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摘*要!目的*建立+地沟油,中十二烷基苯磺酸钠"D<C#的测定和验证$ 方法*样品经 1+d乙醇提取!经固相

萃取柱纯化!采用高效液相色谱法"?8A4#测定其中的 D<C 含量!色谱柱为 !HK=/>RH"4

)G

柱"$1+ VVg5F, VVg1

#

V#!流动相为甲醇j乙酸铵")+ VV>=%A# fG+j$+!流速为 )F+ V=%VM0!检测波长为 $55 0V$ 并采用 A42b727@T进

行验证!质谱离子化模式 (Cb

a

!雾化气流速 )F1 A%VM0!检测器电压 )F,G ni$ 结果*在 5F+3+ s1+3F3

#

J%V=浓度

范围内!D<C 可被准确测定!回收率为 ^^d sG^d!精密度 -&'d 均 E$F+d$ ^ 批+地沟油,样品和 $3 批非+地沟

油,样品验证结果与测定结果相同$ 结论*本研究建立的测定和验证方法均符合要求!可应用于+地沟油,中 D<C

的测定和测定结果验证$
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**0地沟油1根据来源大致分三类%从宾馆,酒楼

的地沟隔油池中捞取的油腻漂浮物&直接将泔水收

集&对上层浮油进行提炼和煎炸老油* 徐中海等
())

对某市的泔水油进行调查"对样品的水分含量,酸

价,过氧化值和羰基价 5 项理化指标进行了测定"用

测定结果差异是否有统计学意义来判断泔水油和

非泔水油"该方法仅检测了餐饮废油中的部分指

标"未对0地沟油1的特征性成分进行寻找* 全常春

等
($)

采用气质联用的静态顶空方法"发现了精炼

0地沟油1中的 ), 种挥发性有害成分"检测结果绝

大部分为饱和脂肪烃"从 4-24)5 占大多数"但这部

分有可能是正常食用油氧化变质的二级产物"也有

可能是食用油中非法渗入的矿物油* 由于 0地沟

油1中挥发性成分过于复杂"且各成分并不能稳定

存在"因此"该方法未能较好地区分食用油和0地沟

油1* 尹平河,潘剑宇等
(325)

利用薄层色谱法鉴别潲

水油"虽薄层色谱简单快速"但方法的特异性和灵

敏度均不高* 刘薇等
(1)

利用荧光法测定潲水油中

含有的洗洁精主要成分十二烷基苯磺酸钠可以鉴

别花生油是否掺兑了潲水油"并能进行定量检测*

i=LKI>:等
(,)

利用傅立叶转换红外光谱仪检测橄榄

油掺伪低价植物油"(NLCMn>":nL等
(^)

用荧光光谱

同步扫描法区分食用油"但傅立叶转换红外光谱法

和荧光光谱法均只能区分食用油的低劣和品质"并

不能准确地检测0地沟油1中的真实成分* 本研究

建立了0地沟油1中十二烷基苯磺酸钠 #D<C$定量

测定和测定结果验证的方法*
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)*材料与方法

)F)*仪器和试剂

仪器% &JM=/0;))++ 系列高效 液 相 色 谱 仪,

4I/V:;L;M>0 色谱工作站 #均为美国安捷伦公司 $,

A42b727@T质谱仪,A42BC C>=H;M>0 色谱工作站 #均

为日本岛津公司$,OC)+1D电子天平,!2))++ 旋转

蒸发仪,7.A2),4高速离心机,O92G+&涡旋混合

仪* 试剂%甲醇#色谱纯$,乙酸铵,乙酸#分析纯$,

D<C#含量 t-1d$,4)G 固相萃取柱#)++ VJ%V=$*

)F$*溶液的制备

%

供试品溶液的制备%取样品 )+F+ V="加入

1+d乙醇 $+ V="G+ e水浴加热 $+ VM0"涡旋混合 1

VM0"自0G+ e水浴加热 $+ VM01重复 $ 次")+ +++ "%

VM0 离心 )+ VM0"弃去油层"旋转蒸发至干"加甲醇j

水#$d乙酸$ f)j)"3 V=复溶")+ +++ "%VM0 离心

)+ VM0"取上清液加入到已活化的固相萃取柱#依次

用甲醇 3 V=和水 3 V=活化$"用正己烷 3 V=淋洗"

