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报告编号：

GC-MS/MS法测定食品基质中 1,2-丙二醇

残留量

1 前言

丙二醇是一种毒性很低的有机化合物，常温下是几乎无味的粘稠液体，化学性质稳定，具

有一定的吸水性。丙二醇包括 1,2-丙二醇和 1,3-丙二醇两种同分异构体，后者主要在工业和生

产中作为溶剂使用，因此，生活中常常提到的丙二醇特指 1,2-丙二醇。1,2-丙二醇是国家允许

使用的食品添加剂，在含量不超标的情况下是被允许添加到部分食品中的（中生湿面制品使用

量上限为 1.5g/kg，糕点使用量上限为 3g/kg）。

丙二醇虽然属于低毒类添加剂，但长期过量食用可能引起肾脏障碍。在食用丙二醇后，其

中 45%的丙二醇会经人体肾脏原封不动排出，而剩下 55%则会在体内代谢成乳酸。如果丙二醇

摄入量大，那么代谢物乳酸无法排出，累积在血液与肾脏中，可能引发中毒事件，影响神经系

统并造成心率降低，呼吸变缓，严重时可能会失去意识。在 1974年粮农组织/世卫组织专家委

员会第十七次报告里，给出了丙二醇的 ADI值（每日容许摄入量，指人或动物每日摄入某种

化学物质对健康无任何已知的不良效应的剂量）是 25mg/kg。因此针对 1,2-丙二醇的评估有重

要意义。

本文参考国标《GB 5009.251-2016 食品安全国家标准 食品中 1，2-丙二醇的测定》检测

方法，使用杭州谱育科技发展有限公司生产的 EXPEC 5231气相色谱-三重四极杆串联质谱仪

开发了食品中 1,2-丙二醇的应用方法，并对牛奶基质中 1,2-丙二醇残留量进行测定，为应对新

国标的执行提供方法支持。

2 实验部分

2.1 标准品、试剂和设备：

标品母液：1，2-丙二醇标品规格为 1g（ρ=1.0362），配置成 10mg/mL作为储备液。

实际样品：伊利纯牛奶

试剂：1，2-丙二醇购自安谱；分析纯无水乙醇购自溪诺；无水硫酸钠购自沪试。
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仪器：GC 2000气相色谱仪、EXPEC 5231三重四极杆串联质谱仪。

图 1 气相色谱-三重四极杆串联质谱仪

2.2 气相和质谱条件

表 1 测试条件

GC条件

载气 氦气

恒流 1.0 mL/min

色谱柱
键合/交联聚乙二醇固定相石英毛细管色谱柱

HP-INNOWAX（30*0.25mm，0.25µm）

进样口温度 250℃
进样量 1 μL

是否分流 不分流

运行时间 15.33 min

程序升温

升温速率

（℃/min）
温度
(℃)

保持时间
(min)

/ 60 1
15 230 3

MS条件

电离能量 70 eV
EI源温度 250 ℃
传输线温度 280 ℃
数据采集 SIM
倍增电压 2000v

溶剂延迟时间 6 min
监测模式为选择离子监测(SIM)，选择离子 m/z 43; m/z 45; m/z 61,定量离子 m/z 61。
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图 1 目标化合物多反应离子监测条件

2.3 标准溶液配制

1, 2 -丙二醇标准系列工作溶液：准确吸取 1, 2 -丙二醇标准品（密度 1.0362）9.65µL，至

于 1mL无水乙醇制备标准母液（10mg/mL）。

用无水乙醇逐级稀释，配制成质量浓度为 0.00μg/mL（纯乙醇溶剂作为空白）、0. 200μg/mL、

0. 500μg/mL、0.600μg/mL、0.800μg/mL、1. 00μg/mL、2. 00μg/mL、5.00μg/mL、 10.0μg/mL

的 1, 2 -丙二醇标准系列溶液。临用时配制。

2.4 前处理

采用《GB 5009.251-2016 食品安全国家标准 食品中 1，2-丙二醇的测定》中前处理方法

中第一种方法（糕点、膨化食品、奶片、奶酪、豆制品），乙醇作为提取剂。准确称取牛奶 5

g至 100 mL具塞锥形瓶中,加入 50 mL 无水乙醇,涡旋混匀 2 min后振荡提取 40 min,静置 1 h

后通过无水硫酸钠(约 2 g) 过滤,所得滤液进气相色谱-质谱联用仪分析。

3 结果

3.1 典型图谱

1,2-丙二醇的标曲最低点浓度（0. 200μg/mL）的色谱图，如下所示。
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图 2 浓度为 0. 200μg/mL的 1,2-丙二醇色谱图（m/z 61）

