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GPC 结合 GC-MS/MS 法快速测定 
植物油中多环芳烃 
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（河南省粮油饲料产品质量监督检验中心，河南 郑州 450004） 

摘  要：建立了凝胶渗透色谱（GPC）前处理技术结合气相色谱-串联质谱法（GC-MS/MS）检测

植物油中 16 种多环芳烃含量的方法。结果表明：（1）添加 16 种多环芳烃的大豆油样品上 GPC 净

化时其流出液采取分段收集的方法进行测定，0~19 min 的流出液为油脂类杂质，19~28 min 的流出

液为前十种小分子量多环芳烃，28~36 min 的流出液为后六种大分子量多环芳烃，说明凝胶渗透色

谱并不是严格按照分子量大先出峰分子量小后出峰的顺序，在分离多种化合物时应该采用分段收

集分段测定的方法才能保证结果的准确性；（2）与 GB/T 23213—2008 中前处理方法相比，通过将

样品量从 4 g 减少到 1 g，使用环己烷乙酸乙酯（1+1）溶解后直接上 GPC 净化的方法，减少了提

取过程，缩短了实验时间，节约了提取试剂，避免了提取过程中可能造成的含量损失；（3）植物

油中 16 种多环芳烃在 GC-MS/MS 上色谱峰响应值与其质量浓度（10~200 ng/mL）之间线性关系

良好，相关系数超过 0.99，检出限范围是 0.02~0.50 μg/kg，定量限范围是 0.08~1.67 μg/kg；（4）

在 16 种多环芳烃标液添加水平为 20 μL、40 μL、80 μL 时 16 种多环芳烃平均回收率分别在 85.30%~ 

103.86%、91.08%~106.71%、88.01%~105.87%范围内，RSD 分别 0.69%~2.93%、0.64%~2.74%、

0.75%~2.81%。该方法的精确度和灵敏度均能满足植物油中 16 种多环芳烃的测定。 
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Abstract: A method for the determination of 16 polycyclic aromatic hydrocarbons in vegetable oil by gel 

permeation chromatography purification coupled with GC-MS/MS was developed. The results were shown 
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below: (1) During GPC purification of soybean oil sample added with 16 PAHs, the distillates of 0~19 

minutes were oil impurities. The distillates of 19~28 minutes and 28~36 minutes were collected in sections 

and then measured by GC-MS/MS. The results showed that the distillates from 19 to 28 minutes were PAHs 

of the first ten low molecular weight and the distillates from 28 to 36 minutes were PAHs of the last six high 

molecular weight. So, GPC was not strictly in the order of high molecular weight first peak and low 

molecular weight second peak. Therefore, in order to ensure the accuracy of the results, the method of 

segmenting collection and segmenting determination should be adopted when separating various compounds 

by GPC. (2) Compared with pretreatment method in GB/T 23213—2008, this method reduced the amount of 

vegetable oil sample weighed from 4.0 g to 1.0 g. The target analytes in samples were purified using GPC to 

eliminate most of the coextracts. The extraction process was simplified so that the possible content loss in the 

extraction process was avoided. The experiment time was shortened and the extraction reagent was saved. 

(3) The calibration curves of the 16 PAHs showed good linearity in the range of 10~200 ng/mL with the 

correlation coefficients(R2) greater than 0.99. The LOD ranged from 0.02 to 0.50μg/kg and LOQ ranged 

from 0.08 to 1.67 μg/kg for 16 PAHs. (4)At the spiked level of 20 μL, 40 μL and 80 μL the average 

recoveries were 85.30%~103.86%, 91.08%~106.71% and 88.01%~105.87% respectively, and relative 

standard deviations(RSDs) were 0.69%~2.93%, 0.64%~2.74% and 0.75%~2.81% respectively. The method 

met the requirements of 16 PAHs analysis. 

