
第 10 卷 第 16 期 食 品 安 全 质 量 检 测 学 报 Vol. 10 No. 16 

2019 年 8 月 Journal of Food Safety and Quality Aug. , 2019 

 

                            

*通讯作者: 刘印平, 副主任技师, 主要研究方向为食品质量与安全。E-mail: liuyinping0930@163.com 

*Corresponding author: LIU Yin-Ping, Associate Chief Technician, Hebei Provincial Center for Disease Control and Prevention, Shijiazhuang 
050021, China. E-mail:  liuyinping0930@163.com 

 

河北省部分地区食用植物油中 3-氯丙醇酯的 

污染水平研究 

刘印平*, 云  鹏, 王丽英, 路  杨, 董  彬, 常凤启 

(河北省疾病预防控制中心, 石家庄  050021) 

摘  要: 目的  调查河北省部分地区市售食用植物油中 3-氯丙醇酯的污染情况。方法  称取 0.1 g 植物油样品, 

用 0.5 mol/L 甲醇钠溶液将脂肪中的 3-氯丙醇酯水解成游离的 3-氯丙醇, 用硅藻土小柱净化后, 七氟丁酰基咪

唑进行衍生化处理, 气相色谱-质谱联用法检测 3-氯丙醇酯含量, 同位素内标法定量。结果  测得市售的    

32 份植物油样品中, 全部检出含有 3-氯丙醇酯, 检出范围 0.15~1.32 mg/kg, 3-氯丙醇酯平均值为 0.47 mg/kg。   

结论  食用植物油中 3-氯丙醇酯污染问题必须引起持续关注, 其中菜籽油和花生油污染问题较为突出, 因此

有必要加大监测力度, 以获取更多数据, 制定限量标准, 保障食品安全。 
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Pollution of 3-chloro-1, 2-propanediol ester in edible vegetable oils in some 
areas of Hebei province 

LIU Yin-Ping*, YUN Peng, WANG Li-Ying, LU Yang, DONG Bin, CHANG Feng-Qi 

(Hebei Provincial Center for Disease Control and Prevention, Shijiazhuang 050021, China) 

ABSTRACT: Objective  To investigate the contamination of 3-monochloro-1, 2-propandiol ester (3-MCPD ester) 

in edible vegetable oil on sale in some areas of Hebei province. Methods  0.1 g vegetable oil sample was obtained, 

then 0.25 mol/L sodium methanol solution was used to hydrolyze 3-MCPD ester into free 3-MCPD. After purification 

with diatomite column and derivatization by fluorobutyl imidazole (HFBI), the content of 3-chloropropanol ester was 

determined by gas chromatography-mass spectrometry and quantified by isotope internal standard method. Results   

Among the 32 samples of vegetable oil, 3-MCPD ester was found in all of the samples with a detection range of 

0.151.32 mg/kg. The average value of 3-MCPD ester was 0.47 mg/kg. Conclusion  The pollution of 

3-chloropropanol ester in edible vegetable oil must be concerned continuously, especially the pollution of rapeseed 

oil and peanut oil. Therefore, it is necessary to increase monitoring efforts to obtain more data and set limit standards 

to ensure food safety. 

KEY WORDS: 3-monochloro-1, 2-propandiol ester; edible vegetable oil; pollution; gas chromatography-mass 