3.2 线性

将 2.4处理得到的标准曲线工作液进样采集数据，以目标物的峰面积为纵坐标（Y），以

浓度为横坐标（X），权重为 1/x，进行线性拟合，在 0. 200-10. 0μg/mL的 1, 2 -丙二醇（0.00μg/mL

作为空白扣除）的线性范围内的线性相关系数（r）均大于 0.999，标准曲线如下，y = 650161.3345x

+ 28144.6375，R2 = 0.9993，线性良好，结果如图 3所示。

图 3 1,2-丙二醇标准曲线

3.3 精密度

分别选取工作曲线中 0.500 μg/mL、1.0 μg/mL、5.0 μg/mL低中高三个浓度的点，各自重复

进样八针，进行重复性分析，考察保留时间、峰面积的重复性，其结果的相对标准偏差如下图

所示。保留时间 RSD均 < 0.1%，0.500 μg/mL、1.0 μg/mL、5.0 μg/mL低中高浓度响应 RSD均

< 5%，重复性良好。
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图 4 0.500 μg/mL、1.0 μg/mL、5.0 μg/mL精密度测试结果

3.4 回收率

对牛奶基质分别进行 3水平 3平行加标的回收率测试，评价方法准确性。根据标准，在

0.6、1、5µg/mL三个浓度水平上进行回收率实验，平行三次进行测量，结果见表 3。
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各加标浓度水平下，牛奶基质的回收率及 RSD情况如下表 3所示，可以看出，1,2-丙二醇

在三水平加标回收率均在 80-110 %之间，1,2-丙二醇 3平行测定浓度的 RSD均小于 10 %证明

方法准确性良好。

图 5 0.6、1、5µg/mL三个浓度水平的回收率测试结果
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3. 5 灵敏度

根据标准，以溶剂标确认灵敏度指标，在溶剂中添加 0.6µg/mL浓度的标准

品，根据得到的信噪比计算准确的定量限，重复进样四针得到灵敏度结果（图 6），

S/N为 80.8（峰-峰），完全满足国标定量需求。

图 6 1,2-丙二醇灵敏度结果（信噪比峰-峰）

选取标准曲线最低点浓度 200ppb和 100ppb，选择质量数为 61的通道，S/N

分别为 44.18和 23.39，可以达到定量限。

图 7 200ppb和 100ppb溶剂标（m/z 61）

1,2-丙二醇

1,2-丙二醇
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3.6实际样品检测结果

选用伊利纯牛奶作为实际样品，平行两次，总离子流图如图 6所示。对牛奶

样品进行分析，牛奶中未检出 1，2-丙二醇，与国标牛奶中不允许加入 1,2-丙二

醇一致（国际食品添加剂联合专家组（JECFA）制定的丙二醇安全剂量标准是：

每天每公斤体重的摄入量不超过 25 mg）。

图 8 牛奶实际样品总离子流图

图 9 牛奶实际样品结果图
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图 10 1,2-丙二醇标品（左）和牛奶样品（右）61通道谱图

4 结论

牛奶样品根据《GB 5009.251-2016 食品安全国家标准 食品中 1，2-丙二醇

的测定》进行前处理，采用 SIM扫描模式。样品具有良好的线性（R2=0.9993），

对重复性进行考察，0.500 μg/mL、1.0 μg/mL、5.0 μg/mL低中高浓度 RSD < 5%。

0.6、1、5µg/mL 三个浓度水平的加标回收在 80-110%之间。牛奶实际样品中没

有检出。
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