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深圳市区食用植物油中 3-氯丙醇酯的 
污染情况分析 

陈慧玲*, 刘红河, 许欣欣, 康  莉, 毛丽莎 
(深圳市疾病预防控制中心, 深圳  518055) 

摘  要: 目的  建立食用植物油中 3-氯丙醇酯(3-MCPD ester)的气相色谱-质谱联用法(gas chromatography- 

mass spectrometry, GC-MS), 并对 93 份深圳市售食用植物油中 3-氯丙醇酯的含量进行调查。方法  称取 0.1 g

样品, 用 1 mL 甲醇钠甲醇溶液(0.25 mol/L)将脂肪中的 3-氯丙醇酯水解成 3-氯丙醇(3-MCPD), 用硅藻土小柱

净化后, 七氟丁酰基咪唑进行衍生处理, 用气相色谱-质谱联用法检测 3-氯丙醇酯含量, 采用内标法定量。  

结果  3-氯丙醇酯在 250~5000 μg/kg 范围内线性良好(r>0.999), 3 个浓度水平下加标回收率为 78.5%~99.8%, 

相对标准偏差为 2.5%~6.0%。93 份食用植物油样品中, 检出率 28%, 3-氯丙醇酯含量为 0~73.70 mg/kg。      

结论  深圳市成年人群食用植物油平均 3-氯丙醇酯的摄入较为安全。 

关键词: 气相色谱-质谱联用; 3-氯丙醇酯; 食用植物油 

Analysis of the pollution situation of 3-chloro-1, 2-propanediol ester in edible 
vegetable oils in Shenzhen 

CHEN Hui-Ling*, LIU Hong-He, XU Xin-Xin, KANG Li, MAO Li-Sha 
(Shenzhen Center for Disease Control and Prevention, Shenzhen 518055, China) 

ABSTRACT: Objective  To establish the method for determination of 3-chloro-1,2-propanediol  ester (3-MCPD 

ester) in edible vegetable oils by gas chromatography-mass spectrometry (GC-MS), and investigate 3-MCPD ester 

residues in 93 vegetable oils from supermarket. Methods  The 0.1 g sample was obtained, and 1 mL methanol 

sodium methanol solution (0.25mol /L) was used to hydrolyze 3-MCPD ester into 3-chloropropanol (3-MCPD). After 

the purification of diatomite column, the derivative treatment was carried out with the fluorobutyl imidazole, and the 

content of 3-MCPD ester was detected by GC-MS, and the internal standard method was used for quantitation. 

Results  3-MCPD ester had a good linear relationship in the range of 250-5000 μg/kg, and the correlation coefficient 

was more than 0.999. The recoveries at 3 spiked levels were 78.5%-99.8%, with the relative standard deviations of 

2.5%-6.0%. Among the 93 edible vegetable oil samples, the detection rate was 28%, and the content of 3-MCPD ester 

was 0~73.70 mg/kg. Conclusion  The average consumption of 3-MCPD esters in edible vegetable oil of adult 

population in Shenzhen is safe. 

KEY WORDS: gas chromatography-mass spectrometry; 3-chloro-1,2-propanediol esters; edible vegetable oils 
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1  引  言 

