.31 1.35 1.33 

11 油炸蚕豆 Y=369260.3X–7450.773 0.998 86.5 92.0 94.9 4.55 2.28 1.66 

12 花生米 Y=406135.6X–1037.653 0.999 97.7 83.8 107.0 3.64 2.50 1.99 

13 核桃仁 Y=324876.9X+2670.041 0.999 106.2 106.4 94.0 1.62 2.39 2.78 

14 薯片 Y=444892.2X+2724.597 0.999 107.8 87.9 91.9 1.31 3.06 2.25 

15 油条 Y=373608.8X+89467.92 0.999 82.0 86.3 91.5 2.78 3.29 2.44 
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2.10  与团体标准方法比较 

相较于 T/CCAA 团体标准征求意见稿(GC-MS), 由
表 3可发现, LOD明确为 0.3 mg/kg, LOQ降低至 1.0 mg/kg, 
区别于团体标准中的冷冻除油净化方式, 本次前处理采

用正己烷饱和乙腈的混合溶剂体系去脂净化, 最大化保留

目标物, 使回收率最高提升至 107.8%。具有操作简便、分

析快速, 具有良好的精密度与准确性的优势。 
 

表 3  本方法与团体标准方法的比较  
Table 3  Comparison between the method in this paper and the 

group standard method 

检测方法 前处理时间/ 
min 

出峰时间/ 
min 

LODs/ 
(mg/kg) 

LOQs/ 
(mg/kg) 

团体标准 40 31.073 / 5.0 

本方法 30 24.751 0.3 1.0 

注: /表示团体标准未对 LOD 的值给出明确数值。 

 

3  结  论 

本研究构建了一种基于 GC-MS/MS 检测食品中添加

剂 DLTP 的简便、高效、高灵敏度分析方法。经方法学验

证, 其线性关系良好, LOD、回收率、精密度均符合食品

理化检测分析的技术要求。本研究为食品中 DLTP 的痕量

检测与风险评估提供了有效的技术支撑, 有助于实现对

该物质的早期风险预警, 并为应对相关技术性贸易壁垒

提供依据。 
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