spectrometry 
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1  引  言 

氯丙醇酯是存在于含油脂食品中的一类非营养物质, 

是脂肪酸与氯丙醇的结合产物。自 2004 年国际上开始关注

氯 丙 醇 的 危 害 , 尤 其 是 脂 肪 酸 3 氯 -1, 2- 丙 二 醇

(3-monochloro-1, 2-propandiol ester, 3-MCPD) 。 因 为

3-MCPD 不仅以游离形式存在, 还主要以与脂肪酸结合的

酯类形式存在, 即 3-氯丙醇酯[1]。当 3-氯丙醇酯被人体所

摄入以后, 能够经过体内所存在的脂肪酶来对其进行分解, 

进而产生游离的 3-MCPD 影响消费者身体健康。 

目前, 业内对 3-氯丙醇毒性还处于评估和监测阶段, 

欧洲食品安全局(European Food Safety Authority, EFSA)推

荐 3-MCPD 对应的每日最高可容忍摄入量 ((provisional 

maximum tolerable daily intake, PMTDI)为 2 μg/kg bw[2], 而

JACFA 推荐的是 4 μg/kg bw[3]。也有文献报道, 3-MCPD 在

啮齿类动物模型中显示出致癌潜力[4]。 

近年来的研究发现, 在谷物、咖啡、鱼、肉制品、马

铃薯、坚果和以植物油为原料的热加工油脂食品中都有 3-

氯丙醇酯检出。尤其精炼植物油等食品中检出 3-氯丙醇酯

的报道逐渐增加[57]。因此, 有必要开展食用油中的 3-氯丙

醇酯的含量检测, 对于 3-氯丙醇酯的精确测定具有重要 

意义。  

GB5009.191-2016《食品安全国家标准 食品中氯丙醇

及其脂肪酸酯含量的测定》也是采用气相色谱-质谱联用法

(gas chromatography-mass chromatography, GC-MS)[8], 该

方法具有较高的灵敏度和选择性, 且 GC-MS 维护成本相

对较低, 应用具有普遍性。 

本研究基本参照 GB 5009.191-2016, 采用甲醇钠溶液

(0.5 mol/L)作为水解剂将脂肪中的 3-氯丙醇酯水解成 3-氯

丙醇(3-MCPD), 用硅藻土小柱净化后, 七氟丁酰基咪唑衍

生化处理, GC-MS 分析检测 3-氯丙醇酯含量, 同位素内标

法定量。对河北部分地区市售的 32 份植物油中的 3-氯丙

醇酯污染状况进行研究, 以期为我国开展 3-氯丙醇酯在人

体中的健康风险评估与限量制定等研究提供参考。 

2  材料与方法 

2.1  材  料 

2.1.1  样  品 

2017 年在河北省廊坊、沧州、承德、唐山各大超市

随机抽取多种食用植物油, 基本涵盖了市面上销售的各类

常见品牌食用油, 包括鲁花、金龙鱼、福临门、多力、胡

姬花、长寿花、西王。食用油种类包括橄榄油、花生油、

菜籽油、大豆油和调和油, 等级均为一级。样品采集后编

号并记录, 常温保存, 采样后尽快完成检测, 共采集 32 份

植物油样品。 

2.1.2  仪  器 

DSQⅡ型气相色谱质谱仪(美国Thermo公司); JJ600电

子天平(常熟市双杰测试仪器厂); Elmasonic P 超声波清洗

仪(德国 Elma 公司); SW22 恒温水浴(德国 Julabo 公司); 

Eyela 真空旋转蒸发仪 (日本东京理化器械株式会社 ); 

101-2AB 型电热恒温鼓风干燥箱(天津市泰斯特仪器有限

公司)。 

2.1.3  试剂及标准溶液 

正己烷、甲醇、乙醇 (色谱纯 , 德国默克公司 ); 

3-MCPD(1 mg/mL)、3-MCPD-d5 标准品(1 mg/mL), (纯度

98%, 美国 Cambridge Isotope Laboratories公司); 水解剂甲

醇钠溶液(0.5 mol/L)、基质固相分散萃取柱(1500 mg/50 mL, 

福州勤鹏生物科技有限公司); 衍生试剂: 七氟丁酰基咪唑

(德国 Sigma-Aldrich 公司)。 

2.2  实验方法 

2.2.1  气相色谱条件 

载气: 高纯氦(纯度≥99.999), 安捷伦公司 DB-5 色谱

柱(30 m×0.25 mm, 0.25 μm), 流量: 1.0 mL/min; 进样口温

度: 260 ℃, 进样量: 1 μL, 不分流; 升温程序: 初始柱温: 

50 ℃, 保持 1 min, 以 2 ℃/min 升温至 90 ℃, 再以

40 ℃/min 升温至 280 ℃, 保持 3 min, 后运行温度 300 ℃, 

保持 10 min。 

2.2.2  质谱条件 

接口温度: 280 ℃; 离子源温度: 230 ℃; 电离方式: 