常见的氯丙醇有 4 种 , 分别为 3-氯 -1,2-丙二醇

(3-MCPD)、2-氯-1,3-丙二醇(2-MCPD)、1,3-二氯-2-丙醇

(1,3-DCP)和 2,3-二氯-2-丙醇(2,3-DCP)[1]。从物质特性方面

来看, 其毒性极强, 尤其是 3-MCPD, 其对应的最高每日

可容忍摄入量为 2 μg/kg bw[2]。从食品方面来讲, 其内部所

囊括的氯丙醇几乎很少呈现游离状态, 而是转变为酯[3]。

与此同时, 在绝大多数食品内部都能够发现 3-MCPD, 特
别是在食用油中含量最多[4], 当 3-MCPD 酯被人体所摄入

以后, 便能够经过体内所存在的脂肪酶来对其进行分解, 
进而产生 3-MCPD。由此可见, 为提升食品安全性, 对于食

用油中的 3-MCPD 酯的含量进行精确测定极具重要意义。

目前, 对于该类物质的检测手段有两种, 包括直接法与间

接法。直接法是借助液质联用技术实现对此类物质含量的

直接测量, 此方法对应的前处理工艺比较便捷[5,6]。但氯丙

醇对应的种类数目较多标准品难以直接获得, 因而无法实

现有效推广; 间接法是借助于水解的手段将酯转变为醇, 
再对其进行衍生化处理, 借助于气质联用的方式来确定该

物质的总含量。与直接法相比, 该方法适用性更广。氯丙

醇酯水解主要方法有酸、碱以及酶水解[7]。间接法中所使

用的衍生化试剂包括七氟丁酰基咪唑[8]、苯基硼酸[9,10]和丁

基硼酸[11,12]。对比几种操作工艺能够发现, 酸与酶水解工

艺用时较久, 因而难以推广。本研究选择碱水解的方式, 
七氟丁酰基咪唑作为相应的衍生化试剂, 并使用气相色谱

质谱联用法对食用植物油中 3-氯丙醇酯进行检测。 
本研究结合 2010 年深圳市居民总膳食调查结果(膳食

调查数据来自深圳市慢性病防治研究院主持实施的 2010
年深圳市膳食调查结果), 及本研究食用油中 3-氯丙醇酯

污染水平的检测数据, 对深圳市人群食用油中氯丙醇酯的

膳食暴露风险进行评估。 

2  材料与方法 

2.1  仪器与试剂   

7890A-5975C 气质联用仪(美国安捷伦公司); WL-S26
恒温水浴(上海精宏公司); R-210 旋转蒸发仪(瑞士 BUCHI
公司); MS3 振荡器(德国 IKA 公司); XS-205DU 分析天平

(瑞士梅特勒公司)。 
3-MCPD(纯度为 98.4%, 德国 SIGMA-ALDRICH 公

司); d5-3-MCPD(纯度 97%, 加拿大 TRC 公司); 3-MCPD-P、
d5-3-MCPD-P(纯度>99%, 日本和光(Wako)纯药工业株式

会社); 七氟丁酰基咪唑(德国 SIGMA-ALDRICH 公司); 正
己烷、甲醇、乙醇(色谱纯, 美国 Merck 公司); 无水硫酸钠

(优级纯, 广州化学试剂厂); 本研究检测过程中, 所使用的

载气均是高纯氦气。 

2.2  标准溶液的配制    

使用分析天平称取 10 mg 的标准品, 将其转移至棕

色容量瓶内 , 用乙酸乙酯定容至 10 mL。配制浓度为

1000 mg/L 的储备液, 将其放置于 4 ℃冰箱中进行存储。

将上述制备好的储备液使用正己烷稀释至 10.0 mg/L 配

制成标准液。 

2.3  样品来源   

2015~2016 年深圳各大超市随机抽取多种食用植物油

93 份, 基本涵盖了市面上销售的各类常见品牌食用油, 其
中包括橄榄油、玉米油、菜籽油、花生油、大豆油、芝麻

油和棕榈油。样品分批采集并封存, 送实验室20 ℃冰箱

保存, 采样后尽快完成检测。 

2.4  实验方法 

2.4.1  样品预处理   
使用分析天平量取 0.10 g 食用油样品, 向其中加入体

积为 60 µL 的 d5-3-MCPD(10 µg/mL)并混合。 
2.4.2  样品水解与净化   

向上述混合好的样品中添加 500 μL 甲基叔丁基醚与

乙酸乙酯的混合溶液, 混至均匀状态后加入甲醇钠/甲醇

溶液反应 4 min 以后, 向其中添加冰醋酸 100 μL, 混匀后

依次加入 3 mL 的正己烷、氯化钠溶液, 涡旋 1 min, 分离。

此 后 , 用 正 己 烷 再 次 进 行 萃 取 , 并 将 水 相 转 移 至

ChemElutTM 硅藻土小柱, 等待 15 min 以后, 使用乙酸乙

酯进行洗涤并收集洗脱液, 此后, 借助于旋蒸仪将洗脱液

蒸发至近干。最后残渣使用正己烷复溶。 
2.4.3  样品衍生化   

本 文 中 所 涉 及 到 的 衍 生 操 作 主 要 根 据 GB/T 
5009.191-2006[13]的方法进行测定。首先, 借助于气密针向

上述处理好的样品添加 50 μL 的七氟丁酰基咪唑。待充分

混合以后 , 将其放置于烘箱中进行保温处理 (参数设置

75 ℃, 30 min)。随后, 冷却到室温, 并向其中添加 2 mL 饱

和食盐水进行充分混合, 之后静止分离。将上层溶液转移

至内部含有 0.1 g 无水硫酸钠的样品瓶内, 等待 1 min 以后, 
再次将其转移至另一样品瓶中。 
2.4.4  测定条件   

色谱条件: 色谱柱: DB-5(30 m×0.25 mm, 0.25 μm); 
进样口温度为 250 ℃; 进样体积 1 μL。 

质谱条件: 传输线以及离子源温度分别为 280 ℃与

230 ℃; 检测时所使用的 EI 电压为 70 eV; 3-MCPD 以及

d5-3-MCPD 的定量离子分别确定为 m/z 253、m/z 257。计

算结果统一使用内标法进行计算。 
2.4.5  膳食暴露量计算方法[14,15] 

