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超高效液相色谱-串联质谱法同时测定客家娘酒中
的 2-甲基咪唑、4-甲基咪唑及 5-羟甲基糠醛 
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摘   要: 目的   建立超高效液相色谱-串联质谱法同时测定客家娘酒中的 2-甲基咪唑(2-methylimidazole, 

2-MEI)、4-甲基咪唑(4-methylimidazole, 4-MEI)和 5-羟甲基糠醛(5-hydroxymethylfurfural, 5-HMF)的分析方法。

方法  样品经过直接稀释法和标准加入法分别进行前处理, 使用 ACQUITY UPLC BEH HILIC (100 mm×  

2.1 mm, 1.7 µm)色谱柱进行样品分离, 以甲醇-5 mmol/L 氨水为流动相进行梯度洗脱, 采用电喷雾离子源正离

子模式和多反应监测模式进行检测。结果  在优化条件下, 2-MEI 和 4-MEI 在 1~500 ng/mL 范围内线性关系

良好, 相关系数(r2)为 0.9998 和 0.9998, 5-HMF 在 50~8000 ng/mL 线性范围内 r2 为 0.9970。2-MEI、4-MEI 和

5-HMF 在低、中、高 3 个浓度添加水平下的回收率范围分别为 88.7%~108.0%、77.5%~102.0%和 95.7%~98.4%, 

相对标准偏差分别为 4.16%~10.50%、2.04%~5.49%和 3.10%~6.62%。2-MEI、4-MEI 和 5-HMF 的检出限分别

为 3、3 和 17 ng/mL, 定量限分别为 10、10 和 50 ng/mL。结论  本方法操作简便、线性关系良好、回收率高, 

适用于客家娘酒中 2-MEI、4-MEI 和 5-HMF 的检测。 
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Simultaneous determination of 2-methylimidazole, 4-methylimidazole and 
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ABSTRACT: Objective  To establish an analytical method for simultaneous determination of 2-methylimidazole 

(2-MEI), 4-methylimidazole (4-MEI) and 5-hydroxymethylfurfural (5-HMF) in Hakka rice wine by ultra performance 

liquid chromatography-tandem mass spectrometry. Methods  Samples were pretreated by direct dilution method and 

standard addition method, respectively, ACQUITY UPLC BEH HILIC (100 mm×2.1 mm, 1.7 µm) chromatographic 

column was used for sample separation, methanol-5 mmol/L ammonia was used as the mobile phase for gradient elution, 

electrospray ion source positive ion mode and multiple reaction monitoring mode were used for detection. Results  

Under the optimal conditions, the linear relationships of 2-MEI and 4-MEI were good in the range of 1‒500 ng/mL, the 
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correlation coefficients (r2) were 0.9998 and 0.9998, and the linear range of 5-HMF was 50-8000 ng/mL, r2 was 

0.9970. The recovery ranges of 2-MEI, 4-MEI and 5-HMF were 88.7%-108.0%, 77.5%‒102.0% and 95.7%‒98.4% at 

the low, medium and high levels, respectively, with relative standard deviations of 4.16%‒10.50%, 2.04%‒5.49% and 

3.10%‒6.62%, respectively. The limits of detection for 2-MEI, 4-MEI, and 5-HMF were 3, 3, and 17 ng/mL, 

respectively, and the quantitation limits were 10, 10, and 50 ng/mL, respectively. Conclusion  This method is 

simple, with good linear relationship and high recovery rate, and is suitable for the determination of 2-MEI, 4-MEI 

and 5-HMF in Hakka rice wine. 

KEY WORDS: ultra performance liquid chromatography-tandem mass spectrometry; Hakka rice wine; 

2-methylimidazole; 4-methylimidazole; 5-hydroxymethylfurfural 
 
 

