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摘要
本应用简报展示了使用 Agilent 8890 气相色谱与 Agilent 7010 GC/MS 三重四极杆
质谱的联用系统同时检测和定量亚麻籽、孜然粉、红辣椒粉等食品中的环氧乙烷 
(EtO) 和 2-氯乙醇 (2-CE)。使用 QuEChERS 萃取和分散净化过程进行样品前处理，
然后通过液体进样技术进样至 GC/MS/MS。基质中两种化合物的定量限 (LOQ) 均为 
10 ppb。两种化合物的平均回收率范围均为 75% 至 86%。 

使用 QuEChERS 萃取和 GC/MS/MS 
评估香料和油籽中的环氧乙烷和  
2-氯乙醇

Agilent 8890/7010 三重四极杆气质联用系统
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前言
EtO 用于对食品进行灭菌，以消灭昆虫和细菌（例如沙门氏
菌）。乙烯氯醇或 2-CE 是 EtO 与食品中存在的氯离子反应产
生的衍生物。由于 EtO 具有致癌性和毒性，因此在欧盟 (EU) 
被禁用。

此前，已开发出 EtO（EtO 和 2-CE）的分析方法，这些方法包
括使 EtO 在酸性条件下转化为 2-CE。这些方法费时、费力，
并且需要使用大量有害溶剂。由于 EtO 具有挥发性，因此样
品前处理至关重要。2020 年 12 月，欧盟农药残留参考实验
室 (EURL) 建议采用单残留法分析芝麻中的 EtO 和 2-CE，该方
法使用 QuEChERS 萃取，然后进行 GC/MS/MS 分析。

本研究采用的方法展示了使用自动液体进样器将样品引入 
8890 气相色谱与 7010 GC/MS 三重四极杆质谱的联用系统。

参数 值

GC/MS/MS 方法参数

GC 配备 G4513 自动进样器的 Agilent 8890 气相色谱仪

质谱仪 Agilent 7010 三重四极杆质谱系统

分析柱 Agilent J&W DB-VRX (60 m × 0.25 mm, 1.4 µm)

色谱柱流速 氦气：1.0 mL/min，恒流模式

进样模式 脉冲分流 (4:1)

进样量 2 µL

进样程序 从 90 °C 开始（保持 0.8 min），以 450 °C/min 升至 250 °C， 
保持 10 min

柱温箱升温程序 从 40 °C 开始（保持 1.0 min），以 10 °C/min 升至 160 °C，然后
以 30 °C/min 升至 245 °C，保持 5 min

质谱参数 电离模式：EI；离子源温度：230 °C；四极杆温度（Q1 和 Q2）： 
150 °C

MRM 离子对

EtO
44 & 14 (CE:20) 
44 & 28 (CE:5) 
44 & 29 (CE:5)

2-CE
80 & 31 (CE:5) 
80 & 43 (CE:5) 
82 & 31 (CE:5)

表 1. GC/TQ 参数

实验部分

标样配制
由于 EtO 具有高挥发性，因此其标准溶液在低温下 (< 10 °C) 
进行制备。作为稀释剂，乙腈在使用前于冰箱（处于 -20 °C）
中放置至少 15 min。将冷分析标准溶液用冷乙腈稀释，制得
浓度均为 1 mg/mL 的 EtO 和 2-CE 标准储备溶液。 

将标准储备溶液用乙腈进一步稀释，获得 EtO 和 2-CE 浓度
均为 10 µg/mL 的工作标准溶液。所有校准标样（2.0、5.0、
10.0、20.0、50.0、100 和 200 ng/mL）均通过用乙腈稀释储
备溶液以现用现配。将所需量的溶液后加标至每种基质的提取
物中，制得亚麻籽、孜然粉和红辣椒粉的基质匹配标样。分析
前，所有储备溶液均保存在 -20 °C 的温度下以避免降解。

样品前处理
根据 EN 15662 程序，采用 QuEChERS 萃取流程对亚麻籽、孜
然粉和红辣椒粉的均质样品进行处理（图 1）。称取各样品约 
2.00 ± 0.01 g，放入 50 mL 离心管中。向离心管中加入 10 mL 
冷水，加盖，涡旋混合 1 min，以确保样品水化，然后加入 
10.0 mL 冷乙腈和两个陶瓷均质子以提高萃取效率。将离心管
盖紧并振摇 10 min。加入 QuEChERS 萃取盐（4 g MgSO4、
1 g NaCl、1 g 柠檬酸钠和 0.5 g 柠檬酸二钠盐倍半水合物），
并将离心管振摇 3 分钟。然后将样品以 6000 rpm 离心 5 分
钟。将上层乙腈相 (6.0 mL) 转移至 QuEChERS 分散试剂盒 
15 mL 管（150 mg PSA、150 mg C18EC 和 900 mg MgSO4）
中。将该管涡旋混合 30 s，然后以 5000 rpm 离心 5 min。离
心后，将上清液转移至 GC 样品瓶中以备分析。
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结果与讨论