Key words: GPC; GC-MS/MS; vegetable oil; polycyclic aromatic hydrocarbons 

多环芳烃（PAHs）具有较高的毒理特性，能

产生致畸性和致突变性，且能够导致人体多器官

产生肿瘤及癌变，严重威胁到人类的健康[1-4]。多

环芳烃极易溶于脂类物质，性状稳定、不易分解，

这种特性使得植物油等样品更容易被其附着污

染，植物油作为千家万户的烹饪用油，其重要性

毋庸置疑，因此，有效的监控植物油中多环芳烃

的含量对保障人体健康具有重要意义。 

目前国内外有多种方法可以对多环芳烃的含

量进行测定：如高效液相色谱法[5-7]、气相色谱质

谱 联 用 法 [9-16] 、 液 相 色 谱 - 串 联 质 谱 法 [17] 等 。

Ballesteros 等[18]对橄榄油原油和精炼橄榄油用乙

腈-正己烷混合溶液提取，以二氯甲烷为流动相进

行 GPC 净化后用 GC-MS/MS 分析测定；胡国绅[19]

比较了 QuEChERS 和凝胶渗透色谱 2 种前处理技

术对食用植物油中 16 种多环芳烃残留量的测定。

这些文献均使用有机试剂作为提取剂对样品中多

环芳烃进行提取，然后采用 GPC 净化后上机测

定，前处理过程较为繁琐，且会造成目标物的损

失，因此亟需一种简单、快速、方便的方法对植

物油中多环芳烃进行测定。 

本实验在 GB/T 23213—2008《植物油中多环

芳烃的测定 气相色谱-质谱法》[20]的方法基础上，

通过减少样品称样量后选择凝胶渗透色谱直接进

行净化的方法，除去了繁琐的提取过程，节省了

前处理的时间，节约了提取试剂，同时能够防止

目标物在提取过程中产生的含量损失，并利用气

相色谱质谱联用仪的选择离子监测模式（SIM）

进行测定，采用添加同位素到样品中作为分析质

量控制和定量测定的手段，保证了结果的准确性。 

1  材料与方法 

1.1  实验材料 

本实验方法中的植物油，包括花生油、大豆

油、菜籽油，密封冷藏待测：郑州市大润发超市

（陇海路店）。 

1.2  仪器与试剂 

SCION TQ/456GC 型气相色谱-三重四极杆串

联质谱联用仪：德国布鲁克公司；GVS/U082812

型全自动凝胶净化系统：北京莱伯泰科仪器有限

公司；BS2000S 型，感量为 0.01 g，百分之一电

子分析天平、Quintix224-1CN 型，感量为 0.000 1 g，

万分之一电子分析天平：赛多利斯仪器（北京）

有限公司；MTN-2800 型水浴氮吹仪：上海旌派
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仪器有限公司。 