0  引  言 

客家娘酒是一种以糯米和酒饼为原料酿造而成的米

酒, 也被称为客家黄酒、月子酒, 是我国华南地区和东南

地区客家人聚集区域的标志性食品之一[1]。客家娘酒醇厚

香甜、气香味浓, 且含有 γ-氨基丁酸、生物活性肽、多酚

类和低聚糖等多种营养成分[2‒5], 是客家人在逢年过节、添

丁升学、乔迁寿宴等重要场合必备的酒类。客家娘酒的酿

造流程大致分为“选料-浸泡-蒸米-冷却-拌入酒曲-发酵-接

酿-炙酒-封坛-陈酿”10 个阶段。“炙酒”过程中的“炙沸”阶段

是利用稻草的燃烧产生的猛火将瓮中的酒液煮沸, 从而达

到杀菌驱寒的效果[6]。由于娘酒中含有大量还原糖和氨基

酸, 两者会在高温下发生美拉德反应, 在生成能够使娘酒

具有特殊风味物质的同时还会生成醛、酮和含氧、氮或硫

的杂环化合物, 如 2-甲基咪唑(2-methylimidazole, 2-MEI)、

4-甲基咪唑 (4-methylimidazole, 4-MEI)、 5-羟甲基糠醛

(5-hydroxymethylfurfural, 5-HMF)等[7]。 

4-MEI 具有较强的惊厥作用, 能够使兔子、老鼠等多种

动物处于高度兴奋状态 [8] 。国际肿瘤研究中心 (the 

International Agency for Research on Cancer, IARC)发布的致

癌物列表名单中, 2-MEI 和 4-MEI 被列为 2B 级致癌物(group 

2B)[9]。欧洲联盟食品安全局和我国 GB 1886.64—2015《食

品安全国家标准 食品添加剂焦糖色》均明确规定了焦糖色

素中 4-MEI 的含量应低于 200 mg/kg[10]。欧洲食品安全局基

于修正理论最大日添加量法 (modified theoretical added 

maximum daily intake, mTAMDI), 确定 5-HMF 每日摄入最

大限度为 1.6 mg[11]。过量摄入 5-HMF 会伤害机体横纹肌及

内脏[12]。 

目前检测食品中 2-MEI、4-MEI 和 5-HMF 的方法有

液相色谱法[13‒14]、气相色谱法[15‒16]、气相色谱-质谱法[17]、

高效液相色谱-串联质谱法[18‒20]、酶联免疫法[21‒22]、拉曼

光谱法[23]、胶束电动色谱法[24‒25]、毛细管电泳法[26‒28]、分

光光度法[29‒30]等。液相色谱法灵敏度较低, 无法满足痕量

分析需求; 气相色谱法需要柱前衍生化, 操作烦琐; 酶联

免疫法容易受杂质干扰而产生假阳性; 分光光度法的前处

理复杂; 拉曼光谱法和胶束电动法的普及度较低。而液相

色谱-串联质谱法集液相色谱的高效分离能力和质谱的高

选择性、高灵敏度、高鉴别能力, 不仅能够对化合物进行

结构鉴定, 还能够准确定性定量分析, 从而缩短检测时间, 

达到高通量检测的目的。因此, 液相色谱-串联质谱法被广

泛应用于食品中有毒有害或低含量物质的分析检测。对于

检测食品中的 2-MEI、4-MEI 和 5-HMF, 文献多报道于检

测焦糖色素、酱油、饮料等食品, 目前针对客家娘酒中这

3 种化合物的检测较为少见。 

本研究建立了定量、准确、简便的超高效液相色谱-

串 联 质 谱 法 (ultra performance liquid chromatography 

-tandem mass spectrometry, UPLC-MS/MS)同时测定客家娘

酒中的 2-MEI、4-MEI 和 5-HMF, 使用直接稀释法和标准

加入法对样品进行前处理, 优化色谱质谱条件, 以填补客

家娘酒中甲基咪唑类和呋喃类化合物检测的空白, 为以后

相关部门加大对食品质量安全的监管及风险评估和限值制

定提供参考。 

1  材料与方法 

1.1  材料与试剂 

2-MEI、4-MEI、4-MEI-D6 和 5-HMF 标准品(纯度均

大于等于 98%, 北京曼哈格生物科技有限公司); 甲醇(色

谱纯, 美国 ACS 恩科化学公司); 甲酸(色谱纯, 天津市科

密欧化学试剂有限公司); 实验用水为超纯水。 

本实验所用的客家娘酒样品从当地市场购买。 

1.2  仪器与设备 

Nexera XR 超高效液相色谱仪、AUW220 型电子天

平(日本岛津公司); Triple Quad™ 3500 三重四极杆串联

质谱仪(美国 AB SCIEX 公司); Turbo V 电喷雾离子源(美

国安捷伦有限公司); Thermo ST16R 高速冷冻离心机(美

国 Thermo Fisher Scientific 公司); UC-7100S 型数控超声

波清洗器(美国美瑞泰克科技有限公司); S25 旋涡混匀器

(德国 IKA 公司); Milli Q 型超纯水系统(美国 Millipore

公司)。 
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1.3  超高效液相色谱-串联质谱法检测条件 

