
第 11 卷 第 23 期 食 品 安 全 质 量 检 测 学 报 Vol. 11 No. 23 

2020 年 12 月 Journal of Food Safety and Quality Dec. , 2020 

 

                            

*通讯作者: 魏鲜娥, 主要研究方向为保健食品的质量检测。E-mail: 176019964@qq.com 

*Corresponding author: WEI Xian-E, By-Health Co., Ltd., Zhuhai 519040, China. E-mail: 176019964@qq.com 
 

气相色谱-串联质谱法测定动植物油中 

胆固醇的含量 

陈彩云, 魏鲜娥*, 张喜金, 黎小兰, 潘拾朝 

(汤臣倍健股份有限公司, 珠海  519040) 

摘  要: 目的  建立气相色谱-串联质谱法测定动植物油中胆固醇含量的分析方法。方法  样品经异辛烷超声

提取, 经 HP-5ms 柱(30 m×0.25 mm, 0.25 μm)分离, 采用气相色谱质谱联用仪检测, 外标法定量。结果  样品

在胆固醇浓度 0.06061~0.6061 mg/mL 之间呈现良好的线性关系, 加标回收率为 90.0%~110.0%, 相对标准偏差

(relative standard deviation, RSD)为 0.7%。结论  本方法具有快速、操作简便、环保, 并具有高效分离、高灵

敏度、高精密度等的优点, 满足了现代分析方法的要求, 能够适用于动植物油中胆固醇含量的测定。 
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Determination of cholesterol in animal and vegetable oils by gas 
chromatography-tandem mass spectrometry 

CHEN Cai-Yun, WEI Xian-E*, ZHANG Xi-Jin, LI Xiao-Lan, PAN Shi-Chao 

(By-Health Co., Ltd., Zhuhai 519040, China) 

ABSTRACT: Objective  To establish a method for determination of cholesterol in animal and vegetable oils by gas 

chromatography-tandem mass spectrometry (GC-MS). Methods  The samples were extracted by ultrasound with 

isooctane, separated by HP-5ms column (30 m×0.25 mm, 0.25 μm), detected by GC-MS, and quantified by external 

standard method. Results  The samples had good linear relationship between cholesterol concentration from 

0.0606061 to 0.6061 mg/mL. The average recoveries were 90.0%-110.0%, and the relative standard deviation (RSD) 

was 0.7%. Conclusion  This method has the advantages of rapid, simple operation, environmental protection, high 

efficiency separation, high sensitivity, high precision, etc., meets the requirements of modern analytical methods, and 

can be applied to the determination of cholesterol content in animal and vegetable oil. 
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1  引  言 

胆固醇又称胆甾醇, 是一种环戊烷多氢菲的衍生物。

胆固醇广泛存在于动物体内, 以脑及神经组织中最为丰富, 

在肾、脾、皮肤、肝和胆汁中含量也高。其溶解性与脂肪

类似, 不溶于水, 易溶于乙醚、氯仿等溶剂。胆固醇是动

物组织细胞不可缺少的重要物质, 它不仅参与形成细胞膜, 

而且是合成胆汁酸、维生素 D 以及甾体激素的原料。胆固

醇经代谢能转化为胆汁酸、类固醇激素、7-脱氢胆固醇, 并

且 7-脱氢胆固醇经紫外线照射会转变为维生素 D3。胆固醇

主要来自人体自身的合成, 食物中的胆固醇是次要补充。

专家建议每天摄入 50~300 mg 胆固醇为佳。过分忌食含胆

固醇的食物, 易造成贫血, 降低人体的抵抗力; 但长期大

量摄入胆固醇, 不利于身体健康, 会使血清中的胆固醇含
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量升高, 增加患心血管疾病的风险。所以, 科学的饮食方