萘（纯度 99.4%）：北京曼哈格生物科技有限

公司；苊烯（纯度 99.2%）、芴（纯度 99.2%）、

菲（纯度 99.6%）、荧蒽（纯度 99.2%）、屈（纯

度 99.9%）、苯并（b）荧蒽（纯度 99.9%）：坛墨

质检科技股份有限公司；苊（纯度 99.8%）、蒽（纯

度 99.4%）、芘（纯度 97.5%）、苯并（a）蒽（纯

度 99.1%）、苯并（k）荧蒽（纯度 99.2%）、苯并

（a）芘（纯度 99.9%）、二苯并（a,h）蒽（纯度

99.3%）、苯并（g,h,i）苝（纯度 98.9%）、氘代-

菲-D10（纯度 98.5%）：广州佳途科技股份有限公

司；茚并（1,2,3-cd）芘（纯度 99.4%）、氘代-蒽- 

D10（纯度 98.9%）：DR.Ehrenstorfer 公司；氘代-

苯并（a）芘-D12（纯度 99.4%）：上海阿拉丁生

化科技股份有限公司。 

环己烷、乙酸乙酯：色谱纯，北京迈瑞达科

技有限公司。 

1.3 实验方法 

1.3.1 标准溶液制备  

16 种 PAHs 混标的配制方法：用万分之一天

平准确称取适量的 16 种多环芳烃标准物质分别

置于 100 mL 容量瓶中，然后加入体积比为 1∶1

的乙酸乙酯环己烷混合溶液，将其定容至刻度

线，放置于–20 ℃冰箱中储存，具体浓度值如表

2 所示。 

3 种 PAHs 内标的配制方法：用万分之一天平

准确称取适量 3 种多环芳烃内标物质分别置于

100 mL 容量瓶中，然后加入体积比为 1∶1 的乙

酸乙酯环己烷混合溶液，将其定容至刻度线，放

置于–20 ℃冰箱中储存，具体浓度值如表 1 所示。 

标准工作溶液：用移液枪分别移取不同体积

的 16 种多环芳烃混合标准溶液均加入 40 μL 内标

溶液，然后用乙酸乙酯环己烷（1+1）混合溶液进

行逐级稀释制得 200 μL 系列混合标准工作液，涡

旋混匀，待测。 

1.3.2 样品前处理方法 

称取植物油样品 1.00 g，将其放置于 10 mL 

比色管中，加入多环芳烃内标混合溶液 80 μL，

然后加入体积比为 1∶1 的乙酸乙酯环己烷混合

溶液，将其定容至刻度线，使用涡旋振荡器对其

进行涡旋后溶解，将涡旋混匀后的样品混合溶液

过 0.45 μm 有机相滤膜转入 GPC 进样管中待上机

净化。 

凝 胶 渗 透 净 化 系 统 选 择 乙 酸 乙 酯 环 己 烷

（1+1）混合溶液作为流动相，将仪器流动相的流

速参数设置为 4.0 mL/min，将紫外检测波长参数

设置为 254 nm，进样量设置为 5 mL，在净化过

程中收集 19~36 min 流出液，将收集的流出液放

置 于 40 ℃ 水 浴 氮 吹 仪 中 吹 至 近 干 ， 然 后 用

0.2 mL 体积比为 1∶1 的乙酸乙酯环己烷混合溶

液涡旋溶解残留物，并转移至加入 200 uL 内插管

的进样瓶中，待上机测定。  

1.3.3  色谱仪条件 

进样口温度设为 300 ℃；色谱柱选择 DB-5 

MS 毛细管型（30 m×0.25 mm，0.25 μm）；升温

程序如下所示： 
 

 
 

1.3.4 质谱仪条件 

质谱仪参数设置如表 1 所示。 

 
表 1  质谱仪参数设置 

Table 1  The parameter settings of mass spectrometer 

参数 设置要求 参数 设置要求 

载气 
高纯氦气（纯度

为 99.999%） 
碰撞气 

高纯氩气（纯度为

99.999%） 

离子源 EI 源 扫描方式 多反应监测（MRM）

离子源温度 300 ℃ 电子能量 70 eV 

接口温度 280 ℃ 溶剂延迟 4 min 

 

1.4  数据分析 

应用 WPS office（11.1.010463）软件对实验

中数据进行公式拟合和图表绘制。 

2 结果与分析 

2.1  质谱条件优化  

质谱参数采取正离子模式，对 16 种多环芳烃

目标物和 3 种内标物在 m/z 50~500 的范围内采用

Scan（全扫描模式）进样，得到 TIC 图，再使用
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质谱软件中 Library Search Spectrum A 对化合物

进行检索定性，得到每种化合物的保留时间，采

用选择离子监测（select ion monitor, SIM）模式进

样。16 种多环芳烃及 3 种同位素内标的特征离子

与保留时间如表 2 所示，16 种目标物和 3 种内标

物的 SIM 色谱图如图 1 所示。 

 
表 2  16 种多环芳烃及 3 种同位素内标的特征离子与保留时间 

Table 2  Retention times, target ions and CAS for 16 kinds of PAHs and 3 kinds of isotopic internal standard 

序号 多环芳烃名称 
配制浓度
/(ng/mL) 

CAS 号 保留时间/min 分子式 分子量 选择离子/(m/z) 