本次研究采用点评估的暴露评估方法, 结合不同种

类食用油消费量数据和食物中 3-MCPD 酯的浓度, 得到深

圳地区食用植物油中 3-氯丙醇酯的膳食暴露估计值。膳食
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暴露量=Σ(3-MCPD 酯浓度×食用油消费量×膳食校正因子)。 
由膳食调查结果中食用油的摄入水平及食用油 3-氯

丙醇酯的含量分布情况(上四分位, 中位数、下四分位), 计
算中国人群 3-氯丙醇酯的摄入量。本次研究主要采用 3-
氯丙醇酯中位数含量作为平均摄入量和暴露水平, 计算深

圳地区成年人群(18~50 岁)食用油中 3-MCPD 酯的每日膳

食暴露量。考虑到男女之间体重差异, 本文以 2015 年 6 月

30 日国务院新发布的全国 18 岁及以上成年男性和女性平

均体重分别为 66.2 kg 和 57.3 kg 纳入统计。 

3  结果与分析 

3.1  样品前处理条件优化 

经实验所得, 当用 0.25 mol/L 的甲醇钠, 其 3-MCPD
响应最优。实验最优水解时间为 4 min。 

3.2  方法学验证   

在进行含量测试之前, 首先将不同种类的氯丙醇酯

的解为 3-MCPD 再进行衍生化操作处理, 因而, 在确定其

含量时, 应该以 3-MCPD 的值进行统计。基于此, 配制一

系列 3-MCPD 标准液, 之后进行相应的内标曲线绘制, 最
终确定出来的回归方程为 Y=1.61X+127, 回归系数 r＞
0.9995, 以仪器 3 倍信噪比为检出限, 10 倍信噪比为定量限, 
计算其对应的检出限与定量限分别为 30 μg/kg、100 μg/kg。 

进行空白实验对比, 分别配制浓度为 500、1000、 
2500 μg/kg 的 3-MCPD 标准液, 将其与待测样品进行同样

步 骤 处 理 , 最 终 确 定 出 3-MCPD 的 回 收 率 范 围 为

78.5%~99.8%, 相对标准偏差处于 2.5%~6.0%之间。由此便

可说明, 该检测方法精确度较高。 

3.3  食用植物油中氯丙醇酯的污染状况 

3.3.1  不同种类食用植物油的比较   
本研究共选择了 93 个不同种类的食用油来进行研究

分析, 在所选择的样品中, 含有氯丙醇酯的共有 26 个, 检
出率为 28%, 这就表明部分食用油都受到了氯丙醇酯的污

染。对于不同种类的食用油而言, 其对应的污染程度不同。

其中, 污染最为严重的当属于棕桐油、大豆油, 而芝麻油

以及橄榄油并未检出氯丙醇酯, 表明这两种食用油未受到

其污染。经有关研究表明, 这可能与食用油的加工工艺有

关, 棕榈油以及部分大豆油、玉米油、菜籽油须经过后续

精炼提取, 所以容易存在氯丙醇酯的残留, 而橄榄油及芝

麻油为压榨油, 无需经过精炼提取, 所以不存在氯丙醇酯

的残留。具体检测结果见表 1。 
3.3.2  3-氯丙醇酯的分布情况分析  

由于各种油类检测值经正态性检验, 结果为偏态分

布, 因此我们通过计算上四分位 Q1、中位数 Q2、下四分

位 Q3 以及四分位距得出 3-氯丙醇酯的含量分布情况, 采
用 3-氯丙醇酯中位数 Q2 含量作为平均摄入量, 评估人群

的暴露风险, 考虑人群的实际摄入情况, 菜籽油与大豆油

的平均摄入量较高。结果见表 2。 
3.3.3  深圳地区人群食用油每日膳食消费量与 3-氯丙醇酯

的每日膳食暴露量 
本研究假设人体摄入的 3-氯丙醇酯全部水解为 3-氯

丙醇 , 并根据国际食品添加剂专家联合委员会 (Joint 
Expert Committee on Food Additives, JECFA)制定的 3-氯丙

醇每日最大耐受摄入量(provisional maximum tolerable daily 
intake, PMTDI)2.0 μg/(kg·bw·d)来评估人群 3-氯丙醇酯的暴

露情况。以 18~50 岁成年男女平均体重来计算单位体重每日

膳食摄入量, 以中位数评估不同食用油中 3-氯丙醇酯的单

位体重每日膳食摄入量在 0~0.0293 μg/(kg·bw·d)之间, 远远

低于 3-氯丙醇的 PMTDI。由此说明深圳市成年人群食用油

平均 3-氯丙醇酯的摄入较为安全。深圳地区成年人群食用

油每日膳食消费量和 3-氯丙醇酯每日膳食平均暴露量

[μg/(kg·bw·d)](以中位数计)见表 3。 

 
表 1  不同种类食用植物油氯丙醇酯的检测情况 

Table 1  Detection of 3-MCPD ester in different kinds of edible vegetable oils 

食用植物油种类 采样数量 检出氯丙醇酯样品数量 
含量范围 

检出率(%) 
3-MCPD 酯(mg/kg)(以 3-MCPD 计) 