弃去淋洗液"用甲醇j乙酸铵 #)+ VV>=%A$ fG+j$+

溶液 3 V=洗脱"洗脱液用 +F$$

#

V滤膜滤过"取续

滤液 )+

#

=进样分析*

&

D<C 对照品溶液的制备%

取 D<C 适量"精密称定"置 1+ V=量瓶中"加 1+d乙

醇稀释至刻度"摇匀"使 D<C 浓度为 )F+ VJ%V="即

得*

'

)+ VV>=%A乙酸铵溶液制备%称取乙酸铵

+F3G1 1 J"加水 1++ V=溶解"摇匀"即得*

)F3*检测条件

%

液相检测条件%色谱柱 !HK=/>RH"4

)G

# $1+

VVg5F, VVg1

#

V$&流动相甲醇j乙酸铵 # )+

VV>=%A$ fG+j$+&流速 )F+ V=%VM0&柱温5+ e&检

测波长 $55 0V*

&

质谱检测条件%色谱柱 岛津

YTA4CIMV2XLKn O'2@DC # $F+ VVg1+ VVg$F$

#

V$&流动相甲醇j乙酸铵#)+ VV>=%A$ fG+j$+&流

速 +F$ V=%VM0&柱温5+ e*

'

离子化模式 (Cb

a

&雾

化气流速 )F1 A%VM0&检测器电压 )F,G ni&4DA温

度$++ e&加热模块温度$++ e*

$*结果

$F)* 0地沟油1中 D<C 定量分析方法的建立

$F)F)*方法特异性

以食用油 #精炼一级大豆油 $ 为空白"加入

D<C"作为模拟阳性样品"按照0)F$ 溶液的制备1及

0)F3 检测条件1操作* 结果模拟阳性样品与 D<C

对照品特征峰的保留时间一致"空白对测定无干

扰"表明该方法专属性良好* 结果见图 )*

$F)F$*线性范围

分别取 D<C 标准储备液适量"加 1+d乙醇稀

释"分别制得含 D<C 5,)+,$+,1+,)++,1++

#

J%V=的

&%空白样品色谱图&<%D<C 对照品色谱图&

4%模拟阳性样品色谱图

图 )*方法专属性图谱

TMJH"/)*4I">VL;>J"LXIW>#V/;I>R :X/KM#MKL;M>0

标准系列溶液* 按0)F$ 溶液的制备1项操作"记录

色谱图"以 D<C 浓度为横坐标"以峰面积为纵坐标"

绘制标准曲线* 计算的回归方程%,f)GFG-5>a

55F++5"6f+F--- G* 结果表明" D<C 在 5F+3+ s

1+3F3

#

J%V=范围内线性良好* 测得最低检测限

A@D为 $F+G+

#

J%V="-&'E1F+d*

$F)F3*精密度,重复性试验

日内精密度%取浓度为 1+

#

J%V=的 D<C 标准

系列溶液 )+

#

="在按0)F$ 溶液的制备1及0)F31的

操作图 ) 色谱条件下"重复进样 , 次"连续 3 R"记录

色谱峰面积"计算得日内精密度 -&'E$F+d* 日间

精密度 -&'均 E$F+ d"精密度符合要求* 取已知

浓度样品#T1$ , 份"分别按0$F)F)1项操作"按照上

述色谱条件测定"记录色谱图"峰面积 -&'E$F+

d"表明重复性符合要求*

$F)F5*回收率试验

取 D<C 约 1F+ VJ"精密称定"置 $1 V=量瓶中"

加 1+d乙醇稀释至刻度"制得 D<C 高浓度对照储备

液* 取已知浓度样品 #T1 $ - 份"1F+ V=%份"分为

高,中,低 3 组"3 份%组* 高,中,低组分别依次加入

D<C 高浓度对照储备液 )F$,)F+,+FG V="涡旋混合

3 VM0"按0)F$1供试品溶液的制备项操作"按0)F31

项色谱条件测定"计算高浓度回收率* 取 D<C 高浓

度对照储备液 )F+ V="置 $1 V=量瓶中加 1+d乙醇

稀释至刻度"制得 D<C 低浓度对照储备液* 同法测

得低浓度回收率* 结果表明"回收率在 ^^d s

G^d"结果见表 )*

$F)F1*稳定性试验



?8A4和 A42b727@T测定0地沟油1中 D<C 方法的建立!!!殷果"等 ! 3-*** !