电子轰击源(electron impact, EI); 监测方式: 选择离子监测

(selected ion monitoring, SIM), 3-MCPD以及 3-MCPD-d5的

定量离子分别确定为 m/z 253、m/z 257。 

2.2.3  样品前处理 

样品水解、净化: 称取 0.1 g(准确到 0.01 g)的食用植

物油于 50 mL 塑料离心管, 加入 500 μL 甲基叔丁基醚与乙

酸乙酯的混合溶液, 再准确加入 100 μL 1.0 mg/L 内标应用

液混匀, 超声 15 min。然后加入 1.0 mL 0.5 mol/L 甲醇钠-

甲醇溶液, 反应 1 min 后, 立即加入酸溶液以中和过量  

的碱。 

此后, 随基质分散固相萃取柱配备的专用硅藻土填

料(3000 mg/袋)倒入上述中和后的水解液中, 轻轻振摇。将

此混合物全部倒入基质固相分散萃取柱(1500 mg/50 mL)

中, 加入 30 mL 正己烷淋洗, 弃淋洗液。待正己烷流尽后, 

在萃取柱底部放上装有 15 g 脱水剂的 250 mL 三角瓶, 将

60 mL 二氯甲烷分 3 次洗脱。洗脱结束后, 反复多次振摇

三角瓶。然后将洗脱液过滤至 250 mL 鸡心瓶中, 待浓缩。 

衍生: 用气密针向上述处理好的样品添加 100 μL 的

七氟丁酰基咪唑。充分混合后, 将其放置于 75 ℃的电热恒

温箱中, 衍生 30 min。随后, 冷却到室温, 并向其中加入  

2 mL 20%氯化钠溶液, 充分混合后静置分层, 取上层有机

相进行 GC-MS 分析。  
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2.2.4  标准曲线  

将 3-MCPD 标准溶液, 用正己烷稀释, 配制成一定浓

度的标准储备液。 

将以上各标准储备液进一步稀释, 配成混合标准溶

液(20、100、200、400、600 ng/mL), 其中内标 3-MCPD-d5

的浓度为 100 ng/mL。 

3  结果与分析 

3.1  样品制备条件的优化 

样品制备主体参照 GB 5009.191-2016《食品安全国家

标准 食品中氯丙醇及其脂肪酸酯含量的测定》中第三法, 

但在以下3个方面进行调整: (1) 在加入1.0 mL 0.5 mol/甲醇

钠-甲醇溶液反应之前, 先超声 15 min 使提取液、内标应用液

与样品充分混合, 利于反应充分, 并缩短反应时间至 1 min; 

(2) 洗脱时, 采用 60 mL 二氯甲烷分 3 次洗脱, 取代国标方

法中的乙酸乙酯体系, 实验发现二氯甲烷体系可以更好地

匹配 3-MCPD 的极性, 以减少非目标物质的干扰; (3) 衍生

时, 七氟丁酰基咪唑的使用量减少为 100 μL, 衍生温度升至

75 ℃, 衍生时间延长至 30 min, 衍生化反应更彻底。 

3.2  方法的线性范围和检出限 

在优化的条件下, 对所配制的 20、100、200、400、

600 ng/mL 的 3-MCPD 系列浓度的混合标准溶液进行测定, 

内标 3-MCPD-d5 的浓度为 100 ng/mL。结果显示, 3-MCPD

在以上浓范围内与峰面积呈现良好的线性关系, 回归方程

为 Y=0.00305881X+0.0283196, r2=0.9992。以空白大豆油中

作为空白基质 , 以 3 倍信噪比计算方法的检出限 , 以    

10 倍信噪比计算方法的测定下限。测得方法检出限为      

0.03 mg/kg, 定量下限为 0.10 mg/kg。 

3.3  方法的回收率和精密度 

为了保证分析结果的准确, 要求在分析每批样品时, 进

行加标实验。在确定的实验条件下, 向空白样品中添加不同

水平的标准溶液, 每个添加水平重复 6 次, 进行加标回收率

和精密度的测定。结果显示, 加标回收率范围为 79.5%~ 

105.1%, 相对标准偏差(relative standard deviation, RSD)在

4.5%~10.2%之间, 说明方法准确可靠, 重现性良好。 

每批检测均加测 FAPAS 质控物, 所采用 FAPAS 质控

物标号为 T2649QC, 基质为植物油。如表 1 所示, 测定值

均在合格范围内, 说明检测结果准确可靠。 
 

表 1  FAPAS 质控物中 3-氯丙醇酯质控结果 
Table 1  Results of 3-MCPD ester in FAPAS quality control 