校准
对溶剂中浓度为 2、5、10、20、50 和 100 ng/mL 的 EtO 和 
2-CE 进行了基质校准。对亚麻籽、孜然粉和红辣椒粉的加标后
基质提取物进行了类似的校准，获得了优异的 R2 值 (> 0.99)。 

图 8 和图 9 分别显示了乙腈中 EtO 和 2-CE 的线性。图 10 和
图 11 分别显示了亚麻籽基质中 EtO 和 2-CE 的线性。

图 1. 用于样品萃取和净化的 QuEChERS 工作流程

标准品峰面积重现性
通过进样基质提取物中的浓度为 10 ppb 的 EtO 和 2-CE，获得
了可重复的洗脱。如表 2 所示，根据对亚麻籽、孜然粉和红
辣椒粉中的 10 ppb 基质标样进行 6 次重复进样所得到的峰面
积计算出 EtO 和 2-CE 的 %RSD 数据。

回收率
将 EtO 和 2-CE 以 20 ng/g 和 50 ng/g 的浓度加标至亚麻籽、
孜然粉和红辣椒粉样品中。通过基于后加标基质的校准进行定
量，获得了可接受的回收率。结果如表 3 所示。

将 6.00 mL 上清液转移至 15 mL dSPE 管中。

净化步骤

搅拌 30 s。

以 5000 rpm 离心 5 min。

将澄清上清液转移至 2 mL 样品瓶中以备进样。

称取 2.00 g ± 0.01 g 样品放入 50 mL 离心管中。

QuEChERS 萃取步骤

加入水并短暂振摇，以润湿样品。

加入 10.00 mL ACN 和萃取助剂，混合 15 min。

加入水并短暂振摇，以润湿样品。

加入萃取盐，混合 3 min。

以 6000 rpm 离心 5 min。
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EtO

2-CE

图 3. 一组校准标样（2 ng/mL 至 100 ng/mL）的叠加色谱图；(A) EtO 和 (B) 2-CE

图 2. (A) 浓度为 10 ng/mL 的 EtO 和 (B) 浓度为 10 ng/mL 的 2-CE 的色谱图

A

B

EtO

2-CE
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图 4. 10 ng/g 亚麻籽基质标样中的 EtO 的定量离子和定性离子峰

图 5. 10 ng/g 亚麻籽基质标样中的 2-CE 的定量离子和定性离子峰

图 6. 10 ng/g 孜然粉基质标样中的 EtO 的定量离子和定性离子峰

图 7. 10 ng/g 孜然粉基质标样中的 2-CE 的定量离子和定性离子峰

图 8. 乙腈中 EtO 的校准曲线 (R2 > 0.998)

图 9. 乙腈中 2-CE 的校准曲线 (R2 > 0.998)

图 10. 亚麻籽中 EtO 的校准曲线 (R2 > 0.999)

图 11. 亚麻籽中 2-CE 的校准曲线 (R2 > 0.996)
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进样次数 
（重复测定）

EtO（峰面积） 2-CE（峰面积）

亚麻籽 孜然粉 辣椒粉 亚麻籽 孜然粉 辣椒粉

10 ng/mL

进样 1 2266 2193 3135 1065 893 735

进样 2 2264 2205 3445 1049 1035 910

进样 3 2545 2179 3425 1129 1125 880

进样 4 2562 2162 3440 993 1048 755

进样 5 2392 2228 3385 1236 1168 845

进样 6 2526 2135 3335 1100 979 785

平均值 2426 2184 3361 1095 1041 818

SD 138.32 32.76 118 83.04 99.01 70.68

RSD (%) 5.70 1.50 3.51 7.58 9.51 8.64

表 2. 10 ppb 亚麻籽、孜然粉和红辣椒粉基质标样 6 次重复测定的标准品峰面积重现性

食品基质

EtO 2-CE

加标浓度  
(ng/g)

获得的平均浓度 
(ng/g)

回收率  
(%)

加标浓度  
(ng/g)

获得的平均浓度 
(ng/g)

回收率  
(%)

亚麻籽 20 15.12 75.6 20 15.84 79.2

孜然粉 50 39.02 78.0 50 43.29 86.6

辣椒粉 50 38.52 77.04 50 42.47 84.9

表 3. 亚麻籽和孜然粉中分别以 20 ng/g 和 50 ng/g 的水平加标的 EtO 和 2-CE 的回收率

结论
开发出一种准确、耐用的方法用于分析亚麻籽、孜然粉和红
辣椒粉中的 EtO 和 2-CE，该方法使用 QuEChERS 萃取，然后
进行 GC/MS/MS 分析，满足 EURL 对单残留方法的要求。对
于所有测试基质，该方法的 LOQ 均为 10 ng/g。对于 EtO 和 
2-CE，在 10 ng/g 浓度水平下对基质标样进行 6 次连续重复测
定，获得了可重现的结果。在所有测试基质中，EtO 和 2-CE 
在 20 ng/g 和 50 ng/g 的加标浓度水平下均获得了优异的回收
率。因此，本研究证明了所开发的方法对于食品样品中痕量 
EtO 和 2-CE 的常规分析的可用性。
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