1.3.1  液相色谱条件 

色谱柱: ACQUITY UPLC BEH HILIC (100 mm×2.1 mm, 

1.7 µm); 流动相: A为甲醇, B为5 mmol/L氨水; 梯度洗脱程序: 

0.0~1.0 min, 10% A; 1.0~4.5 min, 10%~40% A; 4.5~4.6 min, 
40%~10% A; 4.6~6 min, 10% A; 流速 0.3 mL/min; 柱温 40 ℃; 

进样量 5 µL。 

1.3.2  质谱条件 

离子源: 电喷雾离子源(electron spray ionization, ESI); 

扫描方式: 正离子模式; 检测方式: 多反应监测(multiple 

reaction monitoring, MRM)模式; 离子源参数: 电离电压: 

+5500/-4500 V; 气帘气: 30 psi; 雾化气: 50 psi; 辅助气:  

60 psi; 源温度: 550 ℃; 碰撞气: 7 psi。优化后的质谱条件

参数如表 1 所示。 

1.4  标准溶液配制 

1.4.1  甲酸水配制 

0.2%甲酸水溶液 : 准确量取 2 mL 甲酸 , 加入至   

998 mL 水中, 混匀。 

1.4.2  标准储备液 

准确称取 2-MEI、4-MEI、5-HMF 各 10 mg, 用甲醇

溶解并定容至 10 mL, 配制成 1 mg/mL 的标准溶液, 置于

0~4 ℃下避光贮存, 有效期为 1 年。 

1.4.3  内标储备液 

准确称量 4-MEI-D6 10 mg, 用甲醇溶解并定容至  

10 mL, 配制成 1 mg/mL 的内标溶液, 置于 0~4 ℃避光保

存, 有效期 1 年。 

1.4.4  混合标准中间溶液 

1 mg/mL 2-MEI、4-MEI 和 5-HMF 标准储备液分别准

确移取 0.050 mL 至 50 mL 容量瓶, 用甲醇溶液定容至   

50 mL, 配制成 1 µg/mL 的混合标准中间溶液, 置于 0~4 ℃

避光贮存。 

1.4.5  氘代 4-MEI 标准中间溶液 

准确移取 1 mg/mL 氘代 4-MEI 内标储备溶液    

0.050 mL 至 50 mL 容量瓶, 用甲醇溶液定容至 50 mL, 配

制成 1 µg/mL 的氘代 4-MEI 标准中间溶液, 置于 0~4 ℃避

光贮存, 有效期为 6 个月。 

1.4.6  混合标准使用溶液 

根据实验需求, 临时吸取一定的混合标准中间溶液

和内标标准中间溶液, 用空白基质稀释配制成适当浓度的

混合标准使用溶液 , 每毫升混合标准工作溶液中含有

4-MEI-D6 为 100 ng。 

1.5  样品前处理 

1.5.1  检测 2-MEI 和 4-MEI 前处理(直接稀释法) 

市场购买的所有样品均在室温下保存。取样品 100 µL

于 1.5 mL 离心管中, 随后加入 100 µL 1 µg/mL 同位素内标

工作溶液进行加标, 再加入 800 µL 去离子水进行稀释, 涡

旋混匀, 8000 r/min 离心 3 min 后, 上清液过 0.22 µm 滤膜, 

随后进行 UPLC-MS/MS 分析。 

1.5.2  检测 5-HMF 前处理(标准加入法) 

由于样品中均含有 5-HMF, 无法找到空白样品进行

加标实验, 因此采用标准加入法进行前处理。 

分两个连续步骤进行: (1)用纯水绘制标准曲线, 确定

方法线性范围; (2)将样品用水稀释 50 倍并进行分析, 计算

出 5-HMF 的大概浓度, 以确定下一步标准添加浓度范围。 

标准加入法的具体操作: (1)分别吸取 900 µL 样品溶

液至五支离心管中; (2)在每支离心管中分别加入质量浓度

为 0.0、0.1、0.2、0.5、1.0 µg/mL 的 5-HMF 标准溶液      

100 µL; (3)过 0.22 µm膜, 分别进行UPLC-MS/MS分析; (4)