法提倡适量摄入胆固醇。 

动物性食物(鱼、肉、蛋、奶等)普遍含有胆固醇, 植

物性食物则普遍不含胆固醇。日常食物如猪脑、动物内脏、

蛋黄、鱿鱼、贝壳类、奶油、黄油、羊油、猪油、牛油等

含有较多胆固醇。动物油脂中的饱和脂肪酸可以促进肝脏

合成更多的胆固醇。虽然, 饮食中胆固醇摄入并不是血液

中胆固醇的主要来源, 但控制饮食中胆固醇的摄入(避免

摄入过多胆固醇)仍然是防治血脂异常、高血压、冠心病、

动脉粥样硬化等疾病的重要措施。因此, 检测食品, 尤其

是动物油脂等高胆固醇含量食品中胆固醇的含量是必不可

少的。 

目前, 胆固醇的定量分析方法主要有气相色谱法[1-3]、

比色法[4]和高效液相色谱法[5-10]。传统的比色法由于操作繁

杂, 特别是样品的前处理和样品中脂肪的提取, 且所需试剂

多, 造成了比色结果的偏差和计算结果的复杂化, 且成本高, 

从而限定了该方法的广泛使用。气相色谱法和高效液相色谱

法[11-15]需使用多种有机试剂对样品进行皂化、提取、浓缩再

进行测定, 操作复杂, 检测时间较长, 同时由于样品中杂质

较多, 导致分离效果差, 检测结果的准确率难以保证, 同时

该前处理使用多种有机试剂, 有害人体健康[16]。因此, 需要

一种可快速、准确检测动植物油中胆固醇含量的方法。本研

究利用气相色谱-质谱联用仪替代气相色谱仪对胆固醇进行

检测, 前处理利用超声提取替代皂化提取, 对基质复杂的动

植物油进行含量测定, 以期提高检测效率, 保证检测结果的

准确性, 同时保障人员的身体健康。 

2  材料与方法 

2.1  仪器与试剂 

7890A 气相色谱仪、5975C 质谱仪(美国安捷伦公司); 

XP205 分析天平(梅特勒-托利多中国有限公司); 异辛烷

(分析纯, 广州化学试剂厂); 胆固醇(批号: 00219, 纯度: 

95.0%, 美国 DR 公司)。 

2.2  仪器参数 

进样口: 240~260 ℃; 进样量: 1 μL; 分流比: 20:1。色

谱柱: 流速 1.5~2.0 mL/min; HP-5ms (30 m×0.25 mm,  0.25 

μm)。柱箱: 柱温 260~280 ℃, 保持 13 min。载气: 氦气

(99.999%); 接口温度: 280~300 ℃; 电离模式: EI, 电离电

压: 70 eV; 选择离子: 386(定量), 275, 105; 电子倍增器电

压: 自动调谐值增加 150~200 V。  

2.3  标准溶液的制备 

2.3.1  对照储备液的配制 

精密称取胆固醇对照品 20 mg, 置于 10 mL 棕色容量

瓶中 , 加入异辛烷溶解并定容至刻度 , 摇匀 , 即得       

2 mg/mL 的对照品储备液。 

2.3.2  标准工作曲线绘制 

分别精密移取胆固醇储备液 200、500、1000、1500、

2000 μL 于 10 mL 容量瓶中, 用水定容至刻度, 摇匀, 即得

工作标准液。 

2.4  样品前处理 

精密称取样品 0.20~0.40 g, 置于 10 mL 容量瓶中, 加

异辛烷溶解并定容至刻度, 摇匀, 经 0.45 μm 的水相滤膜

过滤, 即得供试液。 

2.5  皂化提取气相色谱测定方法 

精密称取样品 0.30 g, 于 250 mL 圆底烧瓶中, 加入 

30 mL 无水乙醇, 10 mL 60%氢氧化钾溶液, 摇匀。将试样

在 100 ℃磁力搅拌加热电热套皂化回流 1 h, 不时振荡防

止事业黏附在瓶壁上, 皂化结束后, 用 5 mL 无水乙醇自冷

凝管顶端冲洗其内部 , 取下圆底烧瓶 , 用流水冷却至室

温。定量转移全部皂化液于 250 mL 分液漏斗中, 用 30 mL

水分 2~3 次冲洗圆底烧瓶 , 洗液并入分液漏斗 , 再用    

40 mL 石油醚-无水乙醚混合液(1:1, V:V)分 2~3 次冲洗圆底

烧瓶并入分液漏斗, 振摇 2 min, 静置, 分层, 转移水相, 

合并 3 次有机相, 用水每次 100 mL 洗涤提取液至中性, 初

次水洗时轻轻旋摇, 防止乳化, 提取液通过约 10 g 无水硫

酸钠脱水转移到 150 mL 平底烧瓶中。将上述平底烧瓶中

的提取液在真空条件下蒸发至近干, 用无水乙醇溶解并定

容至 5 mL, 用气相色谱仪进行测定。 

3  结果与分析 

3.1  色谱条件的确定 

按试样制备方法处理空白溶液, 按其色谱条件测定

空白溶液, 与胆固醇对照品溶液的出峰时间对比, 空白溶

液在胆固醇的出峰时间处均无吸收峰, 表明空白对测定结

果基本无干扰, 见图 1、图 2。 

3.2  线性实验 

线性实验结果如表 1所示, 相关系数 r2为 0.999, 在浓

度为 0.06061~0.6061 mg/mL 之间呈现良好的线性关系。 

3.3  定量限和检出限 

分析方法的检出限(limit of detection, LOD)定义为

S/N=3 时对应的待分析物浓度, 定量限(limit of quantitation, 

LOQ)定义为 S/N=10 时对应的分析物浓度。当信噪比(S/N)