T2649QC 定值 合格范围 单位 

3-氯丙醇酯 1610 1130~2090 μg/kg 

 

3.4  样品中 3-氯丙醇酯含量的测定 

本研究采用上述方法测定了市售的 32 份植物油样品

中的 3-氯丙醇酯。实验过程中, 随机以 15%比例抽取样品

进行平行测定。 

从表 2 检测结果显示, 32 份植物油样品中全部检出含

有 3-氯丙醇酯, 检出率 100%, 检出范围 0.15~1.32 mg/kg, 

平均值为 0.47 mg/kg, 中位数为 0.33 mg/kg。本研究中 32

份油样全部为一级精炼植物油, 这与深圳地区人群食用油

中 3-氯丙醇酯的污染状况是一致的, 深圳地区测得各种油

样 3-氯丙醇酯检出率高的也主要为精炼油[9]。 

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菜籽油和花生油。借鉴深

圳地区人群食用油中 3-氯丙醇酯膳食暴露评估方法[9,10], 

以中位数评估各个年龄组不同食用油中 3-氯丙醇酯的单位

体重每日膳食摄入量。深圳地区采集的 279 份食用油样中

3-氯丙醇酯的中位数水平为 0.536 mg/kg, 3-氯丙醇酯的单

位体重每日膳食摄入量在 0.001~1.226 μg/(kgꞏbwꞏd)之间, 

低于 3-氯丙醇的 PMTDI。因此可以推断本研究中 3-氯丙

醇酯暴露水平也低于 3-氯丙醇的 PMTDI。 

近年来, 随着人们对食品安全的重视, 如 3-氯丙醇酯这

样全球关注的植物油新型污染物的调查也逐渐多起来[1115]。

如表 3 所示, 与其他地方相比, 本研究中 3-氯丙醇酯在植

物油中的污染水平较低。但考虑到每日膳食均会摄入食用

油, 因此氯丙醇酯的健康风险仍不容忽视。 

 
表 2  河北省不同种类食用植物油 3-氯丙醇酯的检测情况 

Table 2   Detection of 3-MCPD ester in different kinds of edible vegetable oils  

植物油种类 平均值/(mg/kg) 中位数/(mg/kg) 含量范围/(mg/kg) 植物油数量 

菜籽油 1.03 1.03 1.00~1.06 2 

花生油 0.49 0.24 0.15~1.32 10 

大豆油 0.37 0.33 0.25~0.52 10 

橄榄油 0.30 0.30 0.20~0.45 4 

调和油 0.33 0.44 0.33~0.76 6 

总结 0.47 0.33 0.15~1.32 32 
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表 3  不同地区食物中 3-氯丙醇酯的污染水平比较 
Table 3  Comparison of contamination levels of 3-MCPD ester in different regions 

食品种类 平均值/(mg/kg) 含量范围/(mg/kg) 样本数量 检出率/% 文献来源 

食用植物油 0.47 0.15~1.32 32 100 本研究 

食用植物油 2.21 ND~5.32 93 92.5 杭州[11] 

食用植物油 / 0~73.7 93 28 深圳[12] 

食用植物油 0.88 0.3~2.34 28 100 衢州[13] 

食用植物油 0.703 0. 10~6.21 118 76.3 江西[14] 

食用植物油 0.71 0.06~5.96 143 74.8 福州、北京等[15] 

 

4  结  论 

本文对植物油中 3-氯丙醇酯的污染状况进行研究, 

了解了市场上植物油中 3-氯丙醇酯污染状况。结果表明 3-

氯丙醇酯在植物油中的污染普遍存在。但是, 我国目前尚

缺乏 3-氯丙醇酯的限量标准, 因此, 开展全国范围内食用

油中 3-氯丙醇酯污染状况的调查, 同时加强对 3-氯丙醇酯

风险系数较大的食品的监管和控制, 对保障我国的食品安

全及人民群众的身体健康具有重要意义。 
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