以 5-HMF 浓度为横坐标(X, µg/mL), 峰面积为纵坐标(Y), 

绘制标准曲线, 并检查线性(r2>0.99)。通过延伸标准曲线, 

与 5-HMF 标准溶液浓度轴相交得到的截距绝对值即为样

品溶液中 5-HMF 的含量。 

 
表 1  质谱条件参数 

Table 1  Mass spectrometry condition parameters 

化合物 保留时间/min 母离子(m/z) 子离子(m/z) 去簇电压/V 碰撞电压/V 

2-MEI 2.71  83.1 
 42.1* 80 24 

56.1 80 35 

4-MEI 1.74  83.1 
 56.1* 80 35 

42.1 80 24 

4-MEI-D6 1.74  88.1 60 75 35 

5-HMF 1.06 127.0 
109* 60 15 

81 60 22 

注: *为定量离子。 
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2  结果与分析 

2.1  前处理条件的选择 

黄酒中富含氨基酸、葡萄糖和多酚等多种易干扰的成

分, 且目标化合物的极性较大, 因此, 样品前处理是关键

也是难点[31]。目前, UPLC-MS/MS 的样品前处理方法主要

有固相萃取 [32‒33]、QuEChERS[34‒35]、超临界流体萃取 [36]

等。虽然采用上述方法可以减少一定的干扰, 但增加了成

本与时间。为使样品前处理更简便、快速, 本研究采用直

接稀释法进行甲基咪唑检测前处理[37], 该方法具有简化样

品前处理步骤和极大缩短检测时间的优点; 样品中均含有

5-HMF 而无法进行加标实验, 因此, 在没有理想的空白基

质下, 采用标准加入法进行 5-HMF 检测前处理, 同时可以

补偿基质效应[38]。 

2.2  质谱参数优化 

从图 1 的 3 种化合物结构式可知, 2-MEI 和 4-MEI

均含有 2 个 N 原子, 即分别含有一个氨基基团, 容易获得

H+, 形成分子离子峰[M+H]+; 5-HMF 含有一个羟基。针对

5-HMF, 蔡玮红等[7]经过实验比对, 认为 5-HMF 在 ESI+

模式下, 其一级质谱的响应强度大于在 ESI-模式下大约 2

个数量级, 因此采用 ESI+模式。本研究为进一步确认电离

模式, 根据其化学结构, 初步探索 ESI 正电离模式。配制

1 µg/mL 混合标准溶液, 注入质谱, 3 种化合物进行正负

模式比较。结果显示正模式下的一阶质谱响应强度比负

模式的高出两倍, 故最终采用正离子模式。在一级质谱扫

描中 , 优化了锥孔电压及毛细管电压等参数 , 使得母离

子的响应值达到最大。二级质谱扫描时, 碰撞气和电压可

以破坏或重排化合物, 从而生成不同的特征碎片离子。对

于 2-MEI, m/z 83.1→42.1 的响应值较大; 4-MEI 是 m/z 

83.1→56.1 的响应值较大; 5-HMF 则是 m/z 127→109 的响

应值较大。因此 , 将强度高的离子作为定量离子 , 则

2-MEI、4-MEI 和 5-HMF 的定量离子分别为 m/z 42.1、m/z 

56.1 和 m/z 109, 采用 MRM 模式对最佳锥孔电压、碰撞

能量等参数进行优化, 从而获得目标分析物的最佳响应。

2-MEI、4-MEI、4-MEI-D6 和 5-HMF 优化后的质谱条件

参数详见表 1。 

 
 

 
 
 

图 1  3 种化合物的化学结构式 

Fig.1  Chemical structures of 3 kinds of compounds 

2.3  色谱参数优化 

2.3.1  色谱柱的选择 

2-MEI 和 4-MEI 是同分异构体, 且 MS/MS 质谱表明

两种化合物的碎片离子是相同的, 即拥有相同的母离子和

产物离子, 而质谱无法鉴别, 只能使用色谱柱才能完全分

离并进行检测, 因此选择色谱柱是关键。本研究考察对比

了 Atlantis T3、BEH HILIC、Kinetex F5、XTERRA MS C18 

4 种色谱柱对 2-MEI、4-MEI 和 5-HMF 的分离情况, 如图

2 所示。BEH HILIC 色谱柱能完全分离目标物且展现出较

好的峰型和灵敏度。Atlantis T3 色谱柱也能完全分离化合

物, 但峰型出现显著的拖尾。Kinetex F5 色谱柱和 XTERRA 

MS C18 色谱柱均出现分离不完全的现象, 分离效果较差。

甲基咪唑的极性较大, 而 HILIC 色谱分离恰好能保留极性

较大的分子, 且使用的流动相比较简单, 能与质谱有良好

的相互兼容。因此, 选择最优的 BEH HILIC 色谱柱对本实

验的样品进行分离测定。 

 

 
 