1 萘 627 91-20-3 4.598 C10H8 128 128,129,127,102 

2 苊烯 228 208-96-8 6.044 C12H8 152 152,153,151,150 

3 苊 551 83-32-9 6.227 C12H10 154 153,152,151,150 

4 芴 380 86-73-7 6.825 C13H10 166 166,165,167,139 

内标 1 D10-菲 113 1517-22-2 7.971 C14D10 188 188,184,189,160 

5 菲 250 85-01-8 8.001 C14H10 178 178,179,176,152 

内标 2 D10-蒽 176 1719-06-8 8.041 C14D10 188 188,184,189,160 

6 蒽 628 120-12-7 8.066 C14H10 178 178,176,179,152 

7 荧蒽 332 206-44-0 9.507 C16H10 202 202,203,200,101 

8 芘 263 129-00-0 9.793 C16H10 202 202,203,200,101 

9 苯并（a）蒽 212 56-55-3 11.603 C18H12 228 228,226,229,227 

10 屈 247 218-01-9 11.675 C18H12 228 228,226,229,227 

11 苯并（b）荧蒽 380 205-99-2 14.295 C20H12 252 253,252,250,126 

12 苯并（k）荧蒽 247 207-08-9 14.379 C20H12 252 253,252,250,126 

内标 3 D12-苯并（a）芘 90 63466-71-7 15.318 C20D12 264 264,260,132,265 

14 苯并（a）芘 380 50-32-8 15.405 C20H12 252 252,253,250,126 

15 茚并（1,2,3-cd）芘 222 193-43-1 19.844 C22H12 276 276,277,138,274 

16 二苯并（a,h）蒽 253 53-70-3 20.027 C22H14 278 278,276,139,279 

17 苯并（g,h,i）苝 272 191-24-2 21.056 C22H12 276 276,277,274,138 

 

 
 

图 1  16 种多环芳烃及 3 种同位素内标的总离子流图 

Fig.1  Total ion current chromatogram of 16 kinds of PAHs and 3 kinds of isotopic internal standard 

注：1. 萘，2. 苊烯，3. 苊，4. 芴，5. 菲，6. 蒽，7. 荧蒽，8. 芘，9. 苯并（a）蒽，10. 屈，11. 苯并（b）荧蒽，12. 苯并

（k）荧蒽，13. 苯并（a）芘，14. 茚并（1,2,3-cd）芘，15. 二苯并（a，h）蒽，16. 苯并（g,h,i）苝；内标 1：D10-菲，内标 2：

D10-蒽，内标 3：D12-苯并（a）芘。 

Note: 1. Naphthalene, 2. Acenaphthylene, 3. Acenaphthene, 4. Fluorene, 5. Phenanthrene, 6. Anthracene, 7. Fluoranthene, 8. Pyrene, 
9. Benzo(a)anthracene, 10. Chrysene, 11. Benzo(b)flouranthene, 12. Benzo(k)flouranthene, 13. Benzo(a)pyrene, 14. Indeno(1,2,3-cd)pyrene, 
15. Dibenz(a, h)anthracene, 16. Benzo(g, h, i)perylene. Internal standard 1. D10-phenanthrene, Internal standard 2. D10-anthracene, Internal 
standard 3. D12-benzo(a)pyrene.  
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从图 1 可以看出，在优化后的仪器条件下，

16 种多环芳烃及 3 种同位素内标混合标准溶液峰

型较好，各化合物均完全分离。实验选择气相质

谱仪的 SIM 模式进行测定，可以满足样品中多环

芳烃的测定要求。 

2.2  凝胶渗透色谱条件的优化 

凝胶渗透色谱法（GPC）又叫做排阻色谱法，

可以用来去除植物油油脂等大分子杂质，从而分

离出目标化合物。其分离原理是当不同分子量的

多种分子同时进入色谱柱后，大分子量的分子不 

会进入多孔凝胶颗粒的内部，仅通过颗粒间隙，

因此会率先从色谱柱中流出；分子量小的分子会

通过颗粒内部，因此会较晚流出色谱柱。本研究

中对凝胶渗透色谱法的优化，首要考虑因素为能

够有效地将目标化合物与杂质分离，其次是能够

得到尽可能好的回收率，最终达到满足分析的要

求。本实验以大豆油为例对多环芳烃凝胶渗透色

谱条件进行优化，空白大豆油及添加多环芳烃目

标物的大豆油 GPC 净化淋洗曲线如图 2 和图 3

所示。 
 

 
 