橄榄油 20 0 0 0 

玉米油 10 3 0~19.00 30 

菜籽油 6 2 0~1.21 33 

花生油 31 8 0~0.59 26 

大豆油 9 5 0~73.70 56 

芝麻油 9 0 0 0 

棕榈油 8 8 0.24~12.65 100 

总计 93 26 0~73.70 28 
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表 2  食用植物油中三氯丙醇酯的分布情况(mg/kg) 
Table 2  Distribution of 3-MCPD ester in edible vegetable oils (mg/kg) 

食用植物油种类 Q1 Q2 Q3 四分位距 

橄榄油 0 0 0 0 

玉米油 0 0 0.29 0.29 

菜籽油 0 0.26 1.16 1.16 

花生油 0 0 0.23 0.23 

大豆油 0 0.27 29.10 29.10 

芝麻油 0 0 0 0 

棕榈油 0.77 5 9.96 9.19 

 
 

表 3  以中位数计算深圳地区人群食用油中 3-MCPD 酯的每日膳食暴露量 
 Table 3  Daily dietary exposure to 3-MCPD esters of vegetable oils in Shenzhen population by median calculation 

食用油种类 性别 
消费量(g/d) 3-MCPD 酯暴露量[μg/(kg·bw·d)] 

橄榄油 男 3.68 0 

 女 3.27 0 

玉米油 男 23.7 0 

 女 21.9 0 

菜籽油 男 4.66 0.0183 

 女 4.47 0.0202 

花生油 男 61.9 0 

 女 61 0 

大豆油 男 6.52 0.0266 

 女 6.21 0.0293 

芝麻油 男 0.0874 0 

 女 0.0853 0 

棕榈油 男 0.101 0.00763 

 女 0.0920 0.00803 

 
 

4  结果与讨论 

本研究借助气相色谱质谱联用的方法对食用油内部

3-MCPD 含量进行测定。在测量之前, 首先需要对样品进

行相应的水解净化操作, 并对所用的洗脱液进行收集, 借
助于旋转蒸发装置进行蒸发干燥, 最后用正己烷溶解处理

残渣, 再进行相应的衍生化操作, 使用气相色谱质谱联用

仪进行分析, 结果采用内标法进行计算。该方法灵敏性较

高、有机试剂消耗少、检测速度快。对各大超市市售的 93
份食用油进行分析, 确定其内部所含有的 3-MCPD 含量。

食用油中三氯丙醇酯的检出率为 28%, 多存在于需经过精

炼提取的食用油中, 但是对于未经过精炼提取的食用油而

言, 则不存在 3-MCPD 酯。而且食用油中三氯丙醇酯的含

量分布差异较大 , 尤其是大豆油 , 三氯丙醇酯含量高达

73.70 mg/kg, 四分位距为 29.10。这可能与部分油厂的加工

工艺不规范有关。加工工艺中的精炼步骤已成为验证

3-MCPD 存在的核心。食用油精炼过程主要包括脱胶、脱

酸、脱色和脱臭步骤, 其中脱臭步骤与 3-MCPD 关系较为

密切。其原因是此操作需要在高温环境下进行(260 ℃、  
90 min)[16], 此时植物油内部所含有的一系列 3-MCPD 前体

物质便能够在此条件下转变为 3-MCPD 酯。基于此, 为了

提升食用油的安全性, 相关操作人员便需要尽可能选择含

有 3-MCPD 前体物质比较少的原料进行加工, 进而抑制

3-MCPD 酯的形成。 
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结合本次食用油检测的中位数和深圳地区成年人群

食用油每日膳食消费量的调查报告来估计, 成年人群平均

摄入 3-氯丙醇的量远远小于 3-氯丙醇每日最大耐受摄入量, 
深圳地区成年人群摄入水平处于安全状况。由于不同种类

食用植物油中 3-MCPD 酯含量差异较大, 以及人群消费食

用油品种的不同, 人群 3-MCPD 酯暴露水平存在很大的差

异。菜籽油及大豆油的暴露风险要远远大于其他种类植物

油, 而棕榈油的 3-MCPD 平均摄入量虽然较高, 但因为棕

榈油的每日消费量很低, 因此其暴露水平也比较低。 
在后续研究中, 需要对食用油样本数量进行相应的

拓展, 且对人群的摄入水平进行相应的研究, 进而对结论

进行进一步完善。 
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