图 2  2-MEI、4-MEI 和 5-HMF 在 4 种色谱柱上的分离效果 

Fig.2  Separation effects of 2-MEI, 4-MEI and 5-HMF on 4 kinds of 
chromatographic columns 

 
2.3.2  流动相的选择 

甲醇和乙腈是 UPLC 常用的有机相, 本研究选用并分

别考察两者作为流动相时化合物的响应强度。结果显示, 

甲醇和乙腈都能够很好地分离目标化合物。使用甲醇时干

扰影响较小, 但使用乙腈时, 恰恰相反。经推论, 其原因可

能是在ESI+模式下, 乙腈获得 H+形成离子峰[M+H]+, 生成

了 m/z 42 的碎片离子。该 m/z 与 2-MEI 的 m/z 相同, 这对

2-MEI 的检测有强烈影响。因此, 选择甲醇作为本研究的

有机相。 

另外, 本研究考察了目标化合物分别在 3 种不同的流

动相体系甲醇-水、甲醇-0.2%甲酸水和甲醇-5 mmol/L 氨水

中的响应强度。结果如图 3 所示, 甲醇-水体系和甲醇-0.2%

甲酸水体系均出现分离不完全的现象, 而甲醇-5 mmol/L

氨水的峰型尖锐且有较好的分离度。因此 , 选择甲醇    

-5 mmol/L 氨水作为本研究的流动相体系。 
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最后, 考察了不同浓度的氨水作为色谱流动相的水

相时化合物的响应情况。选择 2.5、5.0、10.0 mmol/L 3 种

浓度的氨水进行实验, 结果如图 4 所示。浓度为 2.5 mmol/L

和 10.0 mmol/L 的氨水作为流动相时, 峰型呈现拖尾和色

谱峰展宽现象, 5.0 mmol/L 氨水呈现了良好的峰型和分离

度。因此, 选用 5.0 mmol/L 氨水作为流动相的水相。综上

所述, 以 5.0 mmol/L 氨水为 A 相, 甲醇为 B 相, 使用梯度

洗脱程序, 检测 2-MEI、4-MEI 和 5-HMF 3 种目标化合物。 

 

 
 

图 3  3 种不同流动相的分离效果 

Fig.3  Separation effects of 3 kinds of different mobile phases 
 

 
 

图 4  3 种不同浓度氨水的分离效果 

Fig.4  Separation effects of 3 kinds of different concentrations of 
ammonia water 

 

2.4  方法学验证 

2.4.1  基质效应 

除目标化合物外, 样品中的其他成分在一定程度上

干扰了待测物的分析, 影响了检测的灵敏度和准确度, 这

一系列的影响即为基质效应(matrix effect, ME)。本研究通

过空白加入法来考察基质效应, 取空白样品按前处理步骤

制备空白基质液, 然后用空白基质液、纯溶剂甲醇分别配

制标准溶液, 将所得的两条曲线斜率按公式(1)计算即可得

到绝对基质效应:  

m

s
ME 100%

S

S
                (1) 

Sm 为基质配制标准溶液的校准曲线的斜率, Ss 为纯溶

剂配制标准溶液的校准曲线的斜率。若 ME<100%时, 说明

基质对化合物有抑制效应; 若 ME>100%, 说明基质对化

合物有增强效应。 

2-MEI 的基质标准曲线与溶剂标准曲线斜率分别为

0.0097 和 0.0116, 通过公式(1)的计算可得出 2-MEI 的基质

效应为 84%; 4-MEI 的基质标准曲线与溶剂标准曲线斜率

分别为 0.0103 和 0.0143, 通过公式(1)的计算得出 4-MEI

的基质效应为 72%, 均表明客家娘酒样品中的基质对目标

分析物有抑制效应。为消除基质效应影响, 本研究采取基

质标准曲线进行定量检测, 因 5-HMF 采用标准加入法, 已

达到消除基质干扰目的, 不进行基质效应研究。 

2.4.2  线性关系、检出限与定量限 

本研究将标准工作溶液用空白基质液逐级稀释得到

1.0、5.0、10.0、50.0、100.0、500.0 ng/mL 的混合标准溶

液 , 其中每毫升混合标准工作溶液中含有 4-MEI-D6    

100 ng。按照优化条件进行检测, 以混合标准溶液的质量

浓度(X, ng/mL)为横坐标, 以目标物与其内标物定量离子

峰面积的面积比为纵坐标(Y), 进行线性回归分析。结果如

表 2 所示。在信噪比(S/N)为 3 时, 确定 2-MEI、4-MEI 和

5-HMF 的检出限分别为 3、3 和 17 ng/mL; 当信噪比(S/N)