图 2  空白大豆油 GPC 净化淋洗曲线 

Fig.2  GPC chromatograms of soybean oil  
 

 
 

图 3  添加多环芳烃目标物的大豆油 GPC 净化淋洗曲线 

Fig.3  GPC chromatograms of vegetable oil with PAHs compounds 
 

由图 2 和图 3 比较可知 0~19 min 的流出液为

油脂类杂质，收集 19~36 min 的流出液进行氮吹

浓缩后上机测定，结果表明该时间段流出液即为

16 种多环芳烃目标物和 3 种内标物质，由此可见

油脂类物质基体和被测物 PAHs 能够很好地分离，

且收集 19~36 min 的流出液可以保证多环芳烃能

够达到较好的回收率。 

观察图 3 中 19~36 min GPC 净化淋洗曲线可

知，多环芳烃目标组分出峰时间可分为两段，因

此可先设置分段收集，分别收集 19~28 min 的流
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出液和 28~36 min 的流出液进行氮吹浓缩后上机

测定，结果表明 19~28 min 的流出液为前十种多

环芳烃，28~36 min 的流出液为后六种多环芳

烃，前十种多环芳烃分子量范围是 128~228，后

六种多环芳烃分子量范围是 252~276，这说明分

子量较大的后六种多环芳烃出峰时间晚于分子

量较小的前十种多环芳烃，这可能是由于后六种

多环芳烃的空间结构小于前十种多环芳烃的缘

故，因此后六种多环芳烃较晚流出。该结论表明

凝胶渗透色谱并不是严格按照分子量大先出峰

分子量小后出峰的顺序，在分离多种化合物时应

该采用分段收集分段测定的方法才能保证结果

的准确性。 

2.3 多环芳烃标准曲线方程 

16 种多环芳烃混标用环己烷乙酸乙酯（1+1）

溶液配制成 10~200 ng/mL 的梯度标液上机进行

测定。测定结果采用内标法进行定量分析，其中

萘、苊烯、苊、芴、菲以 D10-菲为内标进行计算，

蒽、荧蒽、芘、苯并（a）蒽、屈以 D10-蒽为内

标进行计算，苯并（b）荧蒽、苯并（k）荧蒽、

苯并（a）芘、茚并（1,2,3-cd）芘、二苯并（a,h）

蒽、苯并（g,h,i）苝以 D12-苯并（a）芘为内标进

行计算，以各多环芳烃化合物与内标物质量浓度

比（X）为横坐标，化合物与内标物峰面积比（Y）

为纵坐标，使用质谱软件形成标准曲线，得到各

多环芳烃的回归方程。参照朱海花等[21]的方法，

取 16 种多环芳烃 80 μL 加标水平的样品进行分

析，测定信噪比，分别以每种多环芳烃 3 倍、10 

倍信噪比（S/N）计算检出限和定量限，结果见表

3。由表 3 可知，16 种多环芳烃的回归曲线方程的

相关系数均大于 0.990，检出限在 0.02~ 0.50 μg/kg

范围内，定量限在 0.08~1.67 μg/kg 范围内。 

 
表 3  16 种多环芳烃的校准曲线、相关系数、检出限、定量限、回收率及相对标准偏差 

Table 3  Calibration curve, R2, limits of detection, limits of quantitation, recoveries and  
relative standard deviations of 16 kinds of PAHs 

多环芳烃名称 校准曲线 
相关 

系数(R2) 

信噪比

（S/N）
检出限
/(μg/kg)

定量限
/(μg/kg)