取已知浓度样品#T1$溶液"于室温下放置"分

别在 +,$,5,G,),,$5 I 在上述色谱条件下分析"峰

面积 -&'E+FG$d* 结果表明"样品在 $5 I 内

稳定*

表 )*回收率试验结果

7LU=/)*'/:H=;>#"/K>Z/"M/:

加入量

#d$

加入量

#

#

J$

测得量

#

#

J$

回收率

#d$

平均值

#d$

低
浓
度
回
收
率

高
浓
度
回
收
率

G+

)++

)$+

G+

)++

)$+

^F5 ,F- G-

^F5 ,F1 GG

^F5 ,F3 G1

-F3 ^F1 G)

-F3 ^F3 ^G

-F3 ^F) ^,

))F$ -F+ G+

))F$ GF5 ^1

))F$ GF̂ ^G

)G1F, )1+F5 G)

)G1F, )53F+ ^^

)G1F, )51F- ^-

$3$F+ )^GF) ^^

$3$F+ )G$F+ ^G

$3$F+ )^,F+ ^,

$^GF5 $)3FG ^^

$^GF5 $)+F1 ^,

$^GF5 $$)F) ^-

G^

^G

^G

^-

^^

^^

$F)F,*样品测定结果

收集样品共 3+ 种"分为两类"一类为购自超市

的各品牌食用油"共 $) 种&另一类为非常规渠道购

买的油样"经检测"其中部分样品为0地沟油1"共 -

种#见表 3$* 样品中 T) 和 T$ 由相关能源公司提

供* T3 样品来源于当地一家火锅店使用的油品"T5

和 T- 来自于同一个秘密的0地沟油1生产点"T,,T̂

和 TG 购自当地同一个蔬菜市场的不同摊位"其中

T3,T1,T,, T̂ 和 TG 均为精炼工艺处理的 0地沟

油1"与普通食用油外观无明显差别*

表 3*0地沟油1样品收集信息和检测结果

7LU=/3*b0#>"VL;M>0 >#JH;;/">M=K>==/K;M>0

L0R R/;/K;M>0 "/:H=;:

编号 厂家或采集地点 检出量#

#

J%V=$

T) 深圳市金能科技有限公司生产 ,)F$-

T$ 深圳市金能科技有限公司生产 ^F,1+

T3 新民路华侨一村购买 )1F33

T5 蔬菜批发市场购买 31+F̂

T1 马王堆路芙蓉中学购买 3$F3)

T, 小区蔬菜市场购买 %

T̂ 小区蔬菜市场购买 %

TG 小区蔬菜市场购买 )$F,)

T- 蔬菜批发市场购买 35F51

$F$*0地沟油1阳性样品验证方法的建立

$F$F)*专属性试验

以食用油 #精炼一级大豆油 $ 为空白"加入

D<C"作为模拟阳性样品"按照 0)F$ 供试品溶液的

制备1项操作"取待测溶液 )F+V="置 )+V=量瓶中"

加 1+d乙醇稀释至刻度"按0)F31项条件测定"结果

模拟阳性样品与 D<C 特征峰的保留时间一致"空白

对测定无干扰"表明该方法专属性良好"提取离子

流图及质谱图"见图 $*

图 $*D<C 选择离子监测图

TMJH"/$*CbBKI">VL;>J"LXIW>#D<C

&%十一烷基苯磺酸钠 V%̀f$-^F)1&<%十二烷基苯磺酸钠

V%̀f3))F)^&4%十三烷基苯磺酸钠 V%̀f3$1F)G&

D%十四烷基苯磺酸钠 V%̀f33-F$+

图 3*D<C 成分质谱图

TMJH"/3*BL:::X/K;"HV:>#D<C K>0;/0;:

$F$F$*精密度试验

精密量取对照品溶液"按0)F31项条件测定"重

复进样 , 次"记录峰面积"计算精密度"精密度 -&'

E$F+d"表明仪器精密度符合要求*

$F$F3*样品验证结果

将收集的 3+ 种样品按 0)F$ 供试品溶液的制

备1项操作"取待测溶液 )F+ V="置 )+ V=量瓶中"加

1+d乙醇稀释至刻度"按0)F31项条件测定* 结果

表明"定量分析方法中检测呈阳性的 ^ 个品种中均

检出有 D<C"其余 $3 种样品中均未检出 D<C"验证

结果与 ?8A4定量分析方法的检测结果一致"表明

本验证方法可对定量分析方法进行准确验证*

3*讨论

3F)*0地沟油1中检测成分的选择

本研究考察了 D<C,抗生素,激素等0地沟油1