为 10 时, 确定 2-MEI、4-MEI 和 5-HMF 的定量限分别为

10、10 和 50 ng/mL。 

 
表 2  2-MEI、4-MEI 和 5-HMF 的线性范围、线性方程和 

相关系数 
Table 2  Linear ranges, linear equations and correlation 

coefficients of 2-MEI, 4-MEI and 5-HMF 

分析物 线性范围/(ng/mL) 线性方程 
相关系数

(r2) 

2-MEI 1~500 Y=0.0097X+0.0472 0.9998 

4-MEI 1~500 Y=0.0103X+0.0034 0.9998 

5-HMF 50~8000 Y=4×106X+654113 0.9970 

 
2.4.3  回收率和精密度 

取客家娘酒样品分别添加低、中、高 3 个加标浓度水

平, 每个加标水平平行测定 6 次, 计算各分析物的平均回

收率和相对标准偏差(relative standard deviations, RSDs)。

根据本研究建立的方法进行检测, 结果详见表 3, 2-MEI、

4-MEI 和 5-HMF 在低、中、高 3 个浓度添加水平下的回收

率 范 围 分 别 为 88.7%~108.0% 、 77.5%~102.0% 和

95.7%~98.4%, 相对标准偏差分别为 4.16%~10.50% 、

2.04%~5.49%和 3.10%~6.62%。由此可看出, 该方法具有良

好的准确度和精密度, 可以用于实际样品的检测。 

2.5  实际样品检测 

采用本研究建立的方法检测 11种市售的客家娘酒中
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2-MEI、4-MEI 和 5-HMF 的含量。其中, 11 个样品均未检

测出 2-MEI, 而 4-MEI 和 5-HMF 的结果均有较大差异。

对于 4-MEI, 有 8 个样品未检测出; 另外 3 个样品中

4-MEI 含量分别为 9.74、13.72 和 27.85 ng/mL。11 个样

品均检测出 5-HMF, 含量为 30~1735 µg/mL, 5-HMF 含量

最大值相较于最小值高达 58 倍, 有显著差异。本研究检

测的所有样品中的 4-MEI 含量均低于国家标准规定的最

大限量 200 mg/kg, 均符合标准要求。目前还尚未有针对

黄酒中 5-HMF 含量的相关标准 , 但相较于我国 GH/T 

18796—2012《蜂蜜》中所规定蜂蜜中 5-HMF 含量不得高

于 40 mg/kg 的标准, 本研究所有样品中的 5-HMF 含量均

较低, 未超标。 

 
表 3  2-MEI、4-MEI 和 5-HMF 的加标回收率和精密度(n=6) 

Table 3  Spiked recoveries and RSDs of 2-MEI, 4-MEI and 5-HMF (n=6) 

样品 本底值/(µg/mL) 分析物 加标量/(µg/mL) 回收率/% RSDs/% 

客家娘酒 

 

2-MEI 

0.010  88.7 10.50 

N.D. 0.100  92.8  4.16 

 0.200 108.0  7.56 

 

4-MEI 

0.010  77.5  2.04 

N.D. 0.100  90.8  5.49 

 0.200 102.0  2.68 

  50.0  95.7  4.25 

30 5-HMF 100  98.4  6.62 

  200  97.7  3.10 

注: N.D.表示无。 

 

3  结论与讨论 

本研究建立了超高效液相色谱-串联质谱法同时测定

客家娘酒中 2-甲基咪唑、4-甲基咪唑和 5-羟甲基糠醛的分

析方法。采用 BEH HILIC 色谱柱, 甲醇-5 mmol/L 氨水作

为流动相, 能够完全分离目标物, 峰型良好且对极性大的

分 子 有 较好的 保 留 。相较 于 UPLC-MS/MS 常 用的

QuEChERS、离子对萃取、超临界流体萃取等预处理方法, 

选择直接稀释法和标准加入法进行前处理, 减少了试剂的

使用种类和使用量, 简化了前处理操作。该方法经验证, 

线性关系良好、回收率高、精密度好, 适用于客家娘酒中

3 种加工副产物(2-甲基咪唑、4-甲基咪唑和 5-羟甲基糠醛)

的定性定量检测。 

本研究向有关监督部门提供检测数据和技术支持的

同时, 建议生产厂家可以从选择酿酒原料、酿酒技术、温

度等源头方面进行控制, 改进酿造技术, 尽可能减少危害

化合物的产生。 
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