加标 20 μL 

（n=6） 

加标 40 μL 

（n=6） 

加标 80 μL 

（n=6） 

平均 

回收率/%
RSD/%

平均 

回收率/% 
RSD/% 

平均 

回收率/%
RSD/%

萘 y=0.796 5x+0.047 9 0.999 4 3 441 0.04 0.15 98.49±2.13 2.16 103.33±0.66 0.64 102.41±2.03 1.98

苊烯 y=1.400 6x+0.052 0 0.999 8 1 118 0.05 0.16 95.27±0.66 0.69 94.67±2.35 2.48 98.58±1.99 2.02

苊 y=1.209 8x+0.082 6 0.999 9 2 840 0.05 0.16 103.86±2.74 2.64 96.28±1.04 1.08 104.55±2.94 2.81

芴 y=1.349 7x+0.048 0 0.999 8 910 0.10 0.33 85.3±1.88 2.20 91.08±0.98 1.08 88.01±1.56 1.77

菲 y=1.225 8x+0.010 2 0.999 9 975 0.06 0.21 93.99±2.63 2.80 97.66±1.40 1.43 93.4±0.70 0.75

蒽 y=1.098 8x–0.077 0 0.995 6 2 114 0.07 0.24 95.63±1.33 1.39 102.85±2.34 2.28 102.59±2.00 1.95

荧蒽 y=1.118 9x–0.027 4 0.995 5 859 0.09 0.31 96.56±1.69 1.75 101.77±2.00 1.97 102.88±2.67 2.60

芘 y=1.188 4x–0.012 0 0.993 9 1 792 0.04 0.12 97.26±2.52 2.59 106.71±1.27 1.19 105.43±1.32 1.25

苯并（a）蒽 y=0.898 9x–0.015 0 0.993 1 701 0.07 0.24 94.31±1.05 1.11 95.38±2.02 2.12 98.01±2.41 2.46

屈 y=1.305 4x–0.026 1 0.992 0 1 027 0.06 0.19 92.57±1.44 1.56 97.71±0.73 0.75 102.94±2.47 2.40

苯并（b）荧蒽 y=1.542 1x–0.136 6 0.993 3 378 0.24 0.80 97.29±1.20 1.23 104.53±1.51 1.44 104.11±1.34 1.29

苯并（k）荧蒽 y=2.167 6x–0.150 5 0.993 4 227 0.26 0.87 103.72±2.85 2.75 105.41±2.44 2.31 105.77±2.20 2.08

苯并（a）芘 y=1.324 1x–0.079 6 0.993 5 182 0.50 1.67 103.32±1.57 1.52 103.37±2.24 2.17 105.87±1.52 1.44

茚（1,2,3-cd）芘 y=0.779 6x+0.038 9 0.991 8 169 0.32 1.05 94.07±1.94 2.06 96.18±2.64 2.74 103.76±1.59 1.53

二苯并（a,h）蒽 y=0.716 7x+0.005 8 0.994 8 174 0.35 1.16 86.83±1.36 1.57 92.37±1.29 1.40 97.81±2.28 2.33

苯并（g,h,i）苝 y=1.239 1x+0.057 5 0.994 8 153 0.43 1.42 93.16±2.73 2.93 99.56±2.59 2.60 103.91±2.39 2.30

 
2.4  重复性和准确性 

取同样空白的大豆油样品 1.00 g，16 种多环

芳烃标液添加水平分别为 20 μL、40 μL 和 80 μL  

下做加标实验，平行进样 6 次，利用 6 次平行数

据对平均回收率和 RSD 进行计算。如表 2 所示，

在添加水平为 20 μL 时，16 种多环芳烃计算所得
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的平均回收率在 85.30%~103.86%范围内，RSD