为 3 时, 胆固醇检出限为 0.12 μg/mL, 得到方法的胆固醇

检出限为 0.004 mg/g。当 S/N=10 时, 方法的定量限为   

0.43 μg/mL, 得到方法的胆固醇定量限为 0.014 mg/g。 

3.4  稳定性实验 

取胆固醇标准品溶液分别于 0、2、4、6、8、10 h 进

样, 其峰面积的 RSD 为 0.60%, 说明胆固醇标准溶液在  

10 h 内较稳定, 结果见表 2。 
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图 1  空白溶液的色谱图 

Fig.1  Chromatogram map of blank solution 
 

 
 

图 2  样品的色谱图 

Fig.2  Chromatogram map of the sample 
 

表 1  线性实验结果 
Table 1  Linear experimental results 

序号 浓度/(mg/mL) 胆固醇峰面积 

STD1 0.060610 3175 

STD2 0.151525 8798 

STD3 0.303050 18877 

STD4 0.454575 29861 

STD5 0.606100 40994 

线性方程 Y=68965X–1326 

相关系数(r2) 0.999 

 

3.5  精密度实验  

精密称取样品 6 份, 按 2.3.2 试样制备方法处理样品, 

检测样品含量, 计算其 RSD。6 个样品的 RSD 为 1.40%, 具

有良好的精密度, 结果见表 3。 

3.6  加标回收率实验 

精密称取 0.3 g 样品 9 份, 置于 10 mL 棕色容量瓶中, 

分成 3 组, 每组 3 份, 于每一组中分别精密加入胆固醇标

准品(0.39805 mg/mL)4.0、5.0、6.0 mL, 加入适量异辛烷溶

解定容, 取上清液经 0.45μm 的滤膜过滤, 作为加标样品溶

液, 按色谱条件进行检测, 结果见表 4。在不同添加水平下, 

动植物油中胆固醇方法的回收率范围为 90.0%~110.0%, 

平均回收率为 99.2%, 相对标准偏差为 0.7%。 

3.7  本方法测定结果与皂化提取 GC 测定方法测定

结果比较 

取 3 批样品, 采用本方法与皂化提取 GC 测定法结果

进行比较, 结果见表 5。从表 5 中可以看出, 2 种方法的检

测结果基本一致。对比样品的前处理, 皂化提取操作复杂, 

耗时长, 且具有一定的危险性, 有害人体健康, 且动植物

油的杂质更多, 使用气质联用仪能更好地识别杂质峰, 使

检测结果更加准确。 

 
表 2  稳定性的实验结果 

Table 2  Experimental results of stability 

时间/h 0 2 4 6 8 10 RSD/%

胆固醇峰

面积 
65300 66139 66152 66111 66351 66151 0.6 

 

表 3  精密度实验结果 
Table 3  Experimental results of precision  

序号 称样量/g 浓度/(mg/mL) 含量/% 平均含量/% RSD/% 

1 0.26312 0.1500 5.700 

5.70 1.40 

2 0.30312 0.1686 5.562 

3 0.30312 0.1733 5.717 

4 0.33312 0.1893 5.682 

5 0.32333 0.1871 5.786 

6 0.32512 0.1870 5.751 
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表 4  加标回收率实验结果 
Table 4  Experimental results standard addition recoveries  

序号 样品称样量/g 测得加标量/(mg/100 g) 加标量/(mg/100 g) 回收率/% 平均回收率/% RSD/% 

1 0.32161 1.5922 1.78704 99.15 

99.2 0.4 2 0.33111 1.5922 1.78704 98.96 

3 0.32555 1.5922 1.78704 99.57 

4 0.29322 1.99025 2.2338 99.81 

99.3 1.1 5 0.31021 1.99025 2.2338 98.06 

6 0.30021 1.99025 2.2338 99.92 

7 0.27112 2.3883 2.68056 98.75 

99.1 0.7 8 0.26852 2.3883 2.68056 98.74 

9 0.26225 2.3883 2.68056 99.78 

 
表 5  不同方法的对比 

Table 5  Comparison of different methods 

样品批号 
皂化提取 GC 

测定结果/% 

超声提取 GC-MS 

测定结果/% 
RSD/% 

A 5.632 5.719 

0.7 B 5.721 5.697 

C 5.669 5.732 

 

4  总  结 

为了选择样品的最佳提取方式, 对比了皂化提取与

超声提取的方法, 本研究改变了传统模式的皂化提取方式, 

改为直接超声溶解的方式, 结果表明, 超声提取效果更好, 

大大提高了人员操作的安全性及提高检测结果的准确性。

使用气相色谱-质谱联用法检测具有高效分离、高灵敏度、

高精密度等的优点, 满足了现代分析方法的要求。同时气

相色谱-质谱联用法主要用于多种组分组成的混合物分离

及检测, 在混合物分离分析方面具有十分重要的地位, 对

于动植物油中胆固醇含量的检测是可行的。气相色谱-质谱

联用法在分析检测和研究中起着越来越重要的作用。 
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