为 0.69%~2.93%；添加水平为 40 μL 时，16 种多

环 芳 烃 计 算 所 得 的 平 均 回 收 率 在 91.08%~ 

106.71%范围内，RSD 为 0.64%~2.74%；添加水

平为 80 μL 时，16 种多环芳烃计算所得的平均回

收率在 88.01%~105.87%范围内，RSD 为 0.75%~ 

2.81%。由此可见本实验方法的重复性和准确性能

够满足实验中 16 种多环芳烃的分析测试要求。 

2.5  实际样品分析  

分别采用国标方法 GB/T 23213—2008 和本

实验方法对购买的植物油样品包括花生油、大豆

油、菜籽油进行测定，测定结果如表 4 所示。 

由表 4 中结果可知，这两种不同前处理方法

测定的 16 种多环芳烃结果较为接近，但使用本实

验方法简化了提取过程，节约了提取试剂，因此

本方法更为简单、快速。  

 
表 4  用国标方法和本方法测得花生油、大豆油及菜籽油中 16 种多环芳烃含量对比 

Table 4  Comparison of 16 PAHs in peanut oil, soybean oil and rapeseed oil measured  

by national standard method and this method                                μg/kg 

序号 多环芳烃名称 
大豆油 菜籽油 花生油 

国标方法 本方法 国标方法 本方法 国标方法 本方法 

1 萘 0.692 0.705 0.127 0.132 0.180 0.173 

2 苊烯 0.570 0.561 0.692 0.686 0.444 0.439 

3 苊 0.604 0.613 2.150 2.140 0.304 0.296 

4 芴 0.317 0.325 0.614 0.602 0.355 0.368 

5 菲 0.811 0.798 1.402 1.344 1.633 1.643 

6 蒽 4.286 4.307 0.570 0.562 5.569 5.559 

7 荧蒽 2.350 2.341 0.414 0.408 3.083 3.075 

8 芘 4.428 4.443 6.955 6.937 2.047 2.059 

9 苯并（a）蒽 2.155 2.169 4.586 4.575 4.006 3.992 

10 屈 1.412 1.334 0.745 0.737 2.311 2.295 

11 苯并（b）荧蒽 1.225 1.212 0.733 0.723 2.125 2.103 

12 苯并（k）荧蒽 1.284 1.277 1.305 1.290 1.700 1.714 

13 苯并（a）芘 1.900 1.868 0.856 0.852 3.425 3.445 

14 茚并（1,2,3-cd）芘 2.605 2.562 4.833 4.817 2.199 2.211 

15 二苯并（a,h）蒽 2.084 2.078 8.777 8.752 5.638 5.648 

16 苯并（g,h,i）苝 8.622 8.595 1.082 1.074 4.178 4.189 

 

3  结论 

本实验建立了 GPC 结合气相色谱质谱联用法

定量检测植物油中 16 种多环芳烃的方法。样品以

流速 4.0 mL/min 乙酸乙酯环己烷混合溶液（1+1）

作 为 流 动 相 上 G P C 进 行 净 化 ， 分 段 收 集 上

GC-MS/MS 测定后发现前十种小分子量多环芳烃

先出峰，后六种大分子量多环芳烃后出峰，本实

验结果与张茜[22]等研究中多环芳烃 GPC 出峰顺

序相吻合。该结论表明凝胶渗透色谱并不是严格

按照分子量大先出峰分子量小后出峰的顺序，在

分离多种化合物时应该采用分段收集分段测定的

方法才能保证结果的准确性，与 GB/T 23213— 

2008 中前处理方法相比，本方法通过将样品称样

量从 4 g 减少到 1 g，采用环己烷乙酸乙酯（1+1）

溶解后直接用 GPC 净化的方法，除去了繁琐的提

取过程，节省了前处理的时间，节约了提取试剂，

同时能够防止目标物在提取过程中产生的含量损

失，采用添加同位素到样品中作为分析质量控制

和定量测定的手段，结果表明植物油中 16 种多环

芳烃在 GC-MS/MS 上色谱峰响应值与其质量浓度

（10~200 ng/mL）之间线性关系良好，16 种多环

芳烃的相关系数均超过了 0.99，回收率高，重复

性好。该方法适合批量前处理，准确度、重复性

和灵敏度均可以满足植物油中 16 种多环芳烃测

定的技术